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ABSTRACT

ISOLATION AND IDENTIFICATION OF THE SECONDARY
METABOLITES COMPOUND FROM THE ROOT BARKS OF JENGKOL

(Pithecellobium lobatum Benth)

By

Erva Alhusna

Pithecellobium lobatum, well known with the local name “Jengkol”, is a member
of the Fabaceae family collected from Pardasuka, Pringsewu Regency, Lampung.
The fruits of P.lobatum are the most frequently used as the dish of raw vegetables,
while other parts of this plant are traditionally used as medicine for deseases
caused by bacterial infection. This study was aimed to isolate and identify the
secondary metabolites constituent from the root bark of .P. lobatum. This
research was conducted by extraction, isolation, dan purification using
chromatography techniques such as TLC and CC methods.  The structure analysis
of isolated compound was determined by 1H-NMR spectroscopy and the
comparison data of the similar predicted structure.  The isolated compound was
obtained as a white powder with  melting point of 175oC-180oC. Based on 1H-
NMR data interpretation and previous result comparison, the isolate compound
was suggested as triterpenoid-type compound. Further analysis of the pure
compound is still needed to determine its exact structure.

Keywords : Pithecellobium lobatum Benth, triterpenoid, jengkol.



ABSTRAK

ISOLASI DAN IDENTIFIKASI SENYAWA METABOLIT SEKUNDER
DARI KULIT AKAR TUMBUHAN JENGKOL

(Pithecellobium lobatum Benth)

Oleh

Erva Alhusna

Tumbuhan jengkol (Pithecellobium lobatum) termasuk dalam famili Fabaceae
yang diambil dari Pardasuka, Kabupaten Pringsewu, Lampung.  Biasanya,
tumbuhan ini digunakan sebagai makanan pada bagian buahnya, sedangkan
bagian lainnya sering digunakan sebagai obat penyakit yang disebabkan oleh
infeksi bakteri.  Penelitian ini bertujuan untuk mengisolasi dan mengidentifikasi
senyawa metabolit sekunder dari kulit akar tumbuhan jengkol.  Tahapan
penelitian diawali dengan preparasi sampel, ekstraksi, isolasi, dan pemurnian
menggunakan metode KLT dan metode KK. Kemudian penentuan struktur
menggunakan spektroskopi 1H-NMR dan data perbandingan dari struktur serupa
yang diprediksi.  Isolat yang didapat berupa endapan putih dengan titik leleh
175oC-180oC.  Berdasarkan interpretasi data 1H-NMR dan perbandingan dengan
data hasil penelitian sebelumnya, isolat yang diperoleh disarankan sebagai suatu
triterpenoid.  Dibutuhkan analisis lebih lanjut untuk menentukan struktur yang
lebih tepat.

Kata kunci : Pithecellobium lobatum Benth, triterpenoid, jengkol.
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Tumbuhan dikenal mengandung berbagai golongan senyawa kimia tertentu

sebagai bahan obat yang mempunyai efek fisiologis terhadap organisme lain, atau

sering disebut sebagai senyawa bioaktif.  Kurang lebih 80% obat-obatan yang

digunakan oleh masyarakat Indonesia berasal dari tumbuhan obat.  Telah banyak

senyawa aktif asal tumbuhan yang memasuki aplikasi komersial untuk berbagai

kegunaan.  Senyawa alam hasil isolasi dari tumbuhan juga digunakan sebagai

bahan asal untuk sintesis bahan-bahan biologis aktif dan sebagai senyawa model

untuk merancang senyawa baru yang lebih aktif dengan sifat toksik yang lebih

rendah (Salni, et al., 2011).

Tumbuhan jengkol  merupakan salah satu tumbuhan yang digunakan oleh

masyarakat Indonesia sebagai obat tradisional.  Daun jengkol sudah sejak lama

digunakan untuk mengobati penyakit infeksi.  Di masyarakat, daun jengkol

dikenal berkasiat sebagai obat eksim, kudis, luka, dan bisul.  Sedangkan kulit

buahnya digunakan sebagai obat borok.  Kemungkinan kekhasiatan tumbuhan

jengkol disebabkan adanya kandungan senyawa yang bersifat antibakteri

(Salni, et al., 2011).
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Tanaman  jengkol banyak mengandung zat, antara lain adalah sebagai berikut:

protein, kalsium, fosfor, asam jengkolat, vitamin A, dan B1, karbohidrat, minyak

atsiri, saponin, alkaloid, terpenoid, steroid, tanin, dan glikosida.  Karena

kandungan zat-zat tersebut, maka jengkol memberikan petunjuk dan peluang

sebagai bahan obat, seperti yang telah dimanfaatkan orang pada masa lalu. Biji,

kulit batang, kulit buah, dan daun jengkol mengandung beberapa senyawa kimia,

di antaranya saponin, flavonoid, dan tanin (Wiasih, et al., 2013).

Biji jengkol mengandung protein asam amino, lemak, mineral seperti kalium,

fospor, besi, beberapa vitamin seperti vitamin A, B, dan C. Ekstrak kulit jengkol

mengandung alkaloid, flavonoid, tanin, saponin, glikosida, dan terpenoid yang

bersifat antibakteri, antibiotik, serta antioksidan (Adriani, et al., 2015).

Di Indonesia, permasalahan kerusakan yang diakibatkan bakteri sangat banyak,

termasuk salah satunya bakteri yang menyebabkan penyakit, yaitu bakteri E. coli.

Dalam jumlah yang berlebih, bakteri E. coli dapat mengakibatkan diare, dan bila

bakteri ini menjalar ke sistem/organ tubuh yang lain maka dapat menginfeksi

organ tersebut. Seperti dalam saluran kencing, jika bakteri E. coli sudah masuk ke

saluran kencing, maka dapat mengakibatkan infeksi saluran kemih.

Permasalahan tersebut harus mendapatkan perhatian yang serius, dikarenakan

kerugian yang didapat bukan hanya dari segi ekonomi, tetapi juga dari segi

kesehatan. Bakteri yang merugikan dapat dihambat pertumbuhannya bahkan

dibunuh dengan pemanfaatan zat antibakteri.
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Penelitian-penelitian pencarian bahan antibakteri telah banyak dilakukan terutama

dari berbagai jenis tumbuhan rempah-rempah. Namun, para ilmuwan terus

berusaha untuk mencari sumber antibakteri baru, terutama yang mudah tumbuh di

Indonesia. Tumbuhan yang digunakan untuk obat tradisional dapat dijadikan

alternatif pencarian zat anti bakteri, karena pada umumnya memiliki senyawa

aktif yang berperan dalam bidang kesehatan (Salni, et al., 2011).

Daun jengkol memiliki tingkat aktivitas antibakteri cukup kuat dalam

menghambat pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli,

sehingga tumbuhan jengkol sangat potensial untuk dijadikan sebagai sumber

senyawa obat (Salni, et al., 2011).

Telah banyak penelitian yang dilakukan terhadap tumbuhan jengkol, baik bagian

daun maupun kulit jengkol, namun hanya terbatas pada uji fitokimia dan efek

farmakologi ekstrak. Sedangkan penelitian kimia pada akar jengkol belum pernah

dilakukan. Sehingga perlu dilakukan penelitian pada bagian akar jengkol yang

bertujuan untuk mengisolasi dan mengidentifikasi senyawa metabolit sekunder

dari kulit akar jengkol (Pithecollobium lobatum Benth).

B. Tujuan Penelitian

Tujuan dilakukannya penelitian ini adalah untuk mengisolasi dan mengidentifikasi

senyawa metabolit sekunder dari kulit akar tumbuhan jengkol (Pithecellobium

lobatum Benth).
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C. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai

kandungan metabolit sekunder dari kulit akar tumbuhan jengkol (Pithecellobium

lobatum Benth).



5

II. TINJAUAN PUSTAKA

A. Jengkol

Tumbuhan jengkol adalah tumbuhan khas di wilayah Asia Tenggara. Bijinya

digemari di Malaysia, Thailand, dan Indonesia sebagai bahan pangan. Tumbuhan

ini juga banyak ditemukan di Malaysia dan Thailand. Tumbuhan ini merupakan

pohon di bagian barat Nusantara, tingginya sampai 26 m, dibudidayakan secara

umum oleh penduduk di Jawa dan di beberapa daerah tumbuh menjadi liar.

Tumbuh paling baik di daerah dengan musim kemarau yang tidak terlalu panjang

(Wiasih, et al., 2013).

a

Gambar 1. Tumbuhan Jengkol (a), akar jengkol (b)

b
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Tumbuhan jengkol (Pithecollobium lobatum Benth) merupakan salah satu

tumbuhan yang digunakan oleh masyarakat Indonesia sebagai obat tradisional.

Daun jengkol berkhasiat sebagai obat eksim, kudis, luka, dan bisul.  Kulit

buahnya digunakan sebagai obat borok.  Biji, kortek daun jengkol mengandung

saponin, flavonoid, dan tanin.  Secara tradisional, daun jengkol sudah digunakan

untuk mengobati penyakit infeksi, diduga tumbuhan jengkol mengandung

senyawa antibakteri (Salni, et al., 2011).

Tumbuhan jengkol banyak mengandung zat, antara lain adalah sebagai berikut:

protein, kalsium, fosfor, asam jengkolat, vitamin A dan B1, karbohidrat, minyak

atsiri, saponin, alkaloid, terpenoid, steroid, tanin, dan glikosida. Karena

kandungan zat-zat tersebut, maka jengkol memberikan petunjuk dan peluang

sebagai bahan obat, seperti yang telah dimanfaatkan orang pada masa lalu

(Wiasih, et al., 2013).

Kulit jengkol bersifat toksik karena mengandung senyawa kimia alkaloid,

terpenoid, saponin, dan asam fenolat. Di dalam asam fenolat mengandung

flavonoid dan tanin yang terdapat pada tumbuhan berkayu dan herba. Tanin dapat

berperan sebagai pertahanan tumbuhan dengan cara menghalangi serangga dalam

mencerna makanan. Serangga yang memakan tumbuhan dengan kandungan tanin

tinggi akan menyebabkan sedikit makannya sehingga mengakibatkan terjadinya

penurunan populasi (Wiasih, et al., 2013).

Berdasarkan uji senyawa kimia, ternyata kulit jengkol yang didekomposisi selama

lima hari banyak mengandung senyawa penghambat, yaitu berbagai macam asam

lemak rantai panjang dan fenolat. Dua golongan senyawa ini termasuk ke dalam
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senyawa yang dapat menghambat pertumbuhan tumbuhan lain (Syam, et al.,

2010).

Ekstrak biji jengkol mempunyai efek untuk menurunkan kadar glukosa darah.

Selain itu, jengkol mempunyai efek sebagai antioksidan karena kandungan

senyawa kimia yang dimiliki pada biji, kulit batang, dan daun jengkol adalah

saponin, flavonoid, dan tanin (Kurniawaty, et al., 2013).

B. Senyawa Metabolit Sekunder

Metabolit sekunder adalah senyawa metabolit yang tidak esensial bagi

pertumbuhan organisme dan ditemukan dalam bentuk yang unik atau berbeda-

beda antara spesies yang satu dan lainnya. Fungsi metabolit sekunder adalah

untuk mempertahankan diri dari kondisi lingkungan yang kurang menguntungkan,

misalnya untuk mengatasi hama dan penyakit, menarik polinator, dan sebagai

molekul sinyal. Identifikasi kandungan metabolit sekunder merupakan langkah

awal yang penting dalam penelitian pencarian senyawa bioaktif baru dari bahan

alam yang dapat menjadi prekursor bagi sintesis obat baru atau prototipe obat

beraktivitas tertentu (Rasyid, 2012).

1. Terpenoid

Terpenoid merupakan komponen yang biasa ditemukan dalam minyak atsiri.

Sebagian besar terpenoid mengandung atom karbon yang jumlahnya merupakan

kelipatan lima. Terpenoid mempunyai kerangka karbon yang terdiri dari dua atau

lebih unit C5 yang disebut unit isopren. Berdasarkan jumlah  atom C yang

terdapat pada kerangkanya, terpenoid dapat dibagi menjadi hemiterpen dengan 5
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atom C, monoterpen dengan 10 atom C, seskuiterpen dengan 15 atom C, diterpen

dengan 20 atom C, triterpen dengan 30 atom C, dan seterusnya sampai dengan

politerpen dengan atom C lebih dari 40 (Nurhidayat, 2016).

Triterpenoid adalah senyawa yang kerangka karbonnya berasal dari enam

satuan isoprena dan secara biosintesis diturunkan dari hidrokarbon C30 asiklik,

yaitu skualena.  Senyawa ini berstruktur siklik yang nisbi rumit, kebanyakan

berupa alkohol, aldehida, atau asam karboksilat.  Mereka berupa senyawa tanpa

warna, berbentuk kristal, seringkali bertitik leleh tinggi, dan aktif optik, yang

umumnya sukar dicirikan karena tak ada kereaktifan kimianya.  Uji yang banyak

digunakan adalah reaksi Lieberman-Burchard (anhidrida asetat-H2SO4 pekat)

yang dengan kebanyakan triterpena dan sterol memberikan warna hijau-biru.

Sterol dianggap senyawa satwa (sebagai hormon kelamin, asam empedu, dan lain-

lain), tetapi pada tahun-tahun terakhir ini makin banyak senyawa tersebut yang

ditemukan dalam jaringan tumbuhan.  Tiga senyawa yang biasa disebut

“fitosterol” mungkin terdapat pada setiap tumbuhan tinggi : sitosterol,

stigmasterol, dan kampesterol (Harborne, 1987).

Gonzalo et al., (2006), telah berhasil mengisolasi senyawa 19-β-D-

Glucopyranosyl-6,7-dihidroxy-kaurenoate (1) dari Pithecellobium albicans.

Sementara itu, De Castro and Vilela (1997), berhasil mengisolasi senyawa

Glucosylsterol (2), acetyl derivative of 2 (2 a), acyl steryl glycosides (3, 4) dari

Pithecellobium cauliflorum.
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R R1

(2) H H

(2 a) Ac Ac

(3) H Palmitate

(4) H Stearate

(1)
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2. Flavonoid

Flavonoid merupakan salah satu kelompok senyawa bahan alam yang banyak

ditemukan pada tumbuhan. Flavonoid pada umumnya mempunyai kerangka

flavon C6-C3-C6, dengan tiga atom karbon sebagai jembatan antara gugus

fenil yang biasanya juga terdapat atom oksigen (Nurhidayat, 2016).

Gambar 2. Kerangka dasar flavonoid

Susunan ini dapat menghasilkan tiga jenis struktur, yaitu flavonoid (1,3-diaril

propana), isoflavonoid (1,2-diaril propana), neoflavonoid (1,1-diaril propana).

Gambar 3. Tiga jenis flavonoid

Saxena and Singhal (1998), telah berhasil mengisolasi tiga senyawa dari golongan

flavonoid, yaitu senyawa 3’-Prenylapigenine-7-O-rutinoside (6),

3’Prenylapigenine (7), 3’-Prenylapigenine-7-O- β-D-Glucopyranoside (8) dari

Pithecellobium dulce.
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(6) R = α-L-rhamnopyranosyl-(1,6)-β-D-Glucopyranosyl

(7) R = H

(8) R = β-D-Glucopyranosyl

Hasan et al., (2012), telah berhasil mengisolasi senyawa isovestisol (9),

Medicarpin (10), Sativan (11) dari Sesbania grandiflora.

(9) (10)

RO

OH

O

O

OH

OHO

H H

H

H
H

OH

OMe

(11)

(11)

(11)
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C. Metode Penelitian

1. Isolasi

Isolasi merupakan suatu proses untuk memisahkan senyawa aktif atau kompenen

tertentu dari komponen lain yang tidak diinginkan. Seiring perkembangan, teknik

isolasi berkembang menjadi ekstraksi, pada dasarnya ekstraksi memiliki

pengertian yang hampir sama dengan isolasi. Ekstraksi adalah suatu metode yang

digunakan untuk memisahkan senyawa aktif atau komponen tertentu dari

komponen lain yang tidak diinginkan berdasarkan prinsip perpindahan massa

komponen zat ke dalam pelarut yang dimulai dari pelapisan antar muka kemudian

berdifusi masuk ke dalam pelarut (Harborne, 1987).

2. Ekstraksi

Terdapat macam-macam metode ekstraksi. Secara garis besar, ekstraksi dibagi

menjadi dua, yaitu ekstraksi panas dan ekstraksi dingin. Pada peneitian ini

digunakan ekstraksi dingin menggunakan metode maserasi. Maserasi merupakan

suatu teknik ekstraksi dengan melakukan proses perendaman sampel dengan

pelarut organik yang sesuai serta dilakukan pada temperatur ruangan. Proses ini

sangat menguntungkan dalam isolasi senyawa bahan alam karena dengan

perendaman sampel tumbuhan akan terjadi pemecahan dinding dan membran sel

akibat perbedaan tekanan antara di dalam dan di luar sel sehingga senyawa

metabolit sekunder yang ada di dalam sitoplasma akan terlarut dalam pelarut

organik dan ekstrasi senyawa akan sempurna karena dapat diatur lama

perendaman yang dilakukan (Lenny, 2006).
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3. Pemisahaan Senyawa secara Kromatografi

Kromatografi merupakan salah satu teknik pemisahaan suatu senyawa yang

didasarkan atas perpindahaan dari komponen-komponen dalam campuran.

Pemisahaan dengan menggunakan teknik ini dilakukan dengan cara

memanfaatkan sifat-sifat fisik dari suatu sampel, seperti kelarutan, absorbansi,

serta kepolaran.  Kelarutan merupakan kecenderungan molekul untuk melarut

dalam cairan. Adsorpsi adalah kecendrungan molekul untuk melekat pada

permukaan halus (Nurhidayat, 2016). Berdasarkan jenis fasa diam dan fasa gerak

yang dipartisi, kromatografi digolongkan menjadi beberapa golongan seperti yang

ditunjukkan dalam Tabel 1.

Tabel 1. Penggolongan kromatografi berdasarkan fasa diam dan fasa gerak

Fasa diam Fasa gerak Sistem kromatografi

Padat Cair Cair-adsorpsi

Padat Gas Gas-adsorpsi

Cair Cair Cair-partisi

Cair Gas Gas-partisi

Dalam perlakuan kromatografi ini digunakan eluen. Eluen adalah pelarut yang

dipakai dalam proses migrasi/pergerakan dalam membawa komponen-komponen

zat sampel atau fasa yang bergerak melalui fasa diam dan membawa komponen-

komponen senyawa yang akan dipisahkan. Urutan kromatografi diawali dari

eluen yang memiliki tingkat kepolaran rendah kemudian kepolarannya

ditingkatkan secara perlahan-lahan. Urutan eluen pada kromatografi berdasarkan

tingkat kepolaran tertinggi sampai terendah, yaitu air, metanol, asetonitril, etanol,
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n-propanol, aseton, etil asetat, kloroform, metilen klorida, toluena, benzena,

karbon tetraklorida, sikloheksana, n-heksana (Nurhidayat, 2016).

Kromatografi kolom adalah jenis kromatografi cair. Fase gerak cair disebut

dengan eluen, sedangkan fase diam padatan dikenal dengan absorben, sehingga

prinsip kerjanya adalah adsorpsi atau cair prinsip kerjanya adalah partisi.

Kromatografi kolom diterapkan secara luas untuk pemisahan senyawa-senyawa

hasil alam khususnya metabolit sekunder. Pemisahan dapat terjadi dikarenakan

perbedaan daya serap atau partisi fase diam terhadap komponen-komponen

sampel yang akan dipisahkan yang digerakkan oleh fase gerak (eluen).

Komponen yang berinteraksi lemah dengan absorben akan keluar terlebih dahulu

sedangkan komponen yang interaksinya kuat akan keluar paling akhir dari dalam

kolom (Ibrahim dan Sitorus, 2013).

4. Analisis Kemurnian

Analisis kemurnian dilakukan dengan pengujian titik leleh. Titik leleh merupakan

ciri penting senyawa organik padat. Titik leleh memiliki arti penting dalam

identifikasi dan pengukuran kemurnian. Penggunaan untuk identifikasi

didasarkan pada fakta bahwa semua senyawa murni mempunyai titik leleh yang

tajam ketika berubah sempurna dari padat ke cair. Selain itu, penggunaan titik

leleh untuk identifikasi juga didasarkan pada fakta bahwa senyawa yang tidak

murni menunjukkan 2 fenomena, yaitu suhu leleh yang lebih rendah dan memiliki

jarak leleh yang lebih lebar. Alat yang digunakan untuk menguji titik leleh suatu

senyawa adalah termopan. Untuk identifikasi kualitatif, titik leleh merupakan

tetapan fisika yang penting terutama untuk suatu senyawa hasil sintesis, isolasi,
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maupun kristalisasi. Titik leleh suatu kristal padat adalah suhu ketika padatan

mulai berubah menjadi cairan pada tekanan udara 1 atm.  Jika suhu dinaikkan,

molekul senyawa akan menyerap energi.  Semakin tinggi suhu maka akan

semakin banyak energi yang diserap sehingga akan menaikkan gerakkan vibrasi

dan rotasi molekul (Nurhidayat, 2016).

D. Identifikasi Spektroskopi

Spektroskopi merupakan ilmu yang mempelajari tentang cara menganalisis

spektrum suatu senyawa dan interaksi antara radiasi elektromagnetik.  Teknik

spektroskopi dapat digunakan untuk menentukan struktur dari senyawa organik

tersebut. Radiasi elektromagnetik tersebut dapat berupa radiasi sinar γ, sianar-X

( X-ray), UV-Vis (ultra ungu-tampak), infra merah (IR), gelombang mikro, dan

gelombang radio (Harvey, 2000).

1. Spektroskopi UV-Vis

Dalam spektoskopi UV-VIS penyerapan sinar tampak dan ultraviolet oleh suatu

molekul akan menghasilkan transisi di antara tingkat energi elektronik molekul

tersebut.  Transisi tersebut pada umumnya antara orbital ikatan, orbital non-ikatan

atau orbital anti-ikatan.  Panjang gelombang serapan yang muncul merupakan

ukuran perbedaan tingkat-tingkat energi dari orbital suatu molekul (Nurhidayat,

2016).

Metode spektroskopi ini berguna untuk mengetahui jenis flavonoid.  Selain itu,

kedudukan gugus fungsi hidroksil pada inti flavonoid dapat ditentukan dengan

cara menambahkan pereaksi geser ke dalam larutan cuplikan dan mengamati
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pergeseran puncak yang terjadi.  Spektrum khas flavonoid terdiri dari dua pita,

yaitu pada rentang 240-285 nm (Pita II) dan 300-550 nm (Pita I).  Letak serapan

pita tepat dan kekuatan dari pita tersebut akan memberikan informasi yang

berguna mengenai sifat flavonoid.  Rentang utama yang diperkirakan untuk setiap

jenis flavonoid dapat dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Rentang serapan spektrum ultraungu-tampak untuk flavonoid

Pita II (nm) Pita I (nm) Jenis Flavonoid

250-280 310-350 Flavon

250-280 330-360 Flavonol (3-OH tersubstitusi)

250-280 350-385 Flavonol (3- OH bebas)

245-275 310-330 Isoflavon

275-295 300-390 Flavanon dan dihidroflavon

230-270 340-390 Calkon

230-270 380-430 Auron

270-280 465-560 Antosianidin dan antosianin

Spektroskopi UV mempunyai kisaran sinar dengan panjang gelombang 200-400

nm, sedangkan sinar tampak adalah panjang gelombang sekitar 400-900 nm.

Spektro ini digunakan untuk tujuan analisis kuantitatif maupun kualitatif.  Dengan

menggunakan data yang diperoleh dari analisis berdasarkan spektrofotometer

ultraviolet-visible ini kita dapat mengetahui absorptivitas molar senyawa yang

diperoleh. Absorptivitas molar senyawa dihitung dengan menggunakan

persamaan Lambert-Beer :

A = ε b c  atau   ε  = .
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Keterangan:

A = absorbansi
ε = absorptivitas molar
b = tebal sel (cm)
c = konsentrasi (mol/liter)

Absorbansi (A) ini diperoleh dari data spektrum di mana terdapat puncak-puncak

serapannya. Tebal sel (b) adalah ketebalan sel dalam alat yang digunakan,

sedangkan konsentrasi (c) dapat diperoleh dengan menggunakan persamaan :

Konsentrasi (c)  = = .
Keterangan:

g = Massa senyawa hasil isolasi (gram)
BM = Berat molekul relatif (gram/mol)
L = Volume larutan yang digunakan (L)

(Ibrahim dan Sitorus, 2013).

2. Spektroskopi IR

Analisis secara spektroskopi infra merah digunakan untuk menganlisis gugus

fungsi yang terdapat pada zat yang diuji. Setiap gugus fungsi akan memberikan

puncak-puncak yang tetap, informasi inilah yang digunakan untuk menganalisis

secara kualitatif pada zat tersebut. Misalnya gugus fungsi C=O akan memberikan

puncak pada bilangan gelombang 1650 cm-1 sebagai asam karboksilat, 1700 cm-1

sebagai keton, dan 1800 cm-1 sebagai halida asam (klorida asam) (Harvey, 2000).

Karakteristik frekuensi uluran beberapa gugus fungsi ditunjukkan pada Tabel 3.
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Tabel 3. Karakteristik frekuensi uluran beberapa gugus fungsi

Gugus Serapan (cm-1) Gugus Serapan (cm-1)

3.600 2.930

3.400 2.860

3.300 1.470

3.060 1.200-1.000

3.030
2.870
1.460
1.375

1.650

1.600

1.200-1.000 1.200-1.000

1.750-1.600

3. Spektroskopi Resonansi Magnetik Nuklir

Spektrometri NMR atau spektrometri resonansi magnit inti berhubungan dengan

sifat magnit dari inti atom. Spektrometri NMR terdapat dua jenis, yaitu

spektrometri H-NMR dan C-NMR. Dari spektrum H-NMR, akan dapat diduga

ada berapa banyak jenis lingkungan hidrogen yang ada dalam molekul, dan juga

jumlah atom hidrogen yang ada pada atom karbon tetangga. Dari spektrum C-

NMR dapat diketahui bagaimana keadaan lingkungan karbon tetangga, apakah

berada dalam bentuk karbon primer, sekunder, tersier, atau kuarterner.
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Metode spektroskopi jenis ini didasarkan pada penyerapan energi oleh partikel

yang sedang berputar di dalam medan magnet yang kuat. Energi yang dipakai

dalam pengukuran dengan metode ini berada pada daerah gelombang radio 75-0,5

m atau pada frekuensi 4-600 MHz, yang bergantung pada jenis inti yang diukur

(Nurhidayat, 2016). Informasi yang diberikan oleh spektro resonansi magnetik

nuklir ini cukup banyak. Pada dasarnya metode ini digunakan untuk

mengidentifikasi suatu struktur senyawa atau rumus bangun molekul senyawa

organik. Beberapa pergeseran kimia senyawa organik dapat dilihat pada Tabel 4.

Tabel 4. Pergeseran kimia untuk proton dalam molekul organik

Jenis Senyawa Jenis Proton 1H (δ) ppm

Alkana

Alkuna

Eter

Alkena

Fenol

Alkohol

Aromatik

Aldehid

Karboksilat

Ar OH

R OH

Ar H

COH

CO2H

0,5 – 2

2,5 - 3,5

3,5 - 3,8

4,5 - 7,5

4 – 8

5 - 5,5

6 – 9

9,8 - 10,5

11,5 - 12,5
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III. METODELOGI PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Desember 2016 - Oktober 2017, bertempat di

Laboratorium Kimia Organik Jurusan Kimia Fakultas MIPA Universitas

Lampung. Spektroskopi resonansi magnetik inti (NMR) di Laboratorium NMR

yang dilakukan di Institut Teknologi Bandung (ITB).

B. Alat dan Bahan

3.1 Alat-alat yang digunakan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini, yaitu alat-alat gelas, seperangkat

alat destilasi, vacuum rotary evaporator, seperangkat alat Kromatografi Cair

Vakum (KCV), seperangkat alat kromatografi kolom (KK), pengukur titik leleh,

lampu UV, pipet kapiler, oven, spektrometer NMR, dan lain-lain.

3.2 Bahan-bahan yang digunakan

Bahan yang digunakan sebagai sampel adalah kulit akar tumbuhan jengkol

(Pithecellobium lobatum Benth) yang diperoleh dari Desa Pardasuka, Kabupaten

Pringsewu, Lampung.  Pelarut yang digunakan, yaitu pelarut yang berkualitas

teknis yang telah didestilasi yang kemudian digunakan untuk maserasi dan
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kromatografi sedangkan untuk analisis spektrofotometer berkualitas pro-analisis

(p.a).  Bahan-bahan kimia yang dipakai, yaitu etil asetat (EtOAc), metanol

(MeOH), n-heksana (C6H14), aseton (C3H6O2), Dikloromethana (CH2Cl2), silika

gel Merck G 60 untuk impregnasi, silika gel Merck 60 (35-70 Mesh) untuk KCV

dan KK, untuk KLT digunakan plat KLT silika gel Merck kiesegal 60 F254 0,25

mm, serium sulfat 1,5% dalam asam sulfat (H2SO4) 2N, serta akuades (H2O).

C. Prosedur Penelitian

1. Persiapan sampel

Kulit akar tumbuhan jengkol (Pithecellobium lobatum) diperoleh dari Desa

Pardasuka, Kabupaten Pringsewu, Lampung. Setelah itu, dilakukan determinasi

untuk menentukan Spesies di Herbarium Biologi bidang Botani, Fakultas

Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam (MIPA) Universitas Lampung,

Lampung.

Mula-mula kulit jengkol dipisahkan dari bagian kayu akar, lalu dicuci bersih

dengan air sampai tidak ada lagi tanah yang menempel, kemudian diiris kecil-

kecil dan dikeringkan dengan cara dijemur di bawah sinar matahari selama kurang

lebih satu minggu. Selanjutnya, kulit akar ditumbuk hingga menjadi serbuk halus.

2. Ekstraksi dengan Berbagai Pelarut

Sebanyak 2500 gram serbuk halus kulit akar jengkol secara berturut-turut

dimaserasi menggunakan n-heksana, etil asetat, serta metanol selama 3 x 24 jam

setiap pelarut, di mana pelarut diganti setiap 1 x 24 jam. Kemudian ekstrak hasil
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maserasi disaring menggunakan kertas saring. Kemudian masing–masing filtrat

dari berbagai pelarut yang didapat lalu dipekatkan dengan rotary evaporator.

Lalu ditimbang ekstrak pekat yang didapat.

3. Kromatografi Cair Vakum (KCV)

Untuk tahap pemurnian menggunakan metode KCV. Mula-mula silika gel halus

sebagai fasa diam dimasukkan ke dalam kolom sebanyak 3 kali berat sampel.

Lalu kolom dikemas kering menggunakan alat vakum. Kemudian dimasukkan n-

heksana sebagai eluen dengan kepolaran rendah ke permukaan silika gel halus dan

divakum kembali. Kolom dihisap sampai kering dengan alat vakum.  Lalu

dimasukkan ekstrak kasar yang telah diimpregnasikan ke dalam silika kasar pada

bagian atas kolom yang telah berisi fasa diam. Setelah itu kolom dielusi dengan

etil asetat/n-heksana 0% : 100%. sampai dengan etil asetat/ n-heksana 100% : 0%.

Kolom dihisap dengan vakum sampai kering pada setiap penambahan eluen (tiap

kali elusi dilakukan).  Kemudian fraksi-fraksi yang terbentuk dikumpulkan

berdasarkan pola fraksinasinya. Fraksinasi sampel dengan teknik KCV dilakukan

berulang kali dengan perlakuan yang sama seperti tahapan KCV awal.

4. Kromatografi Lapis Tipis (KLT)

Sebelum fraksinasi terlebih dahulu dilakukan uji KLT dan juga fraksi-fraksi yang

didapat setelah perlakuan fraksinasi juga dilakukan uji KLT. Uji KLT dilakukan

menggunakan sistem campuran eluen menggunakan pelarut n-heksana, etilasetat,

aseton, metanol, dan diklorometana. Kemudian hasil kromatogram tersebut

disemprot menggunakan larutan serium sulfat untuk menampakkan bercak/noda

dari komponen senyawa tersebut. Lalu bercak/noda dilihat di bawah lampu UV
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setelah dilakukan elusi terhadap plat KLT. Kemudian fraksi yang menghasilkan

pola pemisahan dengan Rf (Retention factor) yang sama digabung dan dipekatkan

kembali untuk difraksinasi lebih lanjut.

5. Kromatografi Kolom (KK)

Fraksinasi sampel dilakukan menggunakan teknik kromatografi kolom. Teknik

kromatografi kolom dilakukan setelah dihasilkan fraksi-fraksi dengan jumlah

yang lebih sedikit. Mula-mula pembuatan slury dengan cara melarutkan adsorben

silika gel Merck (35-70 Mesh) dalam pelarut yang akan digunakan dalam proses

pengelusian (eluen). Slurry dari silika gel sebagai fasa diam dimasukkan terlebih

dahulu ke dalam kolom, setelah sebelumnya kolom diberi sedikit kapas sebagai

penyangga pada bagian bawah kolom. Kolom diatur hingga rata dan rapat.

Selanjutnya dimasukkan sampel yang telah diimpregnasi pada silika gel ke dalam

kolom yang telah berisi fasa diam.  Lalu dilakukan pengelusian dengan

perbandingan eluen tertentu.

6. Analisis Kemurnian

Untuk mengetahui kemurnian suatu senyawa dilakukan dengan metode uji titik

leleh. Kristal yang akan ditentukan titik lelehnya diletakkan pada lempeng kaca,

diambil sedikit dengan menggunakan pipet kapiler, alat dihidupkan dan titik leleh

diamati dengan bantuan kaca pembesar. Penentuan titik leleh dengan mencatat

rentang suhu pada saat kristal pertama kali mulai meleleh sampai semua kristal

meleleh.
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7. Spektroskopi Resonansi Magnetik Nuklir (NMR)

Sampel yang akan diidentifikasi dilarutkan ke dalam pelarut inert, yaitu CDCl3,

lalu ditambahkan sedikit senyawa acuan. Larutan ini ditempatkan dalam tabung

gelas tipis dengan tebal 5 mm di tengah-tengah kumparan frekuensi radio (rf) di

antara dua kutub magnet yang sangat kuat kemudian energi dari kumparan rf

ditambah secara terus-menerus. Energi pada frekuensi terpasang dari kumparan rf

yang diserap cuplikan direkam dan memberikan spektrum NMR.
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A. Simpulan

Dari hasil penelitian yang telah dilakukan, maka diambil kesimpulan sebagai

berikut:

1. Senyawa hasil isolasi dari fraksi n-heksana berupa endapan putih sebanyak

4,8 mg yang memiliki titik  leleh 175oC-180oC.

2. Rendemen isolat terhadap sampel awal sebesar 1,92 x 10-4 %.

3. Isolat fraksi n-heksana dari kulit akar tumbuhan jengkol (Pithecellobium

lobatum Benth) adalah senyawa yang diduga mirip dengan senyawa terpenoid

golongan triterpenoid.

B. Saran

Dari penelitian yang telah dilakukan, terdapat saran untuk penelitian selanjutnya

yaitu :

1. Melakukan penelitian pada bagian kulit dan kayu akar tumbuhan jengkol

(Pithecellobium lobatum Benth)

2. Melakukan penambahan sampel kulit akar tumbuhan jengkol (Pithecellobium

lobatum Benth) agar didapatkan senyawa lebih banyak.

V. SIMPULAN DAN SARAN
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3. Melakukan uji aktivitas yang lain, seperti antikanker, antimalaria, dan

antitubercullosis.

4. Perlu dilakukan karakterisasi dan identifikasi lebih lanjut untuk memperoleh

informasi lebih lengkap mengenai struktur senyawa hasil isolasi dari kulit

akar tumbuhan jengkol.

5. Melakukan pemurnian pada fraksi metanol untuk mendapatkan senyawa

metabolit sekunder yang bersifat polar.
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