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ISOLATION STEROID FROM N-HEXANE
FRACTION OF ASAM KANDIS (Garcinia cowa) STEM

DINI ARISTA PUTRI
NIM : 08081003003

ABSTRACT

Steroid compound from n-hexane fraction of asam kandis (Garcinia
Cowa) stem has been isolated. Isolation begins with the extraction by maceration
using increasing polarity (n-hexane, ethyl acetate and methanol). The separation
and purification performed by chromatographic techniques. Determining the
structure of the isolated compound based on the analysis of spectroscopic data
include UV, IR and NMR spectroscopy. The isolated compound in the form of
white crystals with a melting point of 211-213°C. UV spectrum doesn’t showed
absorption in the UV, IR spectrum showed absorption at wave number 3423.3
(OH), 2937.4 and 2958.6 (CH aliphatic), 1639.4 (C = C isolated) and 1055.0 cm™
(C-O alcohol). '"H-NMR spectrum showed three signals for the CH vinilik at &y
5.35, 5.12 and 5.03 ppm. The signal at 84 3.52 ppm (1H, m) which is typical for
protons attached to the C binding OH on steroid compounds. *C-NMR spectrum
showed 29 signals and 4 signals including signal indicating a compound C sp?
isolation results have two double bonds are typical for stigmasterol. DEPT
spectrum analysis showed 29 C signals and 6 of them as the primary sebangai C, 9
C secondary, 11 C tertiary, and 3 C quaternary. Based on spectroscopic data by
comparing the data in the literature stigmasterol concluded that the isolation of
compounds which are steroids stigmasterol with the molecular formula C,9H,50

Keywords: Garcinia cowa, Steroid, Stigmasterol
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TYEP

ISOLASI STEROID DARI FRAKSI N-HEKSANA
BATANG TUMBUHAN ASAM KANDIS (Garcinia cowa)

DINI ARISTA PUTRI
NIM : 08081003003

ABSTRAK

Telah dilakukan isolasi senyawa steroid dari fraksi n-heksana batang asam
kandis (Garcinia cowa). Isolasi diawali dengan ekstraksi secara maserasi
menggunakan pelarut dengan kepolaran meningkat (n-heksana, etil asetat dan
metanol),dan pemisahan serta pemurnian dilakukan dengan teknik kromatografi.
Penentuan struktur senyawa hasil isolasi dilakukan berdasarkan analisa data
spektroskopi meliputi spektroskopi UV, IR dan NMR. Senyawa hasil isolasi
berupa kristal putih dengan titik leleh 211-213°C. Spektrum UV menunjukkan
tidak adanya serapan pada daerah UV, dan spektrum IR menunjukkan adanya
seralpan pada bilangan gelombang 3423,3 (OH), 1639,4 (C=C terisolasi), 1055,0
cm” (C-O alkohol), 2937,4 dan 2958,6 (C-H alifatik). Spektrum 'H-NMR
menunjukkan adanya tiga sinyal untuk C-H vinilik pada &y 5,35 , 5,12 dan 5,03
ppm. Sinyal pada 8y 3,52 ppm (1H,m) yang merupakan khas untuk proton yang
terikat pada C yang mengikat OH pada senyawa steroid. Spektrum 13C.NMR
menunjukkan adanya 29 sinyal dan 4 sinyal diantaranya merupakan sinyal C sp>
yang menunjukkan senyawa hasil isolasi memiliki 2 ikatan rangkap. Analisa
spektrum DEPT menunjukkan 29 sinyal C tersebut, 6 diantaranya merupakan C
primer, 9 C sekunder, 11 C tersier, dan 3 C kuartener. Berdasarkan analisa data
spektroskopi dan dengan membandingkan data pada literatur disimpulkan bahwa

senyawa hasil isolasi adalah golongan steroid yaitu stigmasterol dengan rumus
molekul CyHj450.

Kata Kunci: Garcinia cowa, Steroid, Stigmasterol.



| UPT PEPPUSTAKA N 2
UNIVERSITAS SRIWIJAYA -

ok g 3NQ8E

Th0eiAL 15220 13
DAFTAR ISI o |

Halaman
HALAMAN JUDUL.......coovvieiesresaseseesarsecsssessnissssssassasssassonsostssssesaasssnsssasan sasases i
HALAMAN PERSETUJUAN SKRIPSI.....couiiiiiiiieeieieniinieniieienee ii
HALAMAN PENGESAHAN SKRIPSL.......cociiiiiiirieereeceeciecinenneneennee iii
HALAMAN PERNYATAAN KEASLIAN KARYA ILMIAH.................. iv

HALAMAN PERSETUJUAN PUBLIKASI KARYA ILMIAH UNTUK
EEPERNTINGAN ARADEMIS. . cosmns sosnemmms s nsmmmenes s sspommemppan s S5hisnt v
HALANMAN PERSENBATI AN s « shmmnns oty § dhomsiismmstin: s saes vi
AT E PENGANT AR, ittt s s s vii
PN 2 15 -V e R RSV RSN USRS p—— ix
BESTRAIE oot s AR T S R TS X
DAFTAR ISL.sorusssammesumsssvessessssssmsassmssnessnssensssnsssssnrsassesonsrmnmonsessnansspeansessmnssnmsross Xi
DAFTAR TABEL.....ocrsmeasnemsssemsmnmsnmsssmmssssssasonsespsansssninih b s s ss i sasimss xiii
DAFTAR GAMBAR souivamussiiamim it i ity Xiv
DATRAR. I ANVIPIR AN e e o i i R S S B XV
BABT PENIAEICIIDAIN o mmsmsmmss i e s st 1
L1 Litar BEIROHE o s sssisamaism s s 1
1.2. Rumusan Masalah .........ccccoooiiiiiiiiiiieceeeece e 3
1.3. Tujuan Penelitian..........ccooeiiiiiiniinieeeeeceeeeee e 3
14 Mantait PERCIIMA . .co: sisuisinmmmsasasssessimssnasanssnysssommsmmsgeraspmmsasss 3
BAB II' TINJATUUAN PUSTAR Kinssiinsniimiisnsemmsemsummnsnsmssomares 4
2.1. Tumbuhan Asam kandis (Garcinia cowa) ............cccoveeeoreennnn... 4
2.2. Morfologi Tumbuhan Garcinia cowa...............couoveeeeeraeennn.... 4
2.3. Manfaat dan Kegunaan Garcinia cowa.............oooueeeeereeeeen.... 5
2. S e BT e cvnerepermmemece o s oo e R SRS eess 6
2.5. Senyawa Steroid........oouererereieuerieeeeeeceeee et 10
2.5.1. Pengertian Steroid............c.oiueeeeeeeeeeeeeeeeeee e 10
2.5.2. Biosintesis Steroid..........oeuvvueeeuereeeeeeeeeeeeeeeeeeeeoo 11
2.6. Metode EKStraksi.......ocrueureueeceeeeeeeee oo 13
2.7. Identifikasi Senyawa Hasil ISO1aSi............ovvovovoooooeooooo 14

Xi



2.7.1. Spektroskopi UNraviolet........ooeevivimimininnnneiniiniiinnnns 14

2.7.2. Spektroskopi Inframerah.........ccoociiinininiiinniniinnn. 13
2.7.3. Spektroskopi "H= NMR.....cccevmmmrrimmmsssssssssessssssiesssssssns 16
3,74 BEEKATOSKODE P CNBAR. ... oons s ssisvisisssiissi s eoses 17
BAB III METODOLOGI PENELITIAN .....oociniiniirnrinienniniiniciiininenniennne 19
3.1. Waktu dan Tempat Penelitian ..........ccooeeveeencrccncncninnncnininnnnnees 19
3.2, Alat dam BaE samnrssussisisesseossesossssisimiss sammssmsamea s 19
B3 MR TEETTE s esswamoniosimsnsaiosss i A R 5B SR VS SFSRENRY 20
3.3.1.. Persiapan Sampel cssuammmsnssmummenssnsmsessemmmesmpapesserss 20
& L e i s s s 20
3.3.2.1. Pengujian Senyawa Alkaloid.........ccceevemienrens eennnns 20
3.3.2.2. Pengujian Senyawa Triterpenoid
dan BIEr010. sssesssssrsssrmresssrnmsssrasvesarsorsssnussnssas: sssssassarss 21
3.3.2.3. Pengujian Senyawa Flavonoid..........cccceeeierur cueenee 21
3324, Pengujian Benyiwa FeHOIAY cuamemsmmmvonins issin 4|
3.3.3. Eksteaksi Balang Gayreinin COMM st 21
3.3.4. Peimysanai o DETATIINARN s s s i 22
3.3.5. Uji Kemurnian dan Identifikasi Senyawa Hasil Isolasi ....... 23
BAB IV HASIL DAN PEVIBAFAS AN, . sommsssmmsvesassssrmmpmssanmmmsmss i3 24

4.1. Isolasi Senyawa Metabolit sekunder dari Fraksi N-heksana
Batang Asam Kandis ((GAPCIAIA COWA) wuvessvwsasssnsissssinisnssnsvonsios . 24

4.2. Identifikasi senyawa hasil isolasi...............cccooevivivvviieinnen. 25
4.2.1. Identifikasi dengan Spektrum UV...........oovvvimvneerennnn, 64
4.2.2. Identifikasi dengan Spektrum IR.............covvvevvvceiee. 26

4.2.3. Identifikasi dengan Spektrum NMR.........ccccovremrererrrnnnnn. 27
BAB V. KESIMPULAN DAN SARAN........cocoiuereieereeeeeeeesereeerereses oo 36
B Yo o NS Y o R ——— 37
LANIPIRAN, conmmmsusemmmssmmoronasssssis s e S s e sorseemsnesnn 40
ELN VM 6 N L —————————————————— 51

Xil



DAFTAR TABEL

Halaman
Tabel 1. Kelompok steroid berdasarkan hidrokarbon induknya............... 13
Tabel 2. Serapan khas beberapa gugus fungsi.........ccceeeeeeeeeeceeecveeeneennee. 17
Tabel 3. Puncak — puncak serapan pada spektrum IR............................ 26

Tabel 4. Data geseran kimia proton dan karbon dari spektrum '"H-NMR
dan >C-NMR dan korelasi NMR 2D senyawa hasil isolasi
pada 500 MHz untuk 'H dan 125 MHz untuk *C, dalam
metanol-d, serta data stigmasterol pembanding........................ 34

xiii



DAFTAR GAMBAR

Halaman

Gambar 1. Foto pohon (A) dan batang (B) dari Garcinia cowa................. 6
Gambar 2. Reaksi biosintesa stigmasterol...........ccocoeveviviiiiniiennnnnnn. 14
Gambar 3. Spektrum UV senyawa hasil isolasi tanpa pereaksi geser..... 26
Gambar 4. Spektrum IR senyawa hasil isolasi............cceeevieiieinnina.. 27
Gambar 5. Spektrum 'H-NMR total senyawa hasil isolasi.................. 28
Gambar 6. Penggalan spektrum 'H-NMR pada 3,5 — 5,6 ppm.................... 29
Gambar 7. Penggalan spektrum 'H-NMR pada 0,5 - 1,2 PRI csssumesssnes 30
Gambar 8. Spektrum *C-NMR senyawa hasil isolasi...........ccceeueennn.... 31
Gambar 9. Spektrum DEPT 135 senyawa hasil isolasi pada daerah 12-56

PP snussseumssassincinssunnsssonsnnnssorsanassesoronsaresssnsavsssssssss sssEvessusEsaEsess 32
Gambar 10. Spektrum DEPT 135 senyawa hasil isolasi pada daerah 12- 136

P I N I eraersu s iiunnsmsmem s wememne s st e IR 33
Gambar 11. Struktur senyawa stigmasterol..............ooooeueeneeeineeee 35

Xiv



DAFTAR LAMPIRAN

Lampiran 1. Skema ekstraksi batang tumbuhan asam kandis
(Garcinia COWAY). ...ousve - cisimns i s vawvwmnnns s  somsamuzss s s ¢ sxumee

Lampiran 2. Skema Isolasi Senyawa dari Fraksi N-Heksana batang Asam

Halaman

42

Kandis (Garcinia cowa)............cuueueeeeerveecvevenvieniiccneeenseneenee 43

Lampiran 3. Ekstrak kasar dan Kristal putih dari fraksi N-Heksana batang

umbuhan asam kandis (Garcinia Coway... ... ... ... ccucevveuvune

Lampiran 4. Penggalan spektrum 'H-NMR pada daerah 8y

.........................................................

Lampiran 7. Penggalan spektrum >C- NMR pada daerah 8¢ 70— 140 ppm....

Lampiran 8. Penggalan spektrum '>C -NMR pada daerah ¢ 12— 33 ppm

Lampiran 9. Penggalan spektrum Dept-90 pada daerah 8¢ 50— 138 ppm

XV

44

. 45

wee 47

48

. 50



BAB I t -
NHXK_JV;
\\,:ﬂ U P '\‘_1 .‘\
Ny, PERPUSTE
N—"

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Tumbuhan merupakan salah satu sumber senyawa alam hayati yang
memegang peranan penting sebagai obat untuk berbagai macam penyakit
(Effendi, 1982). Tumbuhan dari genus Garcinia telah banyak digunakan sebagai
obat tradisional seperti obat diare dan disentri. Garcinia merupakan salah satu
genus terbesar dari famili Guttiferae yang memiliki sekitar 435 spesies (Utami
dan Sari, 2009). Tumbuhan genus Garcinia kaya akan keragaman kandungan
metabolit sekunder seperti santon, benzofenon, steroid, terpenoid dan turunan
fenolat lainnya (Minami ef al., 1993, Lannang ef al., 2005, Panthong e al., 2006).
Kandungan metabolit sekunder ini memiliki aktivitas biologis yang bervariasi
seperti antioksidan (Syamsudin dan Junaedi, 2007), antimikroba (Brock et
al.,1978), antikanker (Bitharia, 2007) dan antimalaria (Ginting ef al., 2001).

Salah satu spesies dari genus Garcinia adalah asam kandis (Garcinia
cowa). Tumbuhan Garcinia cowa telah banyak digunakan oleh masyarakat Jawa
Barat untuk mengobati berbagai macam penyakit seperti buah dan daun G. cowa
digunakan untuk memperlancar peredaran darah, ekspektoran dan obat pencahar.
Getah (Lateks) dan akarnya digunakan untuk menurunkan demam (Pattalung et
al., 1994). Batang digunakan sebagai pestisida (wahyuni et al., 2004).

Mahabusarakam ef al. (2005) melaporkan bahwa telah banyak senyawa
kimia yang berhasil ditemukan dari G. Cowa, diantaranya dari bagian buah telah

ditemukan 15 senyawa santon. Bagian lateks ditemukan 10 senyawa santon yang



beberapa diantaranya juga telah ditemukan sebelumnya pada bagian buah
(Panthong et al., 2006). Selain itu, dari bagian kulit batang telah dilaporkan
adanya 6 senyawa santon dan 2 diantaranya juga ditemukan pada buah
(Likhitwitayawuid et al., 1997). Sementara itu dari bagian batang berdasarkan
hasil penelitian Jie shien ef al. (2005) melaporkan bahwa ditemukan 2 santon
yaitu 1,5,6-trihidroksi-3-metoksi-4-(3—hidroksil-3-metillbutil) santon dan 1,5-
dihidroksi-3-metoksi-6,6-dimetil-2 H-pirano(2,3:6,7)-4-(3-metilbut-2-enil) santon
dan 6 santon yang telah pernah ditemukan pada buah, batang dan lateks yaitu
1,3,5-trihidroksi-6,6-dimetil-2 H-pirano(2,3:6,7) ~ santon, dulsanton A,1,5,6-
trihidroksi-3,7-dimetoksisanton, 1,7-dihidroksisanton, 1,3,5-trihidroksi-6-
metoksisanton, 1,3,6,7-tetrahidroksisanton.

Berdasarkan uraian tersebut terlihat bahwa komponen utama dari
tumbuhan G. cowa adalah golongan santon. Pada penelitian ini, uji pendahuluan
fitokimia yang .telah dilakukan dari ekstrak metanol batang G. Cowa hanya
menunjukkan positif triterpenoid / steroid. Sementara itu, berdasarkan studi
literatur terdapat banyak senyawa golongan santon. Hal ini diduga reagen yang
digunakan untuk uji santon yaitu FeCl; tidak dalam keadaan baik. Kandungan
kimia golongan triterpenoid / steroid dari G. Cowa belum ada dilaporkan sehingga
untuk melengkapi profil kandungan kimia dari G. cowa maka perlu dilakukan
penelitian lanjutan untuk mengisolasi senyawa metabolit sekunder dalam hal ini
adalah golongan triterpenoid / steroid dari batang G. cowa.

Penelitian diawali dengan ekstraksi secara bertingkat menggunakan pelarut

n-heksana, etil asetat dan metanol. Selanjutnya, dilakukan pemisahan dan



pemurnian dengan teknik- teknik kromatografi sehingga didapatkan senyawa
murni. Selanjutnya, dilakukan penentuan struktur dengan menggunakan metode

spektroskopi (UV, IR dan NMR).

1.2 Rumusan Masalah

Pada batang G. cowa telah dilaporkan adanya 8 senyawa golongan santon.
Uji pendahuluan dari batang G .cowa menunjukkan positif triterpenoid / steroid
untuk melengkapi profil kandungan kimia dari G. Cowa, perlu dilakukan
penelitian lanjutan untuk mengisolasi senyawa metabolit sekunder lainnya yaitu

triterpenoid / steroid dari batang G. cowa.

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan dilakukannya penelitian ini adalah mengisolasi senyawa metabolit
sekunder golongan steroid dari batang tumbuhan G. cowa dan menentukan

struktur molekul senyawa hasil isolasi.

1.4 Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi kandungan
metabolit sekunder dari batang asam kandis, sehingga dapat melengkapi profil

kandungan kimia G. cowa khususnya dan Genus Garcinia umumnya.
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