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ABSTRACT

SECONDARY METABOLITESCOMPOUNDSISOLATION AND
IDENTIFICATION FROM BRANCH BARK PUDAU PLANT (Artocarpus
kemando Miq.)

By

Arni Nadiya Ardelita

In this study, an isolation and identification has been done to the secondary
metabolites compounds from branch bark pudau plant (Artocarpus kemando
Mig.). The isolation process is carried out by maceration method using n-hexane
and methanol, processed by fractionation and purification using Thin Layer
Chromatography, Vacuum Liquid Chromatography, Column Chromatography,
and Chromatotron. The resulting compound was tested for melting point and
identified by UV-Vis and IR spectroscopy. The results showed that two
compounds had been isolated, the first was D5 from the n-hexane (non-polar)
fraction with amass of 3.2 mg in the form of awhite solid with a melting point of
85.6-90.5°C suspected to be atriterpenoid compound containing a hydroxy group;
the second was artonin E from the methanol (polar) fraction was 31.5 mg in the
form of ayellow solid with amelting point of 245-255°C.

Keyword : Artocarpus kemando Mig., artonin E, triterpenoid.



ABSTRAK

ISOLASI DAN IDENTIFIKASI SENYAWA METABOLIT SEKUNDER
DARI KULIT CABANG TUMBUHAN PUDAU (Artocarpus kemando Miq.)

Oleh

Arni Nadiya Ardelita

Pada penelitian ini telah dilakukan isolas dan identifikasi senyawa metabolit
sekunder dari kulit cabang tumbuhan pudau (Artocarpus kemando Miq.). Proses
isolasi dilakukan dengan metode maserasi menggunakan pelarut n-heksana dan
metanol, dilanjutkan dengan fraksinasi dan pemurnian menggunakan metode
Kromatografi Lapis Tipis (KLT), Kromatografi Car Vakum (KCV),
Kromatografi Kolom (KK), dan Kromatotron. Senyawa hasil isolasi diuji titik
leleh dan diidentifikasi dengan spektroskopi UV-Vis dan IR. Hasil pendlitian
menunjukkan telah berhasil diisolasi dua senyawa, pertama D5 dari fraksi n-
heksana (non polar) dengan massa 3,2 mg berupa padatan putih dengan titik leleh
85,6-90,5°C diduga senyawa triterpenoid yang mengandung gugus hidroksi;
kedua artonin E dari fraksi metanol (polar) sebanyak 31,5 mg berupa padatan
kuning dengan titik leleh 245-255°C.

Katakunci : Artocar pus kemando Miq., artonin E, triterpenoid.
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|. PENDAHUL UAN

A. Latar Belakang

Indonesia negara dengan iklim tropis memiliki sumber daya alam hayati yang
sangat beranekaragam, sekitar 30.000 spesies tumbuhan dan 9.600 spesies
diantaranya diketahui berkhasiat sebagai obat (Dalimarta,2005). Pengobatan
dengan bahan alam dapat dipilih sebagai solusi untuk mengatasi penyakit yaitu
dengan penggunaan ramuan obat herbal (Kardinan dan Kusuma, 2004).
Pemanfaatan tumbuhan sebagai obat herbal secara konvensional telah banyak
dilakukan oleh masyarakat, pada tahun 1985 World Health Organization (WHO)
memprediksi lebih dari 80% populasi di dunia menggunakan tumbuhan sebagai
bahan obat untuk memelihara kesehatan (Peters dan Whitehouse, 2000). Manfaat
tumbuhan sebagal obat berkaitan erat dengan kandungan senyawa kimia yang
disebut dengan senyawa metabolit sekunder, dan diketahui bahwa satu tumbuhan
dapat mengandung beragam senyawa kimia (Dhianawaty, 2003). Salah satu

tumbuhan yang sering dijadikan sumber tumbuhan obat adalah M oraceae.

M oraceae merupakan salah satu tumbuhan dengan famili besar yang terdiri dari
60 genus dan sekitar 1.400 spesies. Tiga genus utamadari famili ini yaitu
Artocarpus, Morus, dan Ficus (Heyne, 1987). Moraceae dilaporkan mengandung

beragam senyawa metabolit sekunder seperti alkaloid, terpenoid, tannin, steral,



stilben dan flavonoid. Senyawa-senyawa tersebut mempunyai aktivitas biologi

seperti promotor antitumor, antibakteri, antifungal, dan antikanker (Ersam, 2004).

Salah satu genus penting dari famili Moraceae yang banyak tersebar luas di
Indonesia adalah genus Artocarpus. Tumbuhan dengan genusini dikenal sebagal
nangka-nangkaan dan beberapa diantaranya merupakan tumbuhan penghasil buah
yang dapat dimakan, seperti Artocar pus heterophyllus (nangka), A. champeden
(cempedak), dan A. altilis (sukun). Artocarpus banyak menghasilkan senyawa
kimia seperti terpenoid, steroid, flavonoid, santon, stilbenoid, dan 2-
arilbenzofuran (Hakim, 2011). Senyawa utama yang terdapat pada genus ini
sebagian besar adalah flavonoid, terutama flavon, isoflavon, calkon, santon, dan
stilbena, oleh karenaitu Artocarpus dikena sebagal sumber senyawa flavonoid
terprenilasi (Nomura, 1998). Senyawa flavonoid sendiri memiliki banyak
aktivitas biologi seperti antibakteri (Darmawati et al., 2005), antiplasmodia
(Boonlaksiri et al., 2000), antiinflamasi (Wel et al., 2005), antifungal (Jayasinghe
et al., 2004), antikanker (Rahmandhani, 2009), antimalaria (Widyawaruyanti et

al., 2007; Boonlaksiri et al., 2000), dan antioksidatif (Toshio et al., 2003).

Pada penelitian sebelumnya, telah diisolasi senyawa flavonoid teprenilasi seperti
artonin E dan O, artobilosanton, dan sikloartobilosanton dari kulit batang A.
kemando Miq. yang menunjukkan aktivitas sitotoksik terhadap sel KB
(Karsinoma epidermoid pada manusia) (Seo et al., 2003). Selainitu, Eeet al.
(2011) jugatelah melakukan isolasi kulit batang A. kemando Mig. diperoleh
senyawa triterpen (B-sitosterol) dan tiga turunan senyawa flavonoid yaitu

artoindonesianin C, artonol B dan artosamin A, serta senyawa baru yaitu



furanodihidrobenzoxanton (artomandin) yang memiliki aktivitas sitotoksik
terhadap sel leukemia (HL-60) dan sel kanker payudara (MCF-7) serta
antioksidan terhadap DPPH (2,2-difenil-1-pikrilhidrazil). Berdasarkan uraian di
atas, maka perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai senyawa metabolit
sekunder dari tumbuhan pudau (A. kemando Mig.) sebagai upaya untuk
menginventarisasi kandungan senyawa metabolit sekunder dari tumbuhan
tersebut. Sampel yang digunakan pada penelitian ini adalah kulit cabang
tumbuhan pudau (A. kemando Miq.) yang berasal dari Dusun Karang Anyar, Desa

Klaten, Kecamatan Penengahan, Lampung Selatan, Provinsi Lampung.

Metode isolasi dilakukan dengan cara maserasi menggunakan n-heksana dan
metanol. Pemisahan dilakukan dengan cara kromatografi. Identifikas kemurnian
dilakukan dengan menggunakan Kromatografi Lapis Tipis (KLT) dan uji titik
leleh. Identifikas struktur molekul dilakukan dengan menggunakan spektroskopi

UV-Vis dan spektroskopi inframerah (IR).

B. Tujuan Pendlitian

Tujuan penelitian ini adalah mengisolasi dan mengidentifikasi senyawa metabolit

sekunder dari kulit cabang tumbuhan pudau (A. kemando Miq.).



C. Manfaat Pendlitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai senyawa
metabolit sekunder dari kulit cabang tumbuhan pudau (A. kemando Miq.).
Informasi tersebut diharapkan dapat menambah pengetahuan tentang senyawa
metabolit sekunder dari tumbuhan Artocar pus khususnya tumbuhan pudau (A.

kemando Miq.).



1. TINJAUAN PUSTAKA

A. Moraceae

Moraceae adalah famili tumbuhan yang terdiri dari sekitar 60 genus, dan hampir
1.400 spesies, termasuk tiga genus penting yaitu Morus, Ficus, dan Artocarpus
tersebar luas di daerah tropis dan subtropis. Tumbuhan yang masuk dalam famili
M oraceae merupakan tumbuhan berbatang, berkayu, berbunga, dan menghasilkan
getah. Beberapa spesies dari famili ini menghasilkan buah yang dapat
dikonsumsi, seperti nangka (A. heterophyllus), cempedak (A. champeden), dan

sukun (A. altilis) (Venkataraman, 1972).

Kandungan senyawa metabolit sekunder dalam famili Moraceae antaralain
alkaloid, terpenoid, tanin, sterol, stilben, dan flavonoid. Terpenoid dan flavonoid
ditemukan dalam tiga genus yaitu Morus, Ficus, dan Artocarpus, sedangkan
alkaloid baru ditemukan pada genus Ficus. Terpenoid yang umum ditemukan
adal ah golongan triterpen, sementara flavonoid yang telah ditemukan adalah
senyawa-senyawa dengan kerangka dasar calkon, flavan, flavon, dan flavanon
(Venkataraman, 1972). Senyawa-senyawa tersebut memiliki aktivitas biologi
sebagai promotor, antitumor, antibakteri, antifungal, antikanker, dan

antiimflamatori (Ersam, 2004).



B. Artocarpus

Artocar pus merupakan tumbuhan yang tersebar mulai dari Asia Selatan dan
Tenggara, Papua Nugini dan Pasifik Selatan. Terdapat 50 spesies Artocarpus dan
keanekaragamannyatersebar di Indonesia. Di Indonesia, Artocarpus dikenal
sebagal nangka yang dicirikan dengan pohon yang tinggi dengan getah putih di
seluruh bagian tanaman, kayunya keras, buahnya berdaging dengan banyak biji.
Tumbuhan ini menghasilkan kayu yang tergolong tahan terhadap rayap sehingga
sesuai untuk berbagal keperluan perabot rumah tangga. Selain itu, Artocarpus
juga dapat digunakan sebagai obat tradisional, seperti daun A. communis yang
dibakar dan dicampur dengan minyak kelapa ditambah kunyit dapat digunakan
untuk menyembuhkan penyakit kulit. Bunganya digunakan untuk
menyembuhkan sakit gigi, sedangkan akarnya digunakan untuk menghentikan
pendarahan (Saw et al., 1991; Heyne, 1987). Kulit batangnya dimanfaatkan
sebagal obat tradisional seperti obat demam, disentri, dan malaria (Nomura,

1998).

Berdasarkan studi literatur, diketahui sejumlah spesies Artocarpus banyak
menghasilkan senyawa golongan terpenoid, flavonoid, dan stilbenoid (Hakim,
2011). Senyawa-senyawa terpenoid yang telah berhasil diisolasi yaitu
sikloeukalenol, 2,4-metilensikloartenon, dan sikloartenon (Achmad et al., 1996)
yang berhasi| diisolasi dari A. heterophyllus (Dayal dan Seshadri, 1976). Selain
itu, sebuah flavon terprenilasi baru yaitu artoindonesianin L dan empat senyawa
fenolik yaitu artonin M, artonin E, artonin O, dan sikloartobil osanton telah

berhasil diisolasi dari A. rotunda (Suhartati et al., 2001).



C. Pudau (Artocarpus kemando Miq.)

Tumbuhan Pudau (A. kemando Miq.) tersebar pada beberapa pulau di Indonesia,
seperti Sumatera, Jawa dan Kalimantan. Tumbuhan ini dikenal di masyarakat
dengan nama yang berbeda-beda yaitu antarodan, pudau, chempedak ayer, kudu,
pudu, dan tempedak ayer (Janick dan Paull, 2008). Tumbuhan ini memiliki
diameter batang yang cukup besar dan ditemukan memiliki ketinggian mencapai
40 m. Kayunya secaralokal ringan dan keras digunakan terutama dalam
pembuatan peralatan rumah tangga dan buahnya dapat dikonsumsi, serta memiliki
getah yang berlimpah (Kijjoaet al., 1998). Tumbuhan A.kemando Mig.

ditunjukkan pada Gambar 1.

Gambar 1. Tumbuhan Pudau (A. kemando Miq.)

Pada penelitian sebelumnya, telah berhasil diisolasi senyawakimiadari kayu akar
A. kemando Miq. yaitu senyawa artokarpin, caplasin, sikloartokarpin,
siklomulberokromen dan calkon (Suhartati, 2001). Senyawa-senyawa kimia hasi

isolas tersebut disgikan pada Gambar 2.



sikloartokarpin

Gambar 2. Struktur kimia dari beberapa senyawa yang diisolasi dari
kayu akar A. kemando Miq. (Suhartati, 2001).
Pada penelitian lain dilakukan isolasi dan identifikasi dari kulit cabang A.
kemando Miq. yang menghasilan senyawa baru yaitu furanodi hidrobenzosanton
(artomandin) yang memiliki aktivitas biologis sebagai sitotoksik dan antioksidan,
sertatiga turunan flavonoid yaitu artoindonesianin C, artonol B, dan artosamin A,
dan senyawa triterpen (B-sitosterol) (Ee et al., 2014). Berikut struktur senyawa-

senyawa hasil isolasi tersebut disgjikan pada Gambar 3.
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Gambar 3. Struktur kimia senyawa yang telah diisolasi dari kulit
batang A. kemando Mig.(Ee et al., 2014).

D. Metabolit Sekunder

Makhluk hidup dapat menghasilkan bahan organik sekunder (metabolit sekunder)
atau bahan alami melalui reaksi sekunder dari bahan organik primer (karbohidrat,
lemak, protein). Bahan organik sekunder (metabolit sekunder) ini umumnya
merupakan hasil akhir dari suatu proses metabolisme. Metabolit sekunder berupa
molekul-molekul kecil, spesifik (tidak semua organisme mengandung senyawa
sgenis), mempunyai struktur yang bervariasi, setiap senyawa memiliki fungsi
atau peranan yang berbeda-beda. Pada umumnya senyawa metabolit sekunder
berfungsi untuk mempertahankan diri atau untuk mempertahankan eksistensinya

di lingkungan tempatnya berada. Senyawa metabolit sekunder yang umum
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terdapat pada tumbuhan antaralain yaitu flavonoid, steroid, terpenoid, saponin

dan akaloid (Harborne, 1996).

Metabolit sekunder dapat dimanfaatkan dalam bidang farmakologi (Mustarichie et
al., 2011) diantaranya sebagai antioksidan, antibiotik, antikanker, antikogulan
darah, antimikroba, menghambat efek karsinogenik, selain itu metabolit sekunder
juga dapat dimanfaatkan sebagai antigen pengendali hama yang ramah lingkungan
(Samsudin dan Khoiruddin, 2008). Senyawa flavonoid yang telah berhasil
diisolasi dari berbagai tumbuhan diketahui mempunyai aktivitas biologi yang
menarik, seperti bersifat toksik terhadap sel kanker, menghambat pel epasan
histamin, antijamur, dan antibakteri (Mulyani et al., 2016). Sedangkan senyawa
terpenoid dapat dijadikan sebagai antimikroba yang ramah lingkungan (Saxena

dan Kalra, 2011).

Senyawa metabolit sekunder terdiri dari flavonoid, steroid, terpenoid, saponin dan
akaoid.

1. Havonoid

Senyawa kelompok flavonoid biasanya hanya terdapat pada tumbuhan
tingkat tinggi (Achmad, 1986). Biosintesis senyawa kelompok ini
merupakan perpaduan antara jalur shikimat dan jalur asetat-malonat. Hal
ini didasarkan pada kerangka dasar dari flavonoid, yaitu dua cincin
benzena (Cg) yang terikat pada rantai propana (C3) dengan susunan Cg-Cs-

Cs, seperti ditunjukkan pada Gambar 4.
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Gambar 4. Struktur Umum Flavonoid (Achmad, 1986).

Flavonoid memiliki aktivitas biologi seperti antibakteri, antikolesterol, anti
hiperlipidemia, antivirus, antidiabetes, antiradang, antikanker (Neldawati
et al., 2013; Nakamuraet al., 2003). Flavonoid juga dapat berlaku
sebagai antioksidan karena sifatnya sebagal akseptor yang baik terhadap
radikal bebas, yaitu suatu spesies yang memiliki satu atau lebih elektron
tak berpasangan dalam orbitalnya seperti hidroks radikal (Sathiskumar et

al., 2008).

Istilah flavonoid yang diberikan untuk senyawa fenolik berasal dari kata
flavon, yaitu nama dari salah satu jenis flavonoid yang terbesar jumlahnya
dan yang paling umum ditemukan. Selain itu flavon mempunyai tingkat
oksidasi yang paling rendah sehingga senyawa ini dianggap sebagai
senyawainduk dalam tatanama senyawa-senyawa turunan flavon
(Achmad, 1986). Senyawa flavonoid terdiri dari beberapajenis,
tergantung padatingkat oksidasi rantai propana dari sistem 1,3-diaril
propana. Beberapa jenis struktur flavonoid alami beserta tingkat

oksidasinya ditunjukkan pada Gambar 5.
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Gambar 5. Tingkat oksidasi senyawa flavonoid (Manitto, 1992).

Flavonoid merupakan senyawa pereduks yang baik, menghambat banyak
reaks oksidasi, baik secara enzim maupun non enzim. Flavonoid
bertindak sebagal penampung yang baik radikal hidroksi dan superoksida
dengan demikian melindungi lipid membran terhadap reaks yang
merusak. Aktivitas antioksidan yang dimiliki oleh komponen aktif
flavonoid tertentu digunakan untuk menghambat pendarahan dan
antiaskorbat. Beberapa jenis flavon, flavanon, dan flavanol menyerap

cahaya tampak, sehingga membuat bunga dan bagian tumbuhan yang
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lainnya berwarna kuning atau krem terang, sedangkan jenis-jenis yang
tidak berwarna merupakan zat penolak makan bagi serangga (contoh:

katecin) ataupun merupakan racun (contoh: rotenon) (Kusuma, 2011).

. Steroid

Steroid merupakan senyawa organik lemak sterol tidak terhidrolisis yang
merupakan hasil reaks dari turunan terpen atau skualena (Hanani et al.,
2005). Steroid memiliki kerangka dasar karbon yang terdiri dari tiga
lingkar enam yang tersusun seperti fenantren yaitu siklik A, B, C serta satu
lingkar limayaitu siklik D, dan terdiri dari 17 atom karbon, yang

ditunjukkan pada Gambar 6.

Gambar 6. Kerangka dasar steroid (Achmad, 1986).

Senyawa steroid pada umumnya merupakan senyawa yang berhubungan
dengan beberapa hormon dan keaktifan biologis tumbuhan. Senyawa ini
merupakan gabungan dari duafarnesil pirofosfat yang kemudian
mengalami dimetilasi beberapa karbon. Beberapa fungs steroid adalah

sebagai berikut :
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- Meningkatkan laju perpanjangan sel tumbuhan

- Menghambat penuaan daun

- Mengakibatkan lengkuk pada daun rumput-rumputan

- Menghambat proses gugurnya daun

- Menghambat pertumbuhan akar tumbuhan

- Meningkatkan resistensi pucuk tumbuhan kepada stress lingkungan

- Menstimulas perpanjangan sel di pucuk tumbuhan

- Merangsang diferensiasi xylem tumbuhan tersebut.

Jenis-jenis hidrokarbon induk dari steroid dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Jenis-jenis hidrokarbon induk dari steroid

Nama Jumlah Atom C  Jenis Rantai Samping (R)

Androstan 19 -H

Pregnan 21 -CH,CH3

Kolan 24 -CH(CH3)(CH>),CH3

Kolestan 27 -CH(CH3)(CH>)3CH(CH53)-

Ergostan 28 -CH(CHj3)(CH>),CH(CH3)CH(CHy3),
Stigmastan 29 -CH(CH3)(CH_2)2CH(C;Hs)CH(CHs3),

Sumber : Achmad (1986).

. Terpenoid

Terpenoid pada umumnyaterdiri dari unit-unit isopren (unit C5) yang

bergabung dari kepala ke ekor, ditunjukkan pada Gambar 7. Senyawa
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jenisini merupakan senyawa-senyawa dengan jumlah atom karbon

kelipatan lima.

kepala ekor

|sopren Unit Isopren

Gambar 7. Satuan isopren (Fessenden dan Fessenden, 1986).

Senyawa terpenoid dapat diperoleh dari minyak atsiri, karena minyak atsiri
bukanlah senyawa murni, akan tetapi campuran senyawa organik yang
terdiri lebih dari 25 senyawa atau komponen yang berlainan, penyelidikan
kimia menunjukkan bahwa sebagian besar komponen minyak atsiri adalah
senyawa yang hanya mengandung karbon dan hidrogen, atau karbon
hidrogen dan oksigen yang bersifat aromatik. Di samping itu minyak atsiri
juga mengandung komponen lain misalnya senyawa aromatik, eugenol

adal ah komponen utama dari minyak cengkeh (Achmad, 1986).

Terpenoid mengandung komponen aktif dalam tumbuhan obat yang telah
digunakan untuk penyakit termasuk diabetes, gangguan menstruasi,
gangguan kulit, dan malaria. Beberapa senyawa memiliki nilai ekologi
bagi tumbuhan yang mengandungnya karena senyawa terpenoid bekerja
sebagai antifungal, insektisida, antifeedant atau menstimulasi serangga
untuk bertelur (Robinson, 1995). Adapun penggolongan dari senyawa

terpenoid dapat dilihat pada Tabel 2.
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Tabel 2. Golongan utama senyawa terpenoid

Golongan Jumlah Jumlah

Terpenoid Karbon  Isopren Sumber
Monoterpen 10 2 Minyak atsiri
Seskuiterpen 15 3 Minyak atsiri
Diterpen 20 4 Resin pinus
Triterpen 30 6 Damar
Tetraterpen 40 8 Zat warna karoten
Politerpen >40 >8 Karet alam

Sumber : Harborne (1996).

. Alkaloid

Alkaloid adalah senyawa metabolit sekunder yang memiliki atom
nitrogen, yang ditemukan dalam jaringan tumbuhan dan hewan. Alkaloid
dapat ditemukan pada berbagai bagian tumbuhan, seperti bunga, biji, daun,
ranting, akar, dan kulit batang. Alkaloid umumnya ditemukan dalam
kadar yang kecil dan harus dipisahkan dari campuran senyawa yang rumit
yang berasal dari jaringan tumbuhan (Wink, 2008).

Alkaloid pada umumnya bersifat basa. Sebagian besar alkaoid
mempunyai aktivitas biologis tertentu. Beberapa alkaloid dilaporkan
berfungsi sebagai racun yang dapat melindungi tumbuhan dari serangga
dan herbivora, dan adapula yang berfungsi untuk pengobatan (Lenny,

2006).

Berdasarkan jenis cincin heterosiklik nitrogen, alkaloid dapat dibedakan

atas beberapa jenis seperti alkaloid pirolidin, piperidin, isokuinolin,
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kuinolin dan indol (Achmad, 1986). Struktur jenis-jenis alkaloid dapat

dilihat pada Gambar 8.

R
[ ] ~N
N N
H H
Pirolidin Piperidin Isokuinolin
55 |
N/ N
H
Kuinolin Indol

Gambar 8. Struktur jenis-jenis dkaloid (Achmad, 1986).

E. Isolas dan Pemisahan Senyawa M etabolit Sekunder

1. Maseras

Maserasi merupakan teknik ekstraksi yang dilakukan untuk sampel yang
tidak tahan panas dengan cara perendaman di dalam pelarut tertentu
selamawaktu tertentu. Proses ektraks suatu bahan alam, banyak faktor
yang dapat mempengaruhi kandungan senyawa hasil ekstraks diantaranya
yaitu jenis pelarut, konsentrasi pelarut, metode ekstraksi dan suhu yang

digunakan untuk ekstraksi (Senja et al., 2015).
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Proses ini sangat menguntungkan dalam isolasi bahan alam, karena selama
perendaman terjadi peristiwa plasmolisis yang menyebabkan terjadi
pemecahan dinding sel akibat perbedaan tekanan di dalam dan di luar sel,
sehingga senyawa yang ada dalam sitoplasma akan terlarut dalam pelarut
organik dan proses ekstraks senyawa akan sempurna karena dapat diatur

lama perendaman yang diinginkan (Bonaerense, 2005).

. Kromatografi Lapis Tipis (KLT)

Kromatografi adalah proses pemisahan yang tergantung pada perbedaan
distribusi komponen campuran antarafase gerak dan fase diam. Fase diam
dapat berupa pembentukan kolom, maka fase gerak dibiarkan untuk
mengalir (kromatografi kolom) atau berupa pembentukan lapis tipis, maka
fase gerak dibiarkan untuk naik berdasarkan kapilaritas (kromatografi lapis
tipis). Perlu diperhatikan bahwa senyawa berbeda memiliki koefisien
partisi yang berbeda antara fase gerak dan diam. Senyawa yang
berinteraks lemah dengan fase diam akan bergerak |ebih cepat melalui

sistem kromatografi (Christian, 1994; Skoog et al., 1993).

Pemisahan komponen campuran melalui kromatografi adsorpsi tergantung
pada kesetimbangan adsorpsi-desorpsi antara senyawa yang teradsorpsi
pada permukaan dari fase diam padatan dan pelarut dalam fase cair.
Tingkat adsorpsi komponen tergantung pada polaritas molekul, aktivitas
adsorben, dan polaritas fase gerak cair. Umumnya, senyawa dengan gugus

fungsional Iebih polar akan teradsopsi |ebih kuat pada permukaan fase
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diam. Aktivitas adsorben tergantung komposisi kimianya, ukuran partikel,

dan pori-pori partikel (Noviyanti, 2010).

Kromatografi Lapis Tipis (KLT) adalah jenis kromatografi padat-cair,
dengan fasa diamnya berupa adsorben polar dan fase geraknya dapat
berupa satu jenis pelarut atau berupa campuran. Prinsip KLT adalah
adanyainteraks senyawa uji terhadap fase diam (adsorben) terhadap fase
gerak (eluen) yang digunakan. Fase diamnyaterikat pada suatu lempeng
kaca, plastik atau alumunium. Bahannya berupa alumina, selulosa,
diatome atau silika (SiO,). Jenis yang paling banyak digunakan adalah
silikagel. Senyawauji akan naik mengikuti fase gerak sesuai kemampuan
interaksinya terhadap adsorben. Makin kuat interaksinya, maka akan
sedikit bergerak (berinteraksi kuat dengan adsorben) sehingga memiliki
jarak rambat yang rendah. Sebaliknya, jika senyawa uji memiliki interaksi
yang lebih besar dengan fase gerak maka akan mempunyai jarak rambat

yang lebih jauh.

Pemilihan pelarut sebagai fase gerak merupakan faktor penentu berhasil
tidaknya suatu matriks campuran dapat dipisahkan dari komponen
penyusunnya dengan sempurna (Sastrohamidjojo, 1991). Data kualitatif

yang diperoleh dari KLT adalah Retardation factor (Rf), yaitu :

jarak rambat senyawa
jarak perambatan

Rf =
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3. Kromatografi Cair Vakum (KCV)

Kromatografi Cair Vakum (KCV) merupakan salah satu metode fraksinasi
yaitu dengan memisahkan ekstrak kasar menjadi fraksi-fraksinya yang
lebih sederhana. Pemisahan tersebut memanfaatkan kolom yang berisi
fasa diam dan aliran fase geraknya dibantu dengan pompavakum. Fasa
diam yang digunakan dapat berupasilika gel atau alumunium oksida

(Hendayana, 2008).

Metode ini lebih banyak digunakan untuk fraksinasi sampel dalam jumlah
besar (10-50 g). Kolom yang digunakan biasanya terbuat dari gelas
dengan lapisan berpori pada bagian bawah. Kolom disambungkan dengan
pompa vakum. Pompa vakum akan menghisap € uen dalam kolom,
sehingga proses pemisahan berlangsung lebih cepat. Penggunaan tekanan
dimaksudkan agar |gju aliran eluen mengikat sehingga meminimalkan
terjadinya proses difusi karena ukuran silika gel yang biasanya digunakan

200-400 Mesh (Hostettman et al., 1986).

Kolom KCV dikemas kering dalam keadaan vakum agar diperoleh
kerapatan kemasan maksimum. Sampel yang akan dipisahkan biasanya
sudah diadsorbsikan ke dalam silika kasar terlebih dahulu (ukuran silika
kasar 35-70 Mesh) agar pemisahannya |ebih teratur dan menghindari
sampel langsung menerobos ke dinding kaca tanpa melewati adsorben
terlebih dahulu, yang dapat berakibat gagal nya proses pemisahan. Pelarut
yang kepolarannya rendah dituangkan ke permukaan penyerap yang

sebelumnya sudah dimasukkan sampel. Kolom dihisap perlahan-lahan ke
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dalam kemasan dengan menggunakan pompavakum. Kolom dielusi
dengan campuran pelarut yang cocok, mulai dengan pelarut yang
kepolarannya rendah lalu kepolaran ditingkatkan perlahan-lahan. Kolom
dihisap sampai kering pada setiap pengumpulan fraksi (Hostettman et al.,

1986).

Adapun urutan eluen pada kromatografi berdasarkan tingkat kepolaran dari
rendah hingga ke tinggi :

n-heksana < Sikloheksana (CgH12) < Karbon tetraklorida (CCl,) <
Benzena(CsHs) < Toluena (C;Hg) < Metilen klorida (CH3Cl) < Kloroform
(CHClI3) < Etil asetat (CH3COOH) < Aseton (CH3COCH3) < n-propanol
(C3H70OH) < Etanol (C;Hs0OH) < Asetonitril < Metanol (CH3OH) < Air

(H,0) (Gritter et al., 1991).

. Kromatografi Kolom

Kromatografi Kolom (KK) dapat digunakan untuk pemisahan dan
pemurnian senyawa yang telah difraksinasi menggunakan kromatografi
cair vakum. Teknik ini dapat dilakukan dengan kolom diameter ukuran 1-
3 cm dan panjang kolom sampai 50 cm. Sebagai adsorben digunakan
silikagel (35-70 Mesh). Tinggi adsorben yang biasa digunakan berkisar
15-20 cm. Eluen yang digunakan menggunakan campuran pelarut polar
dan non polar dengan perbandingan yang sesuai. Pemisahan dengan
kromatogrfi kolom biasanya akan diperoleh hasil yang baik apabila
digunakan campuran pelarut yang dapat memisahkan komponen pada Rf

kurang dari 0,3 pada uji cobadengan KLT (Hostettman et al., 1986).
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5. Kromatotron

Kromatotron atau sentrifugal kromatografi merupakan kromatografi yang
teknik pemisahannya menggunakan gaya sentrifugal dan gravitasi dalam
teknik ini digunakan silika gel untuk KL T yang berflourecent. Prinsip
pemisahan pada kromatotron sama dengan kromatografi yang lainnya,
tetapi pemisahan akan berlangsung lebih cepat, karena adanya gaya
sentrifugal yang akan mempercepat proses penyerap pelarut yang

membawa komponen yang dipisahkan (Hostettman et al., 1986).

Kromatotron menggunakan rotor yang dimiringkan dan berada dalam
ruang tertutup oleh plat kaca kuarsa, sedangkan lapisan penyerapnya
berupa plat kaca yang dilapisi oleh silikagel. Plat tersebut dipasang pada
motor listrik dan diputar dengan kecepatan 800 rpm. Eluen dimasukkan
kebagian tengah pelarut melaui pompatorak sehingga dapat mengalir dan
merambat melalui lapis tipis karena gaya sentrifugal. Kemudian proses
elusi tersebut dimonitori dengan lampu UV. Gas nitrogen dialirkan
kedalam ruang plat untuk mencegah pengembunan € uen dan mencegah
oksidasi sampel. Pemasukan sampel itu diikuti dengan pengelusian
menghasilkan pita-pita komponen berupa lingkaran sepusat. Pada tepi
plat, pita-pita akan terputar keluar dengan gaya sentrifugal dan ditampung

dalam botol fraksi, diidentifikasi dengan KLT (Hostettman et al., 1995).
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F. AnalissKemurnian

Analisis kemurnian senyawa hasil isolasi dilakukan dengan kromatografi lapis
tipis (KLT) dan uji titik leleh. Senyawa hasil analisis dikatakan murni apabila
memberikan nodatunggal pada KL T dengan varias eluen (Setyowati et al.,
2007). Titik leleh sangat penting dalam identifikasi dan pengukuran kemurnian
senyawa organik padat. Penggunaan titik leleh ini didasarkan pada fakta bahwa
semua senyawa murni mempunyai titik leleh yang tajam ketika berubah sempurna
dari padat ke cair padatekanan 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

(Hadiprabowo, 2009).

G. Identifikasi Spektroskopi

Suatu senyawa bahan alam hasil isolas akan diidentifikas berdasarkan sifat fisika
maupun sifat kimia dengan spektroskopi (Achmad et al., 2006). Spektroskopi
merupakan ilmu yang mempelgjari tentang interaksi antara energi cahaya dan
materi. Teknik spektroskopi berdasarkan absorps dari suatu senyawa organik
dapat digunakan untuk menentukan struktur dari senyawa organik tersebut
(Fessenden dan Fessenden, 1986). Spektroskopi yang sering digunakan untuk

analisi struktur senyawa bahan alam yaitu UV-Visdan IR.
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1. Spektroskopi Ultraungu-Tampak (UV-Vis)

Pada dasarnya senyawa yang dapat dianalisis dengan spektroskopi UV-Vis
yaitu senyawa yang memiliki gugus kromofor antara lain adanya ikatan
rangkap yang terkonjugasi dan gugus hidroksil (-OH) (Yim et al,. 2004).
Spektroskopi UV-Vis penyerapan sinar tampak dan ultraviol et oleh suatu
molekul akan menghasilkan transisi di antaratingkat energi € ektronik
molekul tersebut. Transis 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 (Sudjadi, 1983). Agar elektron dalam ikatan sigma
tereksitasi maka diperlukan energi paling tinggi dan akan memberikan
serapan pada 120-200 nm. Daerah ini dikenal dengan daerah ultraviolet
hampa, karena pada permukaan tidak boleh ada udara, sehingga sukar
dilakukan dan relatif tidak banyak memberikan keterangan untuk penentuan
struktur. Di atas 200 nm merupakan daerah eksitasi dari orbital p, orbital d,

dan orbital m terutama sistem 1 terkonjugasi (Sudjadi, 1983).

Spektroskopi UV-Vis berguna untuk menganalisis struktur flavonoid, yang
dapat membantu mengidentifikas jenis flavonoid dan menentukan pola
oksigenasi. Kedudukan gugus hidroksil fenol senyawa flavonoid dapat
ditentukan dengan menambah pereaks geser ke dalam larutan cuplikan dan
mengamati pergeseran yang terjadi. Spektrum flavonoid ditentukan dengan
melarutkan cuplikan dalam pelarut metanol dan mengamati dua puncak

serapan pada rentan 240-285 nm (pita 1l) dan 300-550 (pital). Pereaks
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geser yang digunakan untuk menetukan pola oksigenas pada flavonoid

antaralain NaOMe, AICl3/HCI, NaOAc/H3BO3; (Markham, 1988).

. Spektroskopi Inframerah (IR)

Spektroskopi inframerah (IR) adalah pengukuran absorpsi dari frekuensi
radiasi elektromagnetik sinar inframerah yang berbeda-beda oleh suatu
sampel yang diletakkan padajalur radiasi inframerah. Tujuan utama dari
spektroskopi ini adalah menentukan gugus fungsi dari suatu sampel. Gugus
fungs yang berbeda memberikan serapan radiasi inframerah pada frekuensi

yang spesifik (Settle, 1997).

Prinsip dari spektrum ini didasarkan pada adanya vibrasi atom pada suatu
molekul. Vibrasi terjadi padaikatan antar atom berupa uluran, bengkokan,
dan guntingan yang terjadi karena adanyainteraksi dengan gelombang
inframerah yang diberikan. Frekuensi vibrasi ini khas dan spesifik untuk
setiap ikatan atom dan sesuai dengan panjang gel ombang inframerah yang
diserap. Panjang gelombang inframerah berada pada rentang 625 cm™-
4000 cm™. Areapada 625 cm™- 1400 cm™ merupakan sidik jari (finger
print) dari setiap senyawa dan menunjukkan kekhasan yang tinggi
(Sastrohamidjojo, 1991). Daerah antara 1400-4000 cm™ merupakan daerah
khusus yang berguna untuk identifikasi gugus fungsional. Daerah ini
menunjukkan absorpsi yang disebabkan oleh vibrasi uluran (Fessenden dan
Fessenden, 1986). Karakteristik frekuensi uluran beberapa gugus molekul

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

Frekuens uluran

Frekuens uluran

Gugus Gugus
(cm™) (cm™)
——OH 3600 2930
——NH, 3400 — 2 2860
==CH, 3300 1470
Ar——H 3060 B (lf_ 5 1200-1000
|
3030 H,C==CHj, 1650
==CH, 2870 HC==NH, 1600
1460 \ 1200-1000
[ ]
1375
L 1200-1000 ﬂ 1750-1600

Sumber : Banwell dan Cash (1994).



[11. METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Juni 2017 - Desember 2018, bertempat di
Laboratorium Kimia Organik Jurusan Kimia Fakultas MIPA Universitas
Lampung. Determinasi tumbuhan dilakukan di Herbarium Bogoriense Bidang
Botani Pusat Penelitian Biologi-L1PI Bogor. Analisis spektroskopi yang
digunakan adal ah spektroskopi Ultraungu-Tampak (UV-Vis) dilakukan di
Laboratorium Biokimia Universitas Lampung. Spektroskopi Inframerah (IR)
dilakukan di Laboratorium Kimia Organik Bahan Alam (KOBA) Institut

Teknologi Bandung.

B. Alat dan Bahan

1. Alat-alat yang digunakan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini meliputi alat-alat gelas, penguap
putar vakum (rotary evaporator), satu set alat Kromatografi Lapis Tipis (KLT),
Kromatografi Cair Vacum (KCV), Kromatografi Kolom (KK), lampu UV, pipet
kapiler, pengukur titik leleh MP-10 Stuart, neraca analitik, spektrofotometer FT-
IR Prestige 21 Shimadzu, dan spektrofotometer ultraungu-tampak (UV-Vis) Cary-

100 UV-Vis Agilent Technologies.
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2. Bahan-bahan yang digunakan

Bahan yang digunakan adalah kulit cabang tumbuhan pudau (A. kemando Miq)
yang telah dikeringkan dan dihaluskan, diperoleh dari Desa Klaten Karang Anyar,
Kecamatan Penengahan, Lampung Selatan, Lampung. Pelarut yang digunakan
untuk ekstraksi dan kromatografi berkualitas teknis yang telah didestilasi
sedangkan untuk analisis spektroskopi berkualitas pro-analisis (p.a). Bahan kimia
yang dipakai meliputi n-heksana (n-CgH14), €til asetat (EtOAc), metanol (MeOH),
akuades (H,0), serium sulfat 1,5% dalam asam sulfat (H.SO,) 2N, diklorometana
(CH.CI5), dan natrium hidroksida (NaOH). Silikagel Merck G 60 untuk
impregnasi, silikagel Merck 60 (35-70 Mesh) untuk KCV dan KK, untuk KLT

digunakan plat KL T silikagel Merck kiesegal 60 Fzs4 0,25 mm.

C. Prosedur Penditian

1. Persiapan sampel

Sampel berupa kulit cabang tumbuhan pudau (A. kemando Miq) yang didapatkan
dari Desa Klaten Karang Anyar, Kecamatan Penengahan, Lampung Selatan,
Lampung. Sampel tersebut telah diketahui spesiesnya melalui determinasi
herbarium Bogoriense yang dilakukan di Pusat Penelitian Biologi bidang Botani
Lembaga Ilmu Pengetahuan Indonesia (L1PI) Cibinong, Jawa Barat. Sampel

kemudian dipotong kecil-kecil dan dihaluskan sampai menghasilkan serbuk halus.
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2. Ekstraks dengan n-Heksana dan Metanol

Sebanyak 2,640 kg kulit cabang tumbuhan pudau yang telah dihal uskan,
dimaserasi dengan n-heksana selama 1x24 jam sebanyak 3 kali pengulangan.
Selanjutnya sampel dikeringkan dan dimaserasi kembali dengan perlakuan yang
sama menggunakan metanol. Ekstrak yang diperoleh masing-masing disaring
kemudian dipekatkan dengan menggunakan rotary evaporator pada suhu 35-40°C
dengan lgju putaran 120-150 rpm hingga didapatkan ekstrak pekat. Kedua ekstrak

pekat yang didapat lalu ditimbang.

3. Kromatografi Cair Vakum (KCV)

Ekstrak kering (kasar) hasil maserasi n-heksan dilarutkan dalam sistem pelarut etil
asetat/n-heksan (1:9) kemudian difraksinas dengan KCV. Terlebih dahulu fasa
diam silikagel Merck G 60 (35-70 Mesh) sebanyak 10 kali berat sampel
dimasukkan ke dalam kolom. Kemudian kolom dikemas kering dalam keadaan
vakum menggunakan alat vakum. Eluen yang kepolarannya rendah, yaitu n-
heksana dituangkan ke permukaan silika gel terlebih dahulu kemudian divakum
kembali. Kolom dihisap sampai kering dengan alat vakum dan kolom siap
digunakan. Ekstrak kering yang telah dilarutkan dalam sistem pelarut etil
asetat/n-heksan (1:9) dan diimpregnasikan kepada silika gel kasar (+ 2 kali berat
sampel), kemudian dimasukkan pada bagian atas kolom yang telah berisi fasa
diam dan kemudian dihisap secara perlahan-lahan ke dalam kemasan dengan cara
memvakumkannya. Setelah itu kolom dielusi secara bertahap dengan etil asetat/n-
heksan dalam perbandingan volume (0% : 100%), (1% : 99% ), (2% : 98%), (3% :

97%), (4% : 96%), dan (5% : 95%). Kolom dihisap sampai kering pada setiap
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penambahan eluen (tiap kali elusi dilakukan). Kemudian fraksi-fraksi yang
terbentuk dikumpulkan berdasarkan polafraksinasinya. Proses pemurnian sampel
dengan teknik KCV terhadap fraksi target dilakukan berulang kali dengan
perlakuan yang sama seperti tahapan KCV awal. Sedangkan pada ekstrak kering
(kasar) hasil maserasi metanol di KCV dengan perlakuan yang sama, namun
dielus menggunakan etil asetat/ n-heksan dengan perbandingan volume (100% :

0%) hingga etil asetat/ n-heksan (100% : 0%).

4. Kromatografi Lapis Tipis(KLT)

Setiap fraks sebelum dan sesudah fraksinasi dilakukan uji KLT untuk
mengetahui Rfnya yang kemudian fraksi yang memiliki Retention factor (Rf)

atau polafraksinasi yang sama digabungkan untuk perlakuan lebih lanjut. Uji
KLT dilakukan dengan menggunakan sistem campuran €luen menggunakan
pelarut yang sesual yaitu dapat berupa kombinasi antara n-heksana,
diklorometana, etil asetat, dan metanol dengan persentase yang sesuai sebagai fase
gerak dan silicagel Merck kiesegal 60 Fs4 0,25 mm sebagai fase diam.

Untuk melihat polaelusi dari sampel hasil kromatogram tersebut kemudian dilihat
di bawah lampu UV dengan panjang gelombang 366 nm dan 254 nm. Setelah itu
divisualisas dengan cara disemprot menggunakan larutan serium sulfat untuk
menampakkan bercak/noda dari komponen senyawa tersebut. Setiap fraksi yang
menghasilkan pola pemisahan dengan Rf yang sama pada kromatogram, lalu

digabung dan dipekatkan kemudian difraksinasi lebih lanjut.
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5. Kromatogr afi Kolom (KK)

Hasi| dari fraksi-fraksi gabungan tersebut selanjutnya dilakukan fraksinasi
menggunakan teknik kromatografi kolom. Teknik ini menggunakan fase diam
berupa adsorben silika gel Merck (35-70 Mesh) dilarutkan dalam pelarut yang
akan digunakan dalam proses pengelusian. Campuran tersebut diaduk hingga
diperoleh suatu durry. Surry dari silika gel dimasukkan terlebih dahulu ke dalam
kolom, lalu diatur fasa diam hinggarapat (tidak berongga) dan rata. Kemudian
dimasukkan fraksi tersebut yang telah diimpregnasi pada silika gel ke dalam
kolom yang berisi fasadiam. Pada saat sampel dimasukkan, usahakan agar kolom
tidak kering/kehabisan pelarut karena akan mengganggu fasa diam yang telah

dikemas rapat, sehingga proses elusi tidak akan terganggu (Gritter et al., 1991).

6. Kromatotron

Fraksi-fraks hasil kromatografi kolom dimurnikan kembali dengan
menggunakan metode kromatotron. Plat silika pada kromatotron yang digunakan
yaitu plat silika dengan ketebalan 1-2 mm dan menggunakan eluen yang sesuai.
Pertama, plat silika diaktifkan terlebih dahulu dengan pemanasan menggunakan
lampu pijar selama 20 jam. Selanjutnya plat silika yang sudah aktif kemudian
dipasang pada rotor dan diputar dengan kecepatan 800 rpm. Kemudian plat
dibasahi dengan cara mengalirkan pelarut nonpolar, yaitu n-heksan melaui inlet
yang digunakan untuk memasukkan sampel dan eluen hingga pelarut tersebut
menetes keluar melalui outlet. Setelah itu sampel berupa larutan hasil
kromatografi kolom yang telah dipekatkan dimasukkan melalui inlet dengan

menggunakan pipet tetes. Plat dibiarkan tetap berputar hingga mengering selama
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+10 menit sebelum proses elusi dimulai. Eluen yang sesuai dimasukkan ke dalam
alat infusdan lgju alir eluen diatur. Eluen diairkan menggunakan selang infus
melalui inlet sehingga plat terbasahi. Proses elusi dilakukan hingga semua sampel
yang ada pada plat telah terelusi keluar dari plat. Setelah selesal fraksinasi, plat
silika kemudian dicuci dengan mengalirkan n-heksana, etil asetat, metanol secara
bergantian masing-masing sebanyak 100 mL dilanjutkan dengan mengalirkan air-

metanol 5% sebanyak 100 mL (Bruno, 2012).

7. Analisis Kemurnian

Uji kemurnian dilakukan dengan metode KLT dan uji titik leleh. Uji kemurnian
secara KLT menggunakan beberapa campuran eluen. Kemurnian suatu senyawa
ditunjukkan dengan timbulnya satu noda dengan berbagai campuran eluen yang
digunakan. Sedangkan untuk uji titik leleh, kristal yang berukuran besar, kristal
terlebih dahulu digerus hingga berbentuk serbuk kemudian diambil sedikit dan
dimasukkan kedalam pipet kapiler, aat dihidupkan dan titik leleh diamati dengan
bantuan kaca pembesar. Suhu pada saat kristal pertamakali mulai meleleh sampai

semua zat meleleh, itulah titik leleh dari senyawa tersebut.

8. Analisis Struktur

Struktur isolat murni yang diperoleh ditentukan dengan metode spektroskopi: (a)
Analisis menggunakan Spektrofotometri UV-Vis untuk menentukan ada atau tidak
adanyaikatan rangkap konjugas dalam struktur senyawaini, (b) Analisis
meggunakan Spektrofotometri inframerah untuk mengetahui jenis gugus fungsi
yang dimiliki oleh senyawa tersebut, seperti apakah atom O yang ada di molekul-

molekul sebagai kelompok alkohol, keton eter, adehid dan sebagainya. Kemudian
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dibandingkan dengan literatur sehingga dapat diketahui nama dan struktur dari

kristal murni tersebut.

a). Spektroskopi Ultraungu-tampak (UV-VIS)

Sampel berupa kristal murni sebanyak 0, 1 mg dilarutkan dalam 10 mL
metanol. Larutan ini digunakan sebagal persediaan untuk beberapa kali
pengukuran dengan pengenceran secara bertahap. Pertama, sampel diukur
serapan maksimumnya dalam metanol. Selanjutnya sampel ditambahkan
pereaksi geser berupa natrium hidroksida (NaOH) 2 M (0,8 g NaOH dalam 10
mL akuades). Masing-masing larutan diukur serapan maksimumnya

kemudian dibandingkan spektrum yang dihasilkan dengan literatur.

b). Spektroskopi Inframerah (IR)

Sampel kristal yang telah murni dianalisis menggunakan spektrofotometer
inframerah. Sebelumnya dilakukan preparasi dengan cara sampel terlebih
dahulu dibebaskan dari air kemudian digerus bersama-sama dengan padatan
halida anorganik berupa KBr. Gerusan campuran tersebut dibentuk menjadi
lempeng tipis atau pelet dengan bantuan alat penekan berkekuatan 8-10 ton
cm?®. Kemudian pelet tersebut siap diukur puncak serapannya (Paviaet al.,

2006).



V.SIMPULAN DAN SARAN

A. Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan yang telah dilakukan, maka

diperoleh ssmpulan sebagai berikut:

1. Padapendlitianini telah berhasi| diisolasi dan diidentifikasi dua senyawa
metabolit sekunder dari kulit cabang tumbuhan pudau (A. kemando Miq.)
yaitu senyawa D5 dari fraksi n-heksana (non polar) sebanyak 3,2 mg yang
diduga senyawa triterpenoid dengan gugus hidroksi dan artonin E dari fraksi
metanol (polar) sebanyak 31,5 mg.

2. Senyawa D5 memiliki sifat fisik berupa padatan putih dengan titik leleh 85,6-
90,5°C dan senyawa artonin E berupa padatan kuning dengan titik leleh 245-

255°C.

B. Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, didapatkan saran untuk penelitian
selanjutnya yaitu dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap sampel kulit cabang
tumbuhan pudau (A. kemando Miqg.) dengan menggunakan sistem eluen yang

sesuai agar dapat memisahkan senyawa non polar dan menemukan sistem eluen

yang tepat untuk rekristalisasi agar kristal dapat terbentuk.
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