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ABSTRAK

Nama : Masrukhan

Program Studi : Kimia

Judul . lIsolasi dan penentuan struktur kimia serta uji aktivitas
antioksidan dari ekstrak n-heksana kulit batang Garcinia
bancana Miq

Jenis tanaman Garcinia banyak ditemukan di Indonesia, tetapi belum banyak yang
diteliti. Beberapa penelitian mengenai genus Garcinia yang telah dilakukan,
memberikan banyak informasi mengenai kandungan serta manfaat dari masing-
masing senyawa dan bioaktivitasnya. Penelitian ini bertujuan mengisolasi dan
melakukan uji bioaktivitas senyawa kimia dari kulit batang G. bancana Miq yang
berasal dari Desa Kalapangan, Kecamatan Sebangau, Kabupaten Palangkaraya,
Provinsi Kalimantan Tengah. Isolasi senyawa tersebut dilakukan dengan maserasi
menggunakan pelarut n-heksana, dilanjutkan pemisahan ekstrak menggunakan
metode kromatografi kolom dengan silika gel sebagai fasa diam dan n-heksana,
etil asetat dan metanol sebagai eluen yang dipergunakan secara gradien. Senyawa
kimia yang diduga telah murni ditentukan struktur molekulnya dengan cara
spektroskopi  (UV, IR, MS, 'H-NMR, dan **C-NMR) dan diuji aktivitas
antioksidan dengan metoda radical scavenger DPPH. Hasil penelitian ini
diperoleh senyawa dengan nama IUPAC 3-(3,4-dihidroxybenzoyl)-4-hydroxy-8,8-
dimetil-1,7-bis (3-methylbut-2-enyl) bicyclo (3,3,1) non-3-ene -2,9-dione dengan
rumus molekul CygH340s. Pengamatan terhadap uji aktivitas antioksidan
menggunakan kuersetin sebagai pembanding menunjukkan bahwa senyawa hasil
isolasi tersebut memiliki aktivitas antioksidan sangat aktif dengan nilai 1Csy =
12,78 ppm.

Kata kunci  : Garcinia bancana Mig, antioksidan, radical scavenger, DPPH.
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ABSTRACT

Name : Masrukhan
Program Study : Chemistry
Title : Isolation and chemical structure elucidation of n-hexane

extract Garcinia bancana Miq stem bark and its
antioxidant activity assay

There are many species Gacinia in Indonesia, but not all researches. Concerning
the Garcina genus has been do give a lot of information about how the contents
and benefits of each compound and its activities. This study aimed to isolate and
chemical compounds assay from stem bark G. bancana Miq, Kalapangan
originating from the village, district Sebangau, district Palangkaraya, Central
Kalimantan province isolated compounds were carried out by using n-hexane as
solvent by maseration, followed by separation of the extract using column
chromatography with the stationary phase silica gel and mobile phase n-hexane,
ethyl acetate and methanol as gradien compounds customarily used chemical that
has been determined purely by way of its molecular structure spectrosopy (UV IR,
MS, *H_NMR, and *C-NMR) and the antioxidant activity assay with radical
scavenger DPPH methodes. The results show tha compounds with [TUPAC name
3-(3,4-dihidroxybenzoyl)-4-hydroxy-8,8-dimetil-1,7-bis (3-methylbut-2-enyl)
bicyclo (3,3,1) non-3-ene -2,9-dione with molecule formulation CzsH340s.
Observations on the antioxidant activity assay using quercetin as the comparison
compound showed that isolated compoun C,sH3405 have very active antioxsidant
activity with the value 1Cso = 12,78 ppm.

Key words : Garcinia bancana Miq, antioksidan, radical scavenger, DPPH,
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Indonesia merupakan negara yang memiliki kekayaan keanekaragaman
hayati yang besar, termasuk juga kekayaan keanekaragaman jenis tumbuhan
tropisnya. Tidak kurang dari 392 jenis buah-buahan terdapat di Indonesia. Dari
jumlah tersebut hanya sebagian kecil saja yang telah dibudidayakan, dan sebagian
besarnya masih tumbuh liar (Soedjito, 1987). Kekayaan keanekaragaman jenis
tumbuhan yang besar ini perlu didayagunakan untuk mensejahterakan umat
manusia.

Tanaman manggis (Garcinia) merupakan salah satu tumbuhan yang belum
didayagunakan secara optimal. Hasil pengamatan yang dilakukan terhadap 476
nomor spesimen herbarium jenis-jenis Garcinia (Garcinia spp) yang disimpan di
Herbarium Bogoriense telah ditemukan ada 64 jenis Garcinia di seluruh Indonesia
(Tahan Uji, 2007). Ternyata jumlah jenis Garcinia di Pulau Kalimantan yang
terbesar, jika dibandingkan dengan pulau-pulau lainnya. Di Kalimantan
ditemukan 25 jenis Garcinia, di Sumatra 22 jenis Garcinia, di Sulawesi 22 jenis
Garcinia, di Papua 17 jenis Garcinia, di Maluku 22 jenis Garcinia, di Jawa 8 jenis
Garcinia dan di Nusa Tenggara 5 jenis Garcinia. Sebagian besar dari Garcinia di
Indonesia masih tumbuh liar di hutan-hutan. Hanya lima jenis saja yang
dilaporkan telah dibudidayakan di kebun-kebun penduduk di seluruh Indonesia.
Kelima jenis Garcinia yang telah dibudidayakan adalah : gelugur (Garcinia
atroviridis), mundu (Garcinia dulcis), manggis (Garcinia mangostana), asam
kandis (Garcinia nigrolineata), dan ceri (Garcinia parvifolia), (Jansen, 1991).
Buahnya ada yang manis dan ada yang asam (Coronel, 1992).

Tanaman Garcinia terkenal mengandung getah kuning seperti G.
mangostana, G. dulcis, G. hanburyi, dan G. morrella merupakan bahan cat dan
vernis (Lawarence, 1955 ; Coronel, 1992 ; Betty, 1967 ; Burkill, 1935). Beberapa
jenis Garcinia merupakan penghasil kayu keras dan berharga tinggi, karena dapat

digunakan untuk bahan bangunan, buahnya dapat dimakan, bijinya mengandung
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minyak. Ada beberapa dari tanaman Garcinia digunakan untuk obat, misalnya
akar dari G. pikroriza Meg dan Garcinia atroviridis sebagai obat penurun demam,
daunnya untuk obat wanita yang habis bersalin (Burkill , 1935), G. mangostana
buahnya sebagai obat anti inflamasi dan obat diare (Balasubranian &,
Rajagopalan, 1988). G. cowa digunakan untuk obat anti piretik (Kitisak, 1977), G.
dulcis digunakan sebagai obat tradisional untuk lympatitis, struma, parolitris dan
lain-lain. (Inuma, 1996), ekstrak kulit batang G. cambogia sebagai anti obesitas
bersifat inhibitor lipogenesis (Chemical Abstract, 1996). Pada tanaman famili
Garcinia ini, banyak pula ditemukan senyawa-senyawa baru, misalnya garcinidon,
assiguxanton A dan B dari Garcinia asigu (Ito, 1997). Dulxanton A, B, C, D, E,
F, G, H, I dari Garcinia dulcis (Ito, 1977; Kosela, 1999; Kosela, 2000),
Latisxanton dari Garcinia latissima (Ito, 1977), Atroviridin dari Garcinia
atroviridis (Lee 1998). Dapat disimpulkan bahwa secara umum kandungan
senyawa kimia pada tanaman famili Garcinia adalah senyawa xanton dengan
berbagai turunannya. Beberapa xanton yang ditemukan di antaranya memiliki
sifat aktif, yang di antaranya memiliki sifat aktif biologis, misalnya xantonoida
terpoliprenilasi dari G. gaudichaudii bersifat sitotoksik terhadap beberapa jaringan
sel kanker (Cao S.G, 1998). Mangostin dari G. magostana (Yoshikanwa, 1996)
dan empat xanton dari G. mangostana mempunyai efek antioksidan. Xantonoida
lain dari Garcinia mangostana mempunyai efek antibakteri (Inuma, 1996).
Penelitian ini bertujuan untuk mengisolasi senyawa kimia dari kulit batang
G. bancana Miq serta uji aktivitasnya sebagai antioksidan. Kulit batang G.
bancana Miq diperoleh dari Desa Kalapangan, Kecamatan Sebangau, Kabupaten
Palangkaraya, Provinsi Kalimantan Tengah. Dari penelitian ini, diharapkan dapat
diisolasi senyawa yang khas dari spesies ini, dan diketahui bioaktivitasnya guna

penelitian lebih lanjut.
1.2. Metode Penelitian

Metode penelitian yang digunakan adalah isolasi dan uji antioksidan
dengan metode radical scavenger. Analisis spektroskopi UV-Vis, GC — MS, IR,
dan NMR, dilakukan untuk mengetahui struktur molekul senyawa antioksidan

yang terdapat pada kulit batang G. bancana Mig.
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1.3.  Tujuan Penelitian

Penelitian ini bertujuan untuk mengisolasi kandungan senyawa Kimia yang
terdapat dalam kulit batang spesies G. bancana Mig, memurnikan, kemudian
menentukan struktur molekulnya dengan metode spektroskopi (*H- NMR, **C-

NMR, IR, MS) serta menguji aktivitas antioksidan.

1.4.  Hipotesis

Senyawa kimia dalam kulit batang G. bancana Miq yang telah diisolasi;
dimurnikan dan ditentukan struktur molekulnya memiliki aktivitas

antioksidan.dengan metode radical scavenger.
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BAB I
TINJAUAN PUSTAKA

2.1.  Taksonomi Tumbuhan
Klasifikasi tanaman manggis secara taksonomi menurut Rendle (1979)

adalah sebagai berikut :

Divisi . Spermatophyta

Sub Divisi :Angiospermae

Kelas . Dicotyledone

Bangsa . Guittiferales atau Clusiales
Famili . Guttiferae (Clusiaceae)
Genus : Garcinia

Spesies : Garcinia bancana Miq

Gambar 2.1. Kulit batang Garcinia bancana Miq
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2.2. Tanaman G. bancana Miq

Tanaman G. bancana Miq diambil dari Desa Kalapangan, Kecamatan
Sebangau, Kabupaten Palangkaraya Kalimantan Tengah. Nama daerah dari
tanaman ini antara lain adalah : Katuri (Sumatra Barat), Kalabang (Bangka),
Selapang (Lampung), dan Gatalang di Kalimantan Tengah. Sedangkan nama yang
diberikan negara lain adalah: Manggis Hutan (Brunei), Chempurah (Peninsular),
Sebalan (Rejang, Sarawak). Tanaman ini tersebar antara lain di Peninsular
Malaysia, Singapura, Sumatra, Kalimantan, dan Brunei. Tumbuhan dari genus
Garcinia ini memiliki tinggi 18 meter, diameter 20 cm kulit batang luar berwarna
coklat, dan bagian dalam berwarna kuning coklat. Tumbuh pada tanah yang
berawa-rawa, kayunya baik sekali untuk bahan bangunan dan buahnya bisa
dimakan (Heyne, 1987).

2.2.1.Beberapa senyawa yang terkandung dalam genus G. bancana Miqg dan
bioaktivitasnya.

Beberapa kandungan senyawa kimia dan bioaktivitas dari genus
G.bancana Miq yang ditemukan oleh peneliti terdahulu diataranya: Dari ekstrak
metanol ranting dan daun G. bancana Miq ditemukan senyawa garcinol yang
memiliki aktivitas antibakteri Staphylococcus areus dengan nilai MIC 16 ng/mL
dan senyawa baru derivat bivenil dengan aktivitas sedang dengan nilai MIC 64
ug/mL (Vatcharin R.1, et. al, 2005), dari kulit batang G. bancana Miq ditemukan
kelompok senyawa piranoxanton yang memiliki aktivitas anti bakteri penyebab
diare (Muharni, 2007), dan dari kulit batang G. bancana Miq juga berhasil di
isolasi senyawa fenolik yang memiliki aktivitas sebagai antioksidan (Muharni,
2009).

2.3 Beberapa Senyawa yang Terkandung Dalam Genus Garcinia

2.3.1. Asam-asam Organik

Beberapa contoh genus Garcinia yang mengandung asam-asam organik,

antara lain :
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a. Asam garcinia atau asam hidroksitrat (2, 3-dihidroksi 1, 3, 5 — trikarboksilat)
(1) terdapat dalam G. atroviridis Griff, G. indica, G. cambogia (Buckingham ,

1992; Jayaprakasha, et. al, 1998).
b. Asam (-) hidroksisitrat dan asam (-) hidroksisitrat y lakton (2) terdapat dalam
daun, buah dan kulit buah G. cowa (Bhabani, at. al, 2002).
COOH o

HO——C——H

HO——C —COOH

COOH H
CH,
COOH OH COOH
(1) 2)

c. Asam hermonionat (3) terdapat dalam G. hermonii dan G. quesita
(Buckingham, 1992).

OH

(3)
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2.3.2. Golongan Xanton

Xanton adalah merupakan hasil metabolit sekunder, umumnya terdapat
dalam famili tumbuhan tinggi. Secara umum xanton hanya terdapat dalam dua
famili tumbuhan tinggi, yaitu Guttiferae dan Gentianaceae. Tingkat taxonomi
yang tinggi dalam suatu famili dan sifat farmokologinya cukup menarik perhatian.
Inti xanton secara alami simetrik dan berpasangan, merupakan gabungan
biogenetik, dalam tumbuhan tinggi biasanya diperlukan untuk penomoran karbon
menurut konvensi biosintetik. Karbon 1 — 4 diberikan untuk turunan asetat pada
cincin A, dan karbon 5-8 diberikan pada turunan sikimat pada cincin B. Sistim
penomeran berdasarkan pada xanten-9-on seperti struktur (4) sebagai kerangka

dasar.

Beberapa contoh genus Garcinia yang mengandung senyawa golongan

xanton antara lain :

a. Dari G. fyrifera di antaranya telah ditemukan rubaxanton (4), isocowanin (5)
(Stephen, 1986)

(4) ()

b. Dari G nervosa Mig. (sinonim G. andersonii Hook.) dari ekstrak kulit batang,

di antaranya ditemukan nervoxanton (6) (Stephen, 1986).
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P
(6)

c. Dari ekstrak etanol G. mangostana di antaranya ditemukan a-mangostin (7)

dan y-mangostin (8) (Shao-Xing, 1996).

(8)

2.3.3. Golongan Flavonoida

Beberapa contoh genus Garcinia yang mengandung senyawa golongan

flavonoida antara lain :
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a. Glikosida biflavonoida, pertama kali ditemukan dalam kulit batang G. spicata

Hook (Masao, 1970).

(9) R =R!'=R%*=R®=H; () fukugetin I, (+) fukugetin, I1)
(10) R=R=R*=R®=H, = Me (fukugetin 111)
(11) R =R'=R®=H, R?= p-D-glukosida (fukugesida)

b. Morelloflavon (12) dan amentiflavon (13) ditemukan dalam daun G. dulcis

(Ansari, 1976).

oH O
\
oH
HO / 0
oH
oH o}
HO o}
oH
(12)
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OH
H
HO o =
~ RN :
P Ny
H OH
0
HO 0 L
= \OH
OH 0
(13)

2.3.4 Golongan Triterpena

Beberapa contoh genus Garcinia yang mengandung senyawa golongan
triterpena, antara lain :

Asam- (24E)-3a-hidroksi-17,14-friedolanostan-8,14,24-trien-26-oat (14),
metil-(24E)-3a.,-23-dihidroksi-17,14-friedolanostan-8-14,24-trien-26-o0at
(15),metil-(24E)-3a-9-23-trihidroksi-17,14-friedolanostan-14-24-dien-26-oat (16)
asam 3-B-hidroksi-23-0x0-9, -16-lanostadien-26-oat (17) dan asam 3-o.-asetoksi-

23-0x0-9,16-lanostadien-26-oat (18). (Vachcharin R., et. al, 2000)

)
il
1,}/

COCH

(14)
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.||Il|”||

.
e
HOY

T RTEN

\\\\\\\ [}

)

W
N\
HO

(16)

(17) Ry = OH; R, = H
(18) Ry = H; R, = OH
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2.3.5. Golongan Isoprenil Benzofenon

Beberapa contoh genus Garcinia yang mengandung senyawa golongan
isoprenil benzofenon, antara lain :

Poliisoprenilbenzofenon yang pertama kali ditemukan adalah xantochymol
(19) dan isoxanthoxymol (20) terdapat dalam ekstrak buah G. xanthochymus
(Karanjgaokar et. al, 1973). Cambogin (21) dan camboginol (22) ditemukan
dalam getah G. cambogia (Rama Rao, et. al, 1989).

(19)

(20)
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(21)

(22)

2.4. Aktivitas Senyawa-senyawa kimia yang terdapat pada genus

Garcinia
2.4.1. Aktivitas sebagai antioksidan

Beberapa contoh genus Garcinia mengandung senyawa kimia yang

memiliki aktivitas sebagai antioksidan antara lain :
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a. Dari ekstrak metanol kulit buah kering G. indica ditemukan garcinol yang
memiliki aktivitas antioksidan hampir sama dengan aktivitas DL-o.-tokoferol,
bahkan garcinol menekan hidroksil radikal bebas lebih kuat daripada DL-a.-
tokoferol. (Yamaguchi, et.al, 2000).

b. Dari biji G. cola ditemukan asam garcinoat, garcinol dan a- tokofrienol,
ketiganya memiliki aktivitas antioksidan tiga kali lebih kuat dari DL-a.-
tokoferol (Terashima, et.al, 2002).

2.4.2. Aktivitas sebagai anti bakteri

Beberapa contoh genus Garcinia mengandung senyawa kimia yang
memiliki aktivitas sebagai anti bakteri antara lain :

a. Dari ekstrak metanol dari akar G.atroviridis ditemukan senyawa atroviron
dan atrovirisidon, yang memiliki hambatan terhadap pertumbuhan bakteri
Basillus cereus dan Staphyllococcus aureus.

b. Dari ekstrak metanol ranting dan daun G. bancana Miq ditemukan senyawa
garcinol yang memiliki aktivitas anti bakteri Staphylococcus areus
(\Vatcharin, et. al, 2005).

2.4.3. Aktivitas sebagai Sitotoksik

Beberapa contoh genus Garcinia mengandung senyawa Kimia yang
memiliki aktivitas sebagai sitotoksik antara lain :

a. Dari hasil isolasi eksrak etil asetat daun G. bracteata ditemukan enam xanton
trepenilasi hasil uji sitotoksik terhadap sel kanker KB menunjukkan aktivitas
yang potensial (Odile, et. al, 2000).

b. Dari ekstrak metanol buah G. mangostana ditemukan garcinon E, memiliki
potensi terhadap semua jenis sel kanker termasuk sel kanker saluran

pernafasan dan kanker lambung (Chi-Kuan Ho et. al, 2002).

2.4.4. Aktivitas sebagai anti malaria

Beberapa contoh genus Garcinia mengandung senyawa Kimia yang

memiliki aktivitas sebagai anti malaria antara lain :
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a. Dari ekstrak etanol kulit batang G. cowa ditemukan lima xanton, yaitu 7-0-
metil garcinon E, cowanin, cowanol, cowaxanton, dan B mangostin, yang
aktif terhadap anti malaria (Plasmodium falciparum ) dengan ICs; sekitar 1,50
— 3,00 png/mL (Likhiawitayawuid, et. al, 1998).

b. Dari ekstrak etanol kulit batang G. dulcis ditemukan 5 xanton yaitu 1,7 —
dihidroksi xanton, 12b-hidroksi-des-D-.garcigerin A, 1-0-metilsym-
phoxanton, symphoxanton, dan garciniaxanton, kelimanya menunjukkan
aktivitas menghambat Plasmodium falsivarum dengan 1Cs, berkisar 0,96-3,88

ug/mL (Likhiawitayawuid, et. al, 1998).

2.5. Uji Aktivitas Antioksidan

2.5.1. Radikal Bebas

Asam lemak atau bahan pangan yang mengandung lemak jika diberi
inisiator misalnya cahaya, panas, enzim atau logam berat, maka akan terjadi reaksi
membentuk radikal bebas, yaitu atom, molekul, atau senyawa yang dapat berdiri
sendiri dan memiliki satu atau lebih elektron yang tidak berpasangan pada kulit
terluar.

Elektron yang tidak berpasangan ini cenderung mengikat elektron dari
molekul yang ada di sekitarnya, hal ini menyebabkan radikal bebas sangat reaktif.
Pembentukan radikal bebas dalam tubuh merupakan proses yang terjadi secara
alami, misalnya dari hasil akhir pernafasan, peradangan, metabolisme sel dll.
Selain itu, proses-proses yang dapat menghasilkan radikal bebas adalah sinar Ultra
Violet dari matahari, polusi udara, asap rokok, asap knalpot dan radiasi. Ketika
radikal bebas menyerang salah satu sel lemak pada membran selnya, lemak akan
berubah seperti perubahan yang terjadi saat minyak goreng menjadi tengik. Untuk
mengendalikan reaksi radikal bebas dalam tubuh agar jangan sampai merusak sel
dan mengurangi daya tahan tubuh sehingga mengakibatkan timbulnya penyakit
degeneratif seperti kanker, katarak, diabetes dan timbulnya penuaan, maka tubuh
memerlukan antioksidan yang merupakan suatu sistem pelindung alami yang
efektif.
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2.5.2. Antioksidan

Antioksidan adalah senyawa yang dapat menghambat atau mencegah
kerusakan lemak atau bahan pangan yang mengandung lemak akibat proses
oksidasi (Wartono, 2006).

Antioksidan juga diistilahkan dengan zat peredam atau pemerangkap
(scavenger) radikal bebas dan berfungsi menetralkan radikal bebas tersebut.
Antioksidan biasanya dimanfaatkan untuk senyawa-senyawa kimia yang mudah
teroksidasi misalnya sel hidup, makanan dan produk-produk lainnya.

Berdasarkan sumbernya, antioksidan dibedakan menjadi dua kelompok
yaitu :

a) Antioksidan alami

Antioksidan alami merupakan antioksidan yang diperoleh dari bahan

alam.

Beberapa contoh antioksidan alami adalah :

O OH

HO

OH
Dihidrokuersetin

\ COOH

HO

OH

Asam Kafeat
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o) CH,OH
HO o) OCH;
o)
OH OH
OH o)

Silamarin

OH

(ﬁ / OH

oO—=C
HOOC
OH OH
Asam Klorogenat
OH
OH
OH
co
/ OH
OH O_ﬁ
OH o

Asam 4-0O-Keffeoylquinet

Gambar 2-2 Contoh antioksidan alami

Dihidrokuersetin adalah antioksidan alami golongan flavonoid yang

17

diisolasi dari tanaman Arachis hypogea. Sedangkan asam kafeat, asam klorogenat

dan 4-o-kaffeoylquinic merupakan antioksidan fenolik diisolasi dari tanaman ubi

jalar.
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b)  Antioksidan sintetik

Beberapa contoh antioksidan sintetik adalah :

OH OH

{H3C}3C C{CH3)3 C{CHS)S

CH OCH,

di t-butil-hidroksi-toluen (BHT)  t-butil-hidroksi-anisol (BHA)

OH

C(CH3)s

OH

t-butil hidro quinon (TBHQ)

Gambar 2-3 Contoh antioksidan sintetik

2.5.3. Metode Pengukuran Aktivitas Antioksidan

Salah satu metode pengukuran aktivitas antioksidan adalah metode radical
scavenger. Pada metode ini suatu antioksidan dapat bertindak sebagai donor
hidrogen ataupun akseptor elektron.

Mekanisme reaksi radical scavenger dapat dilihat pada gambar di bawah
ini.
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AH
N

R*® » RH

/\Pz
N "

R*ROO* » RA, ROOA
Keterangan :

R = radikal bebas asam lemak

ROO* = radikal peroksida

AH = radikal scavenger dari anti oksidan

Gambar 2-4 Mekanisme Reaksi Radical Scavenger

Pada mekanisme radical scavenger, apabila asam lemak diberi inisiator
misalnya cahaya, panas, enzim, atau logam berat, maka akan terjadi tahap reaksi
inisiasi membentuk radikal bebas (R®), selanjutnya radikal bebas ini akan bereaksi
dengan oksigen (Oz) membentuk radikal peroksida (ROQ®) yang sangat reaktif.
Radikal-radikal yang terbentuk dapat dideaktifkan dengan jalan mengikatnya
dengan senyawa yang dikenal sebagai radical scavenger. Pada tahap permulaan,
radical scavenger akan memberikan atom hidrogen kepada radikal bebas,
sehingga dapat menghambat pembentukan radikal peroksida. Penghilangan
radikal dengan memberikan senyawa yang merupakan radical scavenger akan

memutuskan rantai reaksi.
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BAB I11
BAHAN DAN PROSEDUR PENELITIAN

3.1. Lokasi Penelitian

Penelitian dilakukan di Pusat Penelitian Kimia Lembaga Iimu

Pengetahuan Indonesia (LIPI), Serpong Kota Tangerang Selatan.
3.2.  Waktu Penelitian

Lama penelitian dilakukan selama lima bulan dari awal Januari 2010
sampai dengan Mei 2010.

3.3.  Bahan dan Alat

3.3.1. Bahan yang diteliti

Kulit batang G. bancana Miq yang digunakan pada penelitian ini berasal
dari Desa Kalapangan, Kecamatan Sebangau, Kabupaten Palangkaraya,
Kalimantan Tengah. Nama dan jenis tumbuhan ini dideterminasi dan vaucher
spesimen disimpan di Herbarium Bogoriense Pusat Penelitian Biologi Cibinong.
Bahan dikeringkan kemudian digiling halus.

3.3.2. Bahan kimia yang digunakan

Bahan-bahan kimia yang dipergunakan dalam penelitian ini bermutu
teknis terdestilasi antara lain n-heksana, etil asetat, aseton, diklorometana, dan
metanol. Sebelum dipergunakan ditambah natrium sulfat anhidrat, kemudian
disaring selanjutnya didestilasi. Untuk kolom kromatografi dipergunakan silika
gel Ggo, 70-230 mesh (produk E Merck 1.07734), sephadex LH-20 dan untuk
kromatografi lapis tipis (KLT) dipergunakan lempeng silika gel GF,s4 Siap pakai
dari produk E Merck 05554. Zat penampak bercak KLT dipergunakan larutan
asam sulfat pa 10% dalam metanol atau etanol. Untuk pelarut dalam analisa RMI

dipergunakan Aseton - Dg
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3.3.3. Peralatan yang digunakan

3.3.4.

Peralatan yang dipergunakan pada penelitian ini antara lain :

1.
2.

© © N o a A~ w

11.
12.

Alat penggiling miller untuk menghaluskan bahan penelitian.
Bejana gelas berkran teflon tinggi 1 meter diameter dalam 15 cm
tebal gelas 4 mm.

Timbangan teknis Metler PC 2000.

Timbangan analisis Metler Tuledo AB204 (e =1 mg )(d 0, 1 mg).
Vacum evaporator Buchii.

Kolom kromatografi kaca dengan berbagai ukuran.

Lampu ultra violet A = 254 dan . = 366 mm.

Pemanas listrik.

Oven.

Alat pengukur titik leleh merk Fisher Scientifik.

Tabung reaksi berbagai ukuran.

Gelas ukur berbagai ukuran.

Peralatan Spektroskopi yang digunakan

1.
2.

Alat spektrofotometer Ultra violet Merk Hellet Pachard (HP) 8453.
Alat FT-NMR 1 Nova Plus, Unity, NMR 500 MHZ, alat Spektrometer
Massa HP.

Alat spektrofotometer infra merah, Perkin Elmer 16 pc, FTIR Prestige-
21 Shimadzu.

Alat GC-MS Merk Shimadzu QP 5050 A, Detektor DB 5 MS, Suhu
kolom : 60°C, Suhu detektor : 300°C, Suhu injektor : 310°C, Waktu
analisa : 30 menit, Volume injeksi : 0,2 uL.

Alat LC-MS Mariner Biospectrometry, LC : Hitachi L 6200, System
FSI (Electrospray lonisation), Positive ion mode, Kolom C18 (RP 18)

Supelco, Column legth : 150 mm, ID : 2 mm. Particle size : 5 um.
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3.4. Prosedur Penelitian

Kulit batang G. bancana Miq yang diambil dari Desa Kalapangan,
Kecamatan Sebangau, Kabupaten Palangkaraya, Kalimantan Tengah dikeringkan
kemudian digiling halus, setelah ditimbang direndam dalam n-heksana ekstrak
dari hasil maserasi kemudian dipisahkan melalui kromatografi kolom
menggunakan campuran n-heksana, etil asetat dan metanol sebagai eluen yang
dipergunakan secara gradien. Senyawa murni yang berhasil diisolasi diuji
antioksidan kemudian ditentukan struktur molekulnya secara spektrofometri Infra
Merah (IR), Resonansi Magnet Inti (RMI), proton, karbon satu dan dua dimensi
Spektrometri Massa (MS) dan spektrofotometri ultra violet (UV).

3.5.  Prosedur Isolasi dan Pemurnian

Kulit batang G. bancana Miq diangin-anginkan di udara pada temperatur
kamar selama 3 hari, setelah agak kering, kemudian dikeringkan dioven dengan
suhu 50° C selama kurang lebih 24 jam. Bahan kering lalu digiling dengan
grinder, kemudian ditimbang, diperoleh serbuk kulit batang G. bancana Miq
sebanyak 3900 g.

Selanjutnya direndam dalam n-heksana secukupnya selama 4x48 jam,
kemudian larutan dipisahkan dari residu. Ekstrak yang diperoleh dipekatkan
dengan penguap vacum berputar pada temperatur 45°C. Ekstrak n-heksana
ditimbang kemudian dilakukan pemisahan atau pemurnian dengan cara
kromatografi kolom, dimana silika gel Ggo sebagai fasa diam dan n-heksana, etil
asetat dan metanol sebagai eluen yang diilusi secara gradien. Masing-masing
fraksi hasil kromatografi kolom ditampung setiap kurang lebih 100 mL
dikelompokkan berdasarkan kesamaan bercak noda dalam KLT. Untuk fraksi
yang hampir murni dilakukan pencucian berdasarkan perbedaan kepolaran dalam
pelarut sedangkan fraksi yang belum murni dilakukan pemurnian kembali dengan
cara kromatografi kolom. Setelah mendapatkan fraksi-fraksi murni kemudian diuji
antioksidan, selanjutnya diukur secara spektroskopi resonansi magnit inti (*H dan
13C). Spektrofotometri infra merah (IR). Spektrofotometri ultra violet (UV) dan
spektroskopi massa (MS). Dari hasil pengukuran spektroskopi tersebut masing-

masing ditentukan struktur molekulnya dengan cara membandingkan masing-
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masing spektrum dengan literatur data base (Chem Office) serta teori dasar

spektroskopi dan spektrofotometri, untuk lebih jelasnya dapat dilihat pada
diagram pemisahan berikut.

Serbuk contch 3900
Dimaserasi datam
l < n heksana 4x48 jam, dipisahkan
[ ]
Residu Ekstrak n-beksana
(178g)
Kromatografi kolem (29 g)
GBF? GBE1
(13-25) a-5
43409p 4116g
1 Eromkolom (4,340 g)
GBF;-1 GBF, 2 GBF,-3 GBF, 4
51) (52-54) (93-99) {100-106)
466 mg 204mg 640mg 104mg
Kromatografi Kromatoprafi kelom
KLTKromatotron KLTKromatotron kolom Sephadek
\ 4
Tidak ditenmkam senyawa Kristal putih 604 mg
Lol 6lmg GEF241 GEF242
(15-19) (20-27)
Slmg 104mg
Kromatografi kalom
Sephaddc » KLT Kromatotron koo
Y e —
453 mg ¥
14mg T2mg
ELTPreparatif ¢
L J
| 11mg | 86mg
Kromatngrafi kolom
l KLT Preparatif
40mg
Gambar 3.1.

3.6.

Pemisahan senyawa kimia dari ekstrak kulit batang
G. bancana Miq

Prosedur Uji Aktivitas Antioksidan

Pengujian aktivitas antioksidan dilakukan terhadap senyawa yang diduga

murni murni yang berhasil diisolasi dibandingkan dengan standar kuersetin

dengan menggunakan metode radical scavenger terhadap DPPH.
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Langkah-langkah pengujian

1. Pembuatan larutan DPPH (difenilpikrilhidrazil) 1000 ppm dengan cara
menimbang 3,9 mg DPPH (Mr 394,32) dilarutkan dalam 10 puL metanol kocok
hingga homogen kemudian disimpan dalam botol gelap.

2. Pembuatan blangko.
Blangko dibuat sebanyak 2 buah dengan cara memipet 1500 uL metanol
kedalam tabung reaksi kemudian ditambahkan 500 pL larutan DPPH, kocok
sampai homogen.

3. Pembuatan larutan standar.
Larutan standar dengan konsentrasi 1000 ppm dibuat dengan cara menimbang
4 mg kuersetin menambahkan 4 ml metanol dikocok sampai homogen.
Selanjutnya larutan standar yang sudah homogen dipipet dimasukkan ke
dalam 4 tabung reaksi ukuran sedang dengan volume masing-masing

ditambah dengan metanol dan DPPH sebaga berikut :

Tabel 3.1. Pembuatan larutan standar kuersetin

Larutan Metanol Larutan Jumnlah Konsentrasi
Kuersetin DPPH Larutan

500 pL 1500 pL 500 pL 2500 pL 200 ppm

250puL | 1750pL | 500 L 2500l | 100 ppm

125 uL 1875 pL 500 pL 2500 pL 50 ppm

25 pL 1975 pL 500 pL 2500 pL 10 ppm

4. Pembuatan larutan sampel.

Larutan sampel dengan konsentrasi 1000 ppm dibuat dengan cara
menimbang 4 mg sampel ditambahkan 4 mg metanol dikocok sampai homogen.
Selanjutnya larutan sampel yang sudah homogen dipipet dimasukkan ke dalam 4
tabung reaksi ukuran sedang dengan volume masing-masing ditambah dengan

metanol dan DPPH sebagai berikut:
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Tabel 3.2. Pembuatan larutan standar sampel GBHA

AL Larutan Konsentrasi
Sampel Metanol DPPH Jumlah Larutan
GBHA

500 pL 1500 pL 500 pL 2500 pL | 200 ppm
250 pL 1750 pL 500 pL 2500 pL | 100 ppm
125 pL 1875 pL 500 pL 2500 pL 50 ppm
25 pL 1975 pL 500 pL 2500 pL 10 ppm

Tabel 3.3. Pembuatan larutan eksstrak kasar fraksi n- heksana

Larutan Larutan Konsentrasi
Sampel Metanol Jumlah

DPPH Larutan

ekstrak kasar

500 pL 1500 pL 500 pL 2500 pL | 200 ppm
250 pL 1750 pL 500 pL 2500 pL | 100 ppm
125 pL 1875 pL 500 pL 2500 pL 50 ppm
25 pL 1975 pL 500 pL 2500 pL 10 ppm

Cara pengujian

Blangko sebanyak dua tabung reaksi, larutan standar sebanyak empat
tabung reaksi dan larutan sampel yang diuji sebanyak masing-masing empat
tabung reaksi ditempatkan dalam rak tabung reaksi kemudian diinkubasi dalam
inkubator pada suhu 37°C selama 30 menit.

Absorbansi DPPH diukur dengan spektrofotometer UV-VIS pada A = 515
nm. Aktivitas antioksidan diukur sebagai penurunan serapan DPPH akibat adanya
sampel.

Nilai serapan larutan DPPH terhadap sampel disebut sebagai persen
inhibisi (% inhibisi) dengan persamaan :

(absorbansi blangko - absorbansi sampel )
Absorbansi blangko

% inhibisi =

X100%

Cara menghitung ICsg (inhibitore concentration 50) dilakukan dengan cara
menarik garis langsung pada nilai % inhibisi 50 dari grafik hubungan antara
konsentrasi pada sumbu x (ppm) dengan % inhibisi pada sumbu y.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1. Isolasi dan Pemurnian Senyawa dari Ekstrak n-heksana Kulit Batang

Garcinia bancana Miq

Kulit batang G. bancana Miq berasal dari Desa Kalapangan, Kecamatan
Sebangau, Kabupaten Palangkaraya, Provinsi Kalimantan Tengah setelah
dikeringkan dan digiling kemudian ditimbang diperoleh serbuk G. bancana Miq
sebanyak 3900 g. Hasil maserasi dengan n-heksana diperoleh 178 g ekstrak
berupa pasta kental berwarna coklat kekuning-kuningan. Dari ekstrak ini diambil
sebanyak 29 g untuk dilakukan pemurnian dengan kromatografi kolom cepat
dimana silika gel Ggo sebagai fasa diam dengan n-heksana dan etil asetat sebagai

eluen yang dielusi secara gradien.

Masing-masing fraksi hasil kromatografi kolom ditampung setiap 100 s/d
125 mL, dievaporasi kemudian dilakukan kromatografi lapis tipis dan fraksi

digabung berdasarkan kesamaan bercak noda KLT.

Fraksi ke I (GBHF) berasal dari hasil kromatografi kolom botol ke 1 s/d 5
diperoleh berupa minyak sebanyak 4,116 g.

Fraksi ke 2 (GBHF,) berasal dari hasil kromatografi kolom botol ke 13

sampai dengan 25 diperoleh senyawa belum murni sebanyak 4,340 g.

Selanjutnya ekstrak GBHF, sebanyak 4,340 g dilakukan pemurnian lebih
lanjut dengan kromatografi kolom dengan cara seperti kromatografi kolom
sebelumnya. Hasil kromatografi kolom kedua ini terdiri dari 4 fraksi masing-
masing diberi kode GBHF, 1 merupakan hasil kromatografi kolom botol nomor
51 sebanyak 466 mg; GBHF,.2 merupakan hasil kromatografi kolom botol nomor
52 s/d 54 sebanyak 904 mg; GBHF,.3 merupakan hasil kromatografi kolom botol
nomor 93 s/d 99 sebanyak 640 mg, dan GBHF,.4 merupakan hasil kromatografi
kolom botol nomor 100 s/d 106 sebanyak 154 mg.

Dari keempat fraksi hasil kromatografi kolom di atas GBHF,.1 sebanyak

466 mg dilakukan pemurnian lebih lanjut dengan kromatografi lapis tipis
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kromatotron dimana silika gel sebagai fasa diam dengan n-heksana dan etil asetat
sebagai fasa gerak yang dielusi secara gradien. Masing-masing fraksi hasil
kromatotron ditampung pada tabung reaksi ukuran 10 mL, dievaporasi kemudian
dilakukan kromatografi lapis tipis (KLT) lempeng silika gel GF,s4 siap pakai dari
produk E Merck 05554.

Hasil fraksionasi tidak diperoleh senyawa murni kemudian dilakukan
pengujian awal aktivitas antioksidan dengan menyemprot hasil KLT dengan
larutan DPPH. Karena tidak menunjukkan bercak berwarna kuning berarti

GBHF2.1 tidak aktif sebagai antioksidan maka pemurnian lebih lanjut dihentikan.

GBHF,.2 sebanyak 904 mg merupakan hasil kromatografi kolom botol
nomor 52 s/d 54 dilakukan pemurnian lebih lanjut dengan kromatografi lapis tipis
kromatotron seperti pada GBHF,.1. Hasil fraksionasi diperoleh senyawa murni
berupa zat padat berwarna putih diberi kode GBHB. Setelah dilakukan pengujian
awal aktivitas antioksidan terhadap GBHB ternyata tidak menunjukkan bercak
berwarna kuning, berarti GBHB tidak aktif sebagai antioksidan’ dan setelah
dilakukan "H-NMR ternyata masih ada pengotor maka tidak dilakukan penentuan

struktur molekul.

GBHF,.3 sebanyak 640 mg dilakukan pemurnian lebih lanjut dengan
kromatografi kolom dengan cara seperti kromatografi kolom sebelumnya, tetapi
dengan diameter kolom yang lebih kecil. Hasil fraksionasi diperoleh senyawa
tidak murni sebanyak 523 mg. Pemurnian selanjutnya dilakukan kromatografi
kolom sephadex LH-20 , yaitu pemisahan senyawa berdasarkan perbedaan massa
dengan kolom sephadex LH-20. fasa gerak berupa campuran diklorometan dan
metanol dengan perbandingan 1:1. Hasil fraksionasi diperoleh senyawa belum
murni sebanyak 458 mg. Terhadap senyawa belum murni dilakukan pemurnian
lebih lanjut dengan kromatografi lapis tipis (KLT) preparatip, hasil preparatip
diperoleh senyawa murni (dari hasil KLT menunjukkan satu spot) tetapi setelah di
NMR ternyata masih ada pengotor, maka pemurnian dilanjutkan dengan
kromatografi kolom sephadex diperoleh senyawa belum murni sebanyak 78 mg
kemudian dilanjutkan lagi dengan kromatografi lapis tipis preparatip dan

dihasilkan senyawa murni (dari hasil KLT menunjukkan satu spot sebanyak 28
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mg). Senyawa baru yang berhasil diisolasi ini berupa zat padat berwarna kuning
kehijauan dan disebut GBHA. Terhadap senyawa yang diperoleh dari hasil
pemisahan senyawa kulit batang G.bancana Miq ini ditentukan struktur
molekulnya dengan menggunakan spektrofotometer UV-VIS, spektrofotometer

infra merah, spektrometer massa, spektrometer 'H-NMR dan "“C-NMR.

GBHF,.4 sebanyak 104 mg setelah dilakukan pemurnian lebih lanjut
dengan kromatografi kolom sephadex LH-20, dilanjutkan dengan kromatografi
kolom, kemudian kromatografi lapis tipis preparatip pada akhirnya tidak diperoleh

senyawa murni (hasil KLT masih belum satu spot).
4.2. Pembahasan Senyawa GBHF;

Senyawa GBHF, diperoleh dari fraksi n-heksana sebanyak 4,116 g berupa
minyak atsiri yang tidak mungkin dimurnikan dengan kolom gravitasi maka
dilakukan identifikasi dengan GC-MS, diharapkan mendapatkan informasi
kandungan minyak atsiri tersebut. Dari hasil analisis GC-MS diperoleh data
spektrum yang dibandingkan dengan data base ternyata mirip senyawa dengan
massa atom relatif 204 dan rumus molekul C;sH,4 antara lain:

1) B- Caryophyllene (tingkat kemiripan 95), dengan rumus struktur sbb:

Me

Me

Me

2) o- Humulene (tingkat kemiripan 94),dengan rumus struktur sbb:

Me
Me
Me

Me
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3) & Cadinene (tingkat kemiripan 93).

CH,

Me

Pr-i

Senyawa-senyawa yang lain memiliki rumus struktur yang sama dengan ke tiga
rumus struktur diatas dengan tingkat kemiripan kurang dari 92 Data lengkap hasil

GC-MS dapat dilihat pada lampiran 2.

4.3. Penentuan Struktur Molekul senyawa GBHA

Untuk menentukan struktur molekul senyawa GBHA dilakukan analisis
meliputi : spektrofotometri Ultra Violet (UV), Spektrofotometri Infra Merah (IR),
spektrometri massa, spektrometri Resonansi Magnetik Inti Proton (' H-NMR), dan

Karbon (*C-NMR) satu dan dua dimensi.

4.3.1. Data Hasil Pengukuran Spektrofotometri UV Senyawa GBHA

Hasil pengukuran spektrum UV senyawa GBHA dapat dilihat dalam
lampiran 3. Dari spektrum UV senyawa GBHA diketahui bahwa absorbsi puncak
A mak adalah 280 nm (absorbansi = 0,624) dan 230 nm (absorbansi = 0,411).
Dari data di atas menunjukkan bahwa senyawa GBHA memiliki gugus fungsi

ikatan tidak jenuh.

4.3.2. Hasil pengukuran spektrum IR senyawa GBHA dapat dilihat dalam
lampiran 4.

Dari pita-pita serapan spektrum IR terlihat adanya pita serap di daerah
bilangan gelombang, v =3491 — 3120 cm™ gemuk menunjukkan pita-pita serapan
vibrasi ulur gugus hidroksi (-OH) diperkuat dengan adanya serapan di daerah
dilangan gelombang, v = 1373 cm™ menunjukkan vibrasi tekuk gugus hidroksi
(-OH). Pita serapan pada bilangan gelombang, v= 2914 cm™ dan 2866 cm,

menunjukkan adanya vibrasi ulur gugus C- H (CH, CH,, CH3). Adanya pita
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serapan pada bilangan gelombang, v= 1724 cm™ tajam menunjukkan adanya
vibrasi ulur gugus C=0 bebas. Pita serapan pada bilangan gelombang, v= 1637
cm™' menunjukkan vibrasi ulur gugus C=0 konjugasi dengan adanya gugus
hidroksi (-OH). Dari data spektrum infra merah tersebut diatas dapat diperkirakan
bahwa senyawa GBHA mengandung gugus keton (C=0), gugus hidroksi (-OH),
dan gugus C=C, CH, CH,, maupun CHs.

4.3.3. Data Hasil Pengukuran Spektrometri Resonansi Magnetik Inti Proton ('H
— NMR) Senyawa GBHA

Hasil pengukuran sinyal — sinyal pergeseran kimia (5) 'H-NMR senyawa
GBHA dapat dilihat dalam lampiran 5, lampiran 6, dan lampiran 7, serta
ditabulasikan dalam Tabel 4.2.

Table 4.1.  Data angka pergeseran kimia 'H-NMR
senyawa GBHA

5 'H
0,95 (3H, 5 )
1,19 (3H,s,)
1,39 (1H, b)
1,52 (3H, s)
1,61 (3H, s)
1,62 (3H, 5)

1,64 (3H, s)

1,71 (1H, d, J = 7,95)
1,95 (2H, d, J = 7,96)
2,48 (1H, dd, J=5,50 ; 13,45)
2,60 (1H, g, J = 6,70)
2,68 (1H, d, J = 14,10)
2,87 (1H, d, J = 14,05)
4,96 (1H, t, J = 6,10)
5,05 (1H, t, J=6,10)
6,62 (1H, d, J = 7,95)
7,02 (1H, d, J = 7,95)
7,13 (1H, 9)

Z
=)

[UN [V, [N U (U U S U
I N T N I I S N PN A e e =N R o e A

4.3.4. Data Hasil Pengukuran Spektrometri Resonansi Magnetik Inti Carbon
(C-NMR) Senyawa GBHA
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Hasil pengukuran sinyal—sinyal pergeseran kimia (5) *C-NMR senyawa
GBHA dapat dilihat dalam Lampiran 8, dan 9, serta HMQC lampiran 6, dan
HMBC Lampiran 7, disusun dan ditabulasikan pada Tabel 4.2.

Table 4.2. Data angka pergeseran kimia >’C-NMR, DEPT, HMQC, dan HMBC

senyawa GBHA
NO 6 *’C DEPT HMQC HMBC
1 17,97 CH; - 1,52 27,47
2 18,19 CH; . 1,64 26,18
3 23,22 CH; . 1,19 47,07; 67,55
4 25,91 CH; . 1,62 47,07; 123,03
5 26,18 CH; . 1,61 123,03
6 26,85 CH, - |2,48:2,60 131,81
7 27,47 CH; . 0,95
8 29,09 CH, - 1,95 192,5
9 33,31 CH, - |2,68;2,87 212,49 ;172 ; 47,88
10 47,07 CH - 1,71 25,91
11 47,88 CH - 1,39
12 67,55 Cc - -
13 67,55 C - -
14 114,91 CH - 6,62 145,07 ; 131,84
131,84 ; 145,07 ; 149,86 ;
15 117,02 CH - 7.13 198,00
16 118,00 C -
17 123,03 CH - 5,05 18,19 ; 26,18
198,00 ; 117,2 ; 149,86 ;
18 123,58 CH - 7,02 11401
19 126,54 CH - 4,96 17,97 : 25,91
20 127,57 c -
21 131,84 c -
22 131,84 C -
23 145,07 C -
24 149,86 c -
25 172,0 C-OH
26 192,5 C=0
27 198,0 C=0
28 212,49 C=0
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4.3.5. Pembahasan Senyawa GBHA

Senyawa GBHA diperoleh dari fraksi n — heksana kulit batang G. bancana
Miq sebanyak 23 mg berupa zat padat berwarna kuning. Dari data sinyal-sinyal &
'H-NMR, "C-NMR, DEPT, HMQC, dan HMBC dapat dibuat penggalan struktur
senyawa GBHA sebagai berikut :

(Gambar spektrum disajikan pada Lampiran 5 sampai dengan Lampiran 9)
dan ditabulasikan pada Tabel 4.1, dan Tabel 4.2.

Dari hasil pengukuran spektroskopi 'H-NMR menunjukkan adanya 6
gugus metil singlet yaitu pada 6 = 0,95; 1,19; 1,52; 1,61; 1,62, dan 1,64 ppm.
Didukung oleh spektrum "“C-NMR hasil DEPT adanya 6 metil ditunjukkan
adanya pergeseran kimia (8) = 17,97; 18,19; 23,22; 25,91; 26,18, dan 27,47 ppm.
Adanya puncak pergeseran kimia (8) = 6,62 ppm (1H,d ; J=7,95) dan 7,12ppm
(1H,d ;J=7,95) merupakansuatu pasangan proton aromatis dengan posisi orto, dan
adanya proton aromatis pada pergeserankimia (0) = 7,13 ppm (1H.,S) merupakan
proton yng tak bertetangga dengan proton lainnya.Adanya pergeseran kimia () =
4,96 ppm (1H, t ; J = 6,10), dan 5,05 ppm (1H, t ; J = 6,10) menunjukkan proton
metin yang bertetangga dengan metilen -CH,- C= ciri dari suatu isoprena. Dari
hasil pengukuran >C-NMR dan DEPT menunjukkan adanya 6 gugugs metil
(CHs), 3 gugus metilen (- CH;), 3 metin (- CH) aromatis, 2 metin isoprena, dan 2
metin karbon jenuh.

Dari hasil pengamatan korelasi HMQC dan HMBC maka dapat dibuat
penggalan-penggalan struktur A, B, C, dan D sebagai berikut :
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Penggalan A senyawa GBHA

Penggalan B senyawa GBHA

(B)
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Penggalan C senyawa GBHA

1,95 /29,09

0]

©

Penggalan D senyawa GBHA

131,81

26,18 /1,61

(D)

Gambar 4.1. Penggalan struktur senyawa GBHA
Apabila penggalan-penggalan struktur molekul GBHA digabungkan, maka

akan diperoleh struktur molekul GBHA yang lengkap seperti di bawah ini.

Universitas Indonesia

Isolasi dan penentuan..., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.



35

/_\‘ griLE2 8,1%1,64

27,470,958 H

27, o
. - / 131,84

H 2591 03 25,181161
496

426,54

1,95/29,09

H 0
T2

Gambar 4.2. Struktur molekul senyawa GBHA berdasarkan
angka pergeseran kimia 'H-NMR dan *C-NMR

1,70 1,70

H 0 OH

Gambar 4.3. Prediksi angka pergeseran kimia'H NMR senyawa GBHA dari
Chem Draw
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Gambar 4.4. Prediksi angka pergeseran kimia'>C-NMR senyawa GBHA dari
Chem Draw

Dari pengecekan dengan Chem Draw ternyata angka (8) '"H-NMR dan "*C-
NMR spektrum autentik GBHA sesuai dengan prediksi angka pergeseran kimia
'H-NMR dan "*C-NMR dari Chem Draw. Hasil perbandingan pergeseran kimia
dapat dilihat pada Tabel 4.8.

Jadi dapat disimpulkan bahwa senyawa GBHA diduga memiliki rumus
molekul C,3H3406 dengan massa atom relatif = 466 ,dan nama [UPAC 3-(3,4-
dihydroxy benzoyl) — 4-hydroxy-8,8 — dimethyl -1,7 — bis (3-methylbut-2-enyl)
bicyclo {3,3.1} non-3-ene-2,9-dione.
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Tabel 4.3. Tabulasi pergeseran kimia dari spektrum '"H-NMR dan *C-NMR

senyawa GBHA dibandingkan dengan prediksi Chem Draw

13, 1
No.C | Prediksi  §"“C-NMR SSeSyl:vls\f/‘flR S;gj?ll{‘;R 8SeIr{xyI:vl\vlaR
GBHA GBHA

1 C-OH 164,0 172,0 - -

2 C 116,0 118,0 - -

3 C=0 195,0 192,5 - -

4 C 71,7 67,55 - -

5 C 48,2 67,55 - -

6 CH 45,5 47,07 1,81 1,71

7 CH, 28,9 33,31 1.89.1.64 2.68.2.82
8 CH 49,4 47,88 2,90 1,39

9 C=0 204,0 212,49 - -

10 C=0 194,9 198,00 - -

11 C 130,3 131,84 - -

12 CH 117,0 117,20 7,23 7,13
13 C-OH 146,5 145,07 - -

14 C-OH 153,1 149,86 - -

15 CH 117,8 114,91 7,17 6,62
16 CH 123,9 123,58 7,61 7,02
17 CH, 26,2 29,09 2.40.2.15 1,95,1,95
18 CH 120,8 126,54 - -

19 C 134,8 127,57 - -

20 CH; 18,6 17,97 1,70 1,52
21 CH; 24,6 27,47 1,82 1,62
22 CH; 22,7 23,22 0,99 1,19
23 CH; 22,7 25,91 0,99 1,62
24 CH, 28,7 26,85 1.64.1.89 2,68,2,87
25 CH 123,5 123,03 - -

26 C 131,3 131,81 - -

27 CH; 18,6 18,19 1,82 1,61
28 CH; 24,6 26,18 1,70 1,64

4.4. Hasil Pengujian Aktivitas Antioksidan

Pengujian aktivitas antioksidan menggunakan metode radical scavenger

dilakukan terhadap ekstrak kasar dan senyawa murni hasil isolasi ektrak n-

heksana kulit batang G. bancana Miq. Sebagai pembanding digunakan blanko
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yaitu DPPH yang dilarutkan dalam metanol tanpa diberi sampel, dan sebagai
standar digunakan senyawa antioksidan kuersetin. Pengukuran absorbansi sampel
dengan spektrofatometer UV-VIS pada A = 515 nm dengan konsentrasi masing-
masing sampel sebesar 10 ppm, 50 ppm, 100 ppm, dan 200 ppm.

Prinsip pada uji aktivitas antioksidan dengan metode radical scavenger
adalah DPPH (defenilpikrilhidrazil) yang merupakan senyawa mudah teroksidasi
menjadi radikal bebas dapat diredam/ditangkap oleh antioksidan (sebagai donor

proton) sehingga membentuk difenil pekril hidrazin dengan reaksi sebagai berikut :

NO» NO,
O,N N—nN + AH——» ON N—— N + A
H
NO,
NO,
Difenilpikrilhidrazil (ungu) Difenilpikrilhidrazin (kuning)

AH = Zat antioksidan

Gambar 4.5. Reaksi DPPH dengan zat antioksidan

Hasil pengujian aktivitas antioksidan terhadap blangko (DPPH tanpa
diberi sampel), DPPH ditambah dengan ekstrak kasar kulit batang G. bancana
Mig, DPPH ditambah dengan larutan kuersetin, dan DPPH ditambah senyawa
murni yang berhasil diisolasi dari ekstrak n-heksana kulit batang G. bancana Mig
dengan konsentrasi masing-masing 10 uL, 50 uL, 100 uL, dan 200 uL, sampel
dimasukkan dalam inkubator (water bath) selama 30 menit pada suhu 37°C dan
dilanjutkan pengukuran dengan spektrofotometer UV-VIS pada A = 515 nm
adalah sebagai berikut :

Hasil pengukuran absorbansi blangko (DPPH tanpa diberi sampel)
diperoleh nilai absorbansi yang maksimal sebesar 2,099 dan warna larutan tetap
ungu. Hasil pengukuran absorbansi DPPH ditambah ekstrak kasar kulit batang G.
bancana Mig, DPPH ditambah larutan standar kuersetin, dan DPPH ditambah

hasil isolat murni ekstrak n-heksana kulit batang G. bancana Miq terjadi
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perubahan warna larutan dari ungu menjadi kuning. Perubahan warna ini terjadi
akibat radikal bebas DPPH diredam/ditangkap oleh sampel yang bersifat
antioksidan, ditandai dengan perubahan difenilpikrilhidrazil yang berwarna ungu
menjadi difenilpikrilhidrazin yang berwarna kuning. Data hasil pengujian
antioksidan standar kuersetin, ekstrak kasar kulit batang G. bancana Miq, dan
isolat murni ekstrak n-heksana kulit batang G. bancana Miq dapat dilihat pada
Tabel 4.4, Tabel 4.5, dan Tabel 4.6 sebagai berikut :

Tabel 4.4. Data hasil pengujian antioksidan kuersetin

Absorbansi |[Konsentrasi| B IC 59

Sampel 2=515 nm . % Inhibisi (pm)
Blanko 2,099

1,096 10 47,78

0,422 50 79,90

Kuersetin 9,90
0,094 100 95,52
0,090 200 95,71

120,C0
100,00 1
80.00
60,00 A
40,00 -
20,00

0,00

%inhibisi

0 50 100 150 200 250

Konentrasi{ppm)

Gambar 4.6. Grafik Antioksidan Kuersetin
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Tabel 4.5. Data hasil pengujian antioksidan ekstrak n-heksana

Sampel izsb'olr;)iﬁi KO?;;ES & % Inhibisi (L(; Ii;))
Blanko 2,099
1,545 10 26,39
] 0,119 50 94,33
E:g;a;lzn 0,113 100 94,62 177
0,108 200 94,85

%inhibisi

0 50 100 150 200 250
Konsentrasi (ppm)

Gambar 4.7. Grafik antioksidan ekstrak n-heksana

Tabel 4.6. Data hasil pengujian antioksidan senyawa CasH340¢

Sampel itz’ss"lr;’fr‘;i K"?;;;t)mi % Inhibisi (;(;éf)
Blanko 2,099
1,334 10 36,45
Senyawa 0,106 >0 24,95 12,79
CasHs406 0,096 100 95,43 ’
0,097 200 95,38
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120,00
100,00 I—
80,00 //,
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0
2
£ 4000 ,/
® 20,00
0,00 : ‘ ‘ :
0 50 100 150 200 250

Konsentrasi (ppm)

Gambar 4.8. Grafik antioksidan senyawa C,sH3404

Dari data tabel di atas, dengan penambahan konsentrasi sampel dapat
menurunkan nilai absorbansi DPPH dibandingkan dengan absorbansi blangko.
Penurunan absorbansi ini mempunyai arti bahwa telah terjadi penangkapan radikal
pada DPPH oleh sampel uji. Dengan demikian dapat dikatakan bahwa sampel
yang diuji mempunyai aktivitas antioksidan.

Aktivitas antioksidan dari suatu sampel dapat juga dilihat dari nilai ICs
(inhibitor concentration) yang menyatakan bahwa sampel pada konsentrasi
tertentu telah mempunyai nilai inhibitor (penghambat terbentuknya radikal bebas)
sebesar 50%.

Dari tabel data hasil uji aktivitas antioksidan dengan metode radical
scavenger, ekstrak kasar G. bancana Miq mempunyai ICso = 17,78 ppm, dan
sampel senyawa diduga murni hasil isolasi ekstrak n-heksana G. bancana Miq
(C28H340¢), mempunyai ICsy = 12,79 ppm.

Dengan demikian dapat dikatakan bahwa ekstrak kasar fraksi n- heksana
kulit batang G .bangcana Miq dan sampel senyawa diduga murni hasil isolasi
ekstrak n-heksana kulit batang G. bancana Miq (C,sH3406) mempunyai

kemampuan aktivitas antioksidan sangat baik.
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5.1.

BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan

sebagai berikut :

1.

5.2.

Dari kulit batang G. bancana Miqg yang berasal dari Desa Kalapangan,
Kecamatan Sebangau, Kabupaten Palangkaraya, Provinsi Kalimantan Tengah
berhasil diisolasi senyawa dengan kode GBHA diduga memiliki rumus
molekul CygH3406 dan nama IUPAC 3-(3,4-dihidroxybenzoyl)-4-hydroxy-8,8-
dimetil-1,7-bis (3-methylbut-2-enyl) bicyclo (3,3.1) non-3-ene 2,9-dione.
Hasil uji aktivitas antioksidan dengan metoda radical scavenger terhadap
DPPH menunjukkan senyawa GBHA memiliki aktivitas antioksidan sangat

aktif ditunjukkan dengan nilai 1Csp sebesar 12,78 ppm.

Saran

1. Perlu dilakukan isolasi dan penentuan struktur kimia lebih lanjut terhadap

ekstrak n-heksana dan ekstrak metanol untuk mengetahui adanya senyawa lain
dari kulit batang G. bancana Miq dari Desa Kalapangan, Kecamatan
Sebangau Kabupaten Palangkaraya, Provinsi Kalimantan Tengah.

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap kemungkinan adanya
bioaktivitas lain yang terdapat pada kulit batang G. bancana Mig.

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut guna mengungkap kandungan senyawa
dalam bagian lain tanaman G. bancana Miq seperti daun, buah, akar, dan yang

lainnya.
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Lampiran 1

Hasil Identifikasi sampel tanaman Garcinia bancana Mix

LEMBAGA ILMU PENGETAHUAN INDONESIA
( Indonesian Institute of Sciences )
PUSAT PENELITIAN BIOLOGI
( Research Center for Biology )

JI. Raya Jakarta - Bogor Km. 46 Cibinong 16911, Indonesia P.O Box 25 Cibinong
LiPI Telp. (021) 87907636 - 87907604 Fax. 87907612

Cibinong, /L Agustus 2009

Nomor EQ&HPH. 1.02/1f.8/VIII/ 2009

Lampiran L= .

Perihal : Hasil identifikasi/ determinasi Tumbuhan
Kepada Yth.

Bpk./Ibu/Sdr(i). Dr. Sri Hartati M. Sc.
Puspitek Kimia Terapan Serpong

Dengan hormat,

Bersama ini kami sampaikan hasil identifikasi/determinasi tumbuhan
yang Saudara kirimkan ke “Herbarium Bogoriense”, Bidang Botani Pusat
Penelitian Biologi-LIPI Bogor, adalah sebagai berikut :

No. No. Kol. Jenis Suku
1 - Garceinia bancana Miq. Clusiaceae
- Garcinia cf. bancana Miq. Clusiaceae
- Garcinia sp. Clusiaceae

Demikian, semoga berguna bagi Saudara.

Kepala Bidang Botani
Pusat Penelitian Biologi-LIPI,

o —

Prof. Dr. Eko Baroto Walujo~
NIP. 195111041975011001

D:\Ident 2009\Dr. Sri Hartati M. Sc..doc\Ismail-Abdul R.

Isolasi dan penentuan..., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.



Lampiran 2

Hasil GC — MS fraksi GBF 1

*** CLASS-5000 *** Report No. = 1 Data:4_10_12.002 10/04/16 08:52:36
Sample : MS 4/10/12

D 1 60/300/7

Sample Amount  : 0

Dilution Factor : 0

Type : Standard

Operator 1 SURANI

Mathod File Name : KDAROL MET

Vial No. :0

2494879

P
~

)

) S
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Lanjutan lampiran 2

Hasil GC — MS fraksi GBF 1
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Lanjutan lampiran 2

Hasil GC — MS fraksi GBF 1
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Lanjutan lampiran 2

Hasil GC — MS fraksi GBF 1
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Lanjutan lampiran 2

Hasil GC — MS fraksi GBF 1
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Lampiran 3

Spektrum ultra violet senyawa GBHA
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Lampiran 4

Spektrum inframerah senyawa GBHA

B LPET
REALFT
WL EEE
LLER Y
LLVIET

PERLE
T
FLETILE

LESDE:
LA
B LERE
AFOSLE
AFEFEE
TR
LT
PLTREL
ackLgl

FEREL
EELLGE
LesL
ZLELEL
ZF00SL
fiarL
SERLEL
LVEZEL
WGLEE
SAerLE
SERLOL
B0

00

ZE 595

LEEOE

TG 0ER

ELL6E

LB

EIR ]

PL DL

(1) eeeg (M) eseg e ues Areusgs

ZrLa EVE MR
A20°0 BIBE  MEEERD
b [ ] e Y
k00 GFE'F  IEPEET
2000 EEEF  LEUMPED
[} HST  9TTlg
YD FESY RDFIIE
WD SGET  TEUEOC
LD ETr  LLDEOR
LELE BEEUE ZORLRR
i) rli'vhk  IWELLE
RAED EO9S  AREDOE
00 SEEY  IRVRERE
S0 POSOT LPOMEE
I Y PORED
EMED SRS TR
LEFL O BELEL SUIESL
G510 LS LLUCEEE
5500 BEE'E  CHPGR1
#5000 R TEERL
FRI0 B2 Z9°005E
FEOO  BIGE  ZLEBRL
LEFO METEE BLBARL
FOTO  BALOE VRELL
WFZ WU PROETL
WL MRIEL LEERLL
SLL BREOL REAsOl
EED'D a1 BELEE
Lawn L ELEE
B [$2 3 S 4 c
88Ed =4 313
EBE'D  BLE0E  BEWEL
Loia MEr  BEESE
La BLV'E  BOLES
L EIH'S  FEELE
LEED BEG'S  BLOLD
Uy L0 By
nZavmiHs

AL LE%E

£0eeE
BESIFE
ZFETEE
5 LGEE
SFTEIE
SUBRIE
ZHOZRE
Gt BROT
P FLET

ARHAERNAELAOERNR A

il L R ]

2R

WY LEE00 DR/ S8

LTS o0gl 05T

i

oz pady
SwapnpasEy
ZEUEDE O o

o LT [ aam]

— i

i HITIEE

HW Ed HAD
SNEMETIG

W Bl R
DOSE oooe ooFe Do

S W I O S B )

—5EF

i
H
mmm \
ke L)
=

Lra

1%

(%] B
W ¥l

., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.

Isolasi dan penentuan..



54

Lampiran 5

Spektrum resonansi magnetik inti proton senyawa GBHA

[SFle 8T
[B195aLLEES "9
[els

9z

[Lhh

FETVA

230

330

[sn]E

[Eole e
[oaplcy
[2]ogecists-T
[enlg

o8
+1-]

T

STV

[uaalo*s

[2HW] TZSTEEST 005 =

HT =

(U] s =
[ZEW]TZSTEEST 00S =

HT =

[ZEY] POSEOITO OT =
[ZH]1E$6ZETII"0 =

T -

TEEIT =

()5 g =
[=EM]TESTEEST 005 =

HE =

[S]95BLLSER'T =

ERID0S) [Z]BLSELPL TT =

EWN TYIIEO =
005 ¥2F =

SEnd STOETE =

E5:T5°80 OTOZ-AVH-8Z =
EETTHI80 OTOEZ-AWW-8E =
SEIELILO QTOT-AWW-8E =

gxe-eeTnd a5uTE =
P =
eE TN oTEUTE-MR-£AHED =

385 qmes
=TI TOTITIRARY |
AeTep uopiENeTey |
UFES IADEM |

37Es [RTITOI

1eeexd ejmeq

TIPTH 06 X
FURDE TRIOL
suwag
wIniex pol

sus3 T ImeIInD

Pl 1-esTnd STBUTS-UN-CJHED WOIF PRATIHG

[=]EPPFEZ 56 ¢ ST- @ $T- : egegd
[%]g§ 3 0 @ g ¢ @seqgd
[e3d]5p g ¢ [@IS]pzo-C * eouUSIRIe:

=ML 3

[=looT * [%lo@ @

[sjo'o :
EETHL ¢

T ¢ TTFFOIeT
[®lg * [pyozsdeIl
[zulz 0 : dxes
0 3 eowereq op

=—-- SHELINVNYE ORIEEIIONL -===

SHIL

rs1ry
£Iere
LT
TIErL

s (31 0L s 06

Yp-isy

ol

wit

Lz gy s sed oy

st

i

(4

FMEPUNGE

., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.

Isolasi dan penentuan..



55

Spektrum resonansi magnetik inti proton senyawa GBHA

Lanjutan lampiran 5

HT = uonpy Jad sured 0y

& bowntaln s - i
£SEEE 22 &8 2B
Sz 4] e ==
e T Q6 tmeg .:. EVE TE ©F FS FF @S LS §F 6F 09 19 Ty D Fe §9 99 L9 g9 69 0L 1L
[91959446E6°8 = ewpy mapipiedey | Lm0 b= ot
[F]5 = AVTSP UOFIEHETEW | | S — SR =g AR -
8z - wrefzazey | By TN
[B1T = IFeA [RTATHL | 2,
=EETVE = IwFead BIUEQ = =
330 - epow FIL | S 5
330 = ®epowaIy | = L £,
[sn]g = seTnd 1 153
1gpI6 ¢ = ujE Y m
[Beplsy = STbUE Y 4
IS1950LLEES T = swEy bow x
[enls = TP 06 X
08 = sURIs TEISL _
a8 = suesy
T= TWINISI POH |
HETHA = pedAtTa
[wId]p 5 = eEFFOTFIL |
[3ER] TZSTE65T 005 = B3y TIL | |
HT = e TR |
[mid]p 5 = WEIFO_AIT
[SHMITZSTSEST 005 = bexy"Irr
HI = UTEWOP IXT = e -y
[=HY] $95T0STO0T = dumms x 54 |
[2H] 696TETT8°0 = ToFIn(aLes Y i Bt
1= suEsEeId X
YAEIT = saured x
| (WIS L = ISEFFOE d
| [*RR]TESTEST DOS = bexzTx LR .
| H = TrTmop X -
| [8)858LL5€8-T = uopamznp Bawx F |
| HH]005) [Z6LSELYL TT =  U3BmBIae Pretd " m
RN Z¥I130 = aemmTysedy ! i
_ 005 ¥oF = °3Ts |
x= SUOT SIS L3
| [mad] = E3jun Wra P
| HT = STITI =Tg |
| LOTET = BIPE WD - I
XFTOD AT = IWISF VIR | I
ea(nd aTbute e
EEFE0E0 OTOT-XWH-9T = T3 JTeIIng 27
GEIEDI60 OTOE-AVM-9Z = BarTA HOTEFASH ¢
STF6TIL0 DTOT-AVM-8E = SWTI WOTIFRID Lo
S-ANOIASY - meates /
WH-EJEED = Dy eTd=wg
fxs-asind srbuts = Juemtredia
i eJrep = Iogany | e |
oS AT @ TOUES—HH-EARED = SERTRTTA .
P 7=t (nd eTBUTE-UH-CAHED (WOIF PRATINT
[%]E€FPPZ 65 * 5T- * BI- * @Fwqd =

[xlos : 0 i o : egeqd

(g -z : [(mid)pzo-? : eousIejex
[

SEVIST T

ENMI * WML : T * 3IF

T ¢ TIyFoIez

[wloot @ [%leg : [x]0 : cpjoredery
[=lp-p * [=m]z 0 : dxes

FETEL T O © eowelRq oD

——-- EWEITNVEVE ONISSEOOHE ---=

Jauwpunie

)

R0 [} o0 i
., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.

(1]

Isolasi dan penentuan..

w1



56

< nogguy 2o spnd : X

wampg

o

Lanjutan lampiran 5
Spektrum resonansi magnetik inti proton senyawa GBHA

acad il e Hed pede gl g = o w
ZZ372 & 2 ik 2 == 2
SERZE = A= BSZE = 52 4
[opla-et = JeE dERy, . 't i T L (4 £F
[F195BLLEE9 S = SWT3 UOTITIRday i W : -
[S]5 = £wyep uoTiwMwiex
8g = uTES IASEN r
[=]T = ITRA TETITED - & L= o . =
Epr T aesaxd s3ueq 5 = = =
330 = BPOE_TIL = e ol =2
330 = spow 21T -
[enle = ssnd ¥ =
[EP16 E = TIE T =
iBeplsy = STEUET
[E1958LLEE9°T = wf3 Do X
[sn]s = HIPTH 06 T
og = BUBSE TPISE
0| = SURIE
1= uINIEI POH
FFTVL = PRAATTD
[=3d]g-5 = IWEIFO TIL
[2EM] TESTEEST 005 = Bexz FiL
HT = TFEBOR T o
[=Idjo-5 = ImE3ye 2ar |
(2] TZETE6ST 0OE = Be1z air _
HT = TFTWOR IIT |
[=HY] S5TOITO 0T = dosagTY
[2H] 6362ETT8 0 = uoyInToBEeR X _
T= sumosard %
TEEST = sjujod X |
[wid]c L = ISBFFO X | |
[=:M]TZETE65T 005 = Bexzx o
HT = UFEWSE ¥
[S]1955LLSTS T =  ©IF3sInp Baw x
=R1008) [L16LSELHL-TT =  Yabueras pretd
NN T¥IIED = 2ejewc2yoeds
005 ¥o3 = 337§
x = suoTsTewTE
[wId] = S3FUn WD
HI = STITI_WIQ
LOTET = Bz TE WO |
¥ETAHOD 4T = IemxC3 WIRQ
ssTnd aTfors = IuBWIVOT
= WY ITRIIND
= ouT3 TOTSTARE
= euTl uHOTIBEIY
- IuBATOF
= pr edims
ue-esind spbute - JUSUTISART
ITID = Towing
s nd e THUTE-MN-CAHESD = eurEUSTTL

BET-SFTNT STEUTS-MN-[JHED 1WDIF pRATISQ

[x1EPPpz S ¢ ST- ¢ BI- * oFVID
[%10% : 0 s 0 : ®sEQ
[wad]go g ¢ [wd]pzo 7 @ mouBIsjer
e
eevgdasuTgomE

EANML ¢ EOML ¢ T ¢ 3FF Fp-usRRY

T ¢ TITF03eT
[%100T * [%]08 : [%]0 ¢ Epyozedexy
‘g 1 [FHIZTQ : Mxes

L i £ F

o

w1

Isolasi dan penentuan..., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.



57

ML Exas_.._z_ sued: Y

£ ZgEese ¢ - I ﬂlmﬂ!I[(III
E DRISEEE 3 = =2hE =2 = 2 hkad & o don
& 2JefGe § gasE 8 E mmnawwmmmwu
[9P18°6T = 386 amey | &0 60 L i Tl €1 L s1 r1 ot w1
[Blesgies€9 9 = wwra worivaedsy i M B — T PR Sy s SO e STl SF
[8]s = Keyep uopiexefeg |
9T = UYRE TADEL 25 " ¥ o A 3 Fre e - - T ®o
[E]T = ares-reratEr 2 m e S, R B 8 N .m B FE-
I5TNL = 1essrdsymeg = FoETy i = 2 - g 3 8
330 = epow TIL =+ A o L
3z - mpowz1p | ! | B
[en]E = sETd X (1 m
[aPls & = w3 L | I 1
[Eeplsy = sTBue x | | |
[F195BLLSES T = ewya Dow X
[8n]3 = TIPTH 06 X | |
0E = BURDE TPIOL _
o = suesg
T= uIng eI PoR
LTV = PRATTTD
[wadlo‘s = 188330 TIL
[=HM] TESTEE5T 005 = bex3 Fil
HT = TYRmOR TIL |
[wId]n s = JeEFFOAIT | |
[=mM] TZST66ST 005 = Bexz zar |
HT = upemep2Ip
[=F] PISCOSTO"OT = desns t _
[TH]1E96ZETII0 = TOFIR[OFRI Y
T= surasazdY
TREST = B3uyod X |
[ood] gL = ELLFS |
[ZHH] TZETEEST 005 = Bexy Ty
HT = TFPEOP ¥ |

[81868LL5E9°T = mOTamImp Bow @
Eaanm__n:hmmm:.nnunuun-uunl.w.nn:

RN ZWIIED = Iejemnzioedy
00S ¥o3 = e3rs |
X = SO T SIS
(W] = a3 Tun Wi
HT = STITI WIT
LOTET = e e D
TATEW0T AT = ITWICF IR
ssnd eTfULS = Jum3may
£2:50760 DIDT-AVH-§T = BT JUBIINY

00:%0:60 OTOZ-AVH-BZ = Burpy EOTETARE _
92:162: L0 OTDE-AVH-BE = BT 3 EOTINRID
Sa-ENOIZIV = ausATos

MH-CdHED = pPTeTduES

rxm el STEOTR = Jueurrradg
eItep = Toyany

e nd STOUTE—HK-CJHED = ewPuSTTL

Spektrum resonansi magnetik inti proton senyawa GBHA

Lanjutan lampiran 5

I%]EPPPZ SE * T egEql
[ g = eseyd

[(id]gp g ¢ (mIAJpE0-E !Uﬂikbﬁ
SRS THIvE

ML ¢ EOEL * T 3
T : TITIOIe:

%1007 @ [%]08 ¢ [%]0 : cpFozeden
[slo"0 ¢ [=E]g 0 : dxes

F5IVE 1 0 1 eouETRg P
||||§§4ﬁqnu5nwu.unnnll

MIRPUNRE

., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.

T

e
Isolasi dan penentuan..



58

Lampiran 6

Spektrum HMQC senyawa GBHA

I voaqpy 2ad sued @ X

[0 e oL

(syppursnoyy)
[sm]T 0 = ImACDRI PRID
[%]125980TAT " DE = dmEC pEID 008 09 00F 00T 0 ol T e
[==]T = £ _FRI0 . L
[xloo = dmeTz_peasn
[==]T = £ PRan
[xlos = awe"T_pean
[s=]T = T peIn —
ML = Buyrdncoed 3
FETES = Jesazd mimeq - —
330 = epow TIL i
BEEM = esrom IIr |
[Eplez %z = oepTuaR IIT e |
[snlBT = sETnd i _
[aplg-L = mETr o 1
[FE]gOrT 8 = owT3 Do & i
[snlg = ssnd I
[aplé € = I Y E i
[=190BTETOT 0 = smry Bow i
o8zT = suEDE TEISL
5= FEEOE |
1= TIn3es poK |
IHL PedatIa _
[=3d]lg g INFIIC T
[=HRITESTE65T 005 = eyt
HT TEEEORTEIL
$OTE = )
[ZRITEQSO0SEB "ELT = BOTIRISELT & g |
g = suesgexd L - S
85T = s3UFOd X
[=13]00T = 3mEzIo L
[zEN]e9L6259L " STT = Dei3y L
JET = STE=IT L
[=H4] 17500800 0T = deengY
[2HICLEBPELL G = UOTINTOSS X
= sumosesd ¥
PIOT = ejuyod ¥
[wIdlg L = IVEFIT X
[=AH] TESTEE5T 005 = Bezz X
HT = UFRWSR X
[S]S0BTEZOT0 = WOFABAMP DOw X
HA1005) [L16LSELPL TT = HARSwWS33s PIeTa
M TYIIED - Ie3sm0r308ds
005 ¥03 = #3765
F % B FUOTEUSWTO
[m3d] [w3d] = s37un wrg
JET BT = #7373 WFa
z15 ‘678 SITFE WG
TN TVEE 0% IFwIcgwIRD
DWH pecusgue JuatpRif = Joe3uwol

LI0Z*60 OTOZ-AVH-OE =

BTy JOeIIng
BLIHTIE0 OTOT-KWH-OE = FETITUOTETARE _”||

95:9€€T OTOZ-AVR-8Z = BWTI TOTIERIZ _
SO-EROIEIN = Jusatos

M- E4HED = PY_eTduEs
zme+ 530 obuq = Juery Tedhes

e ——— zoqany

£ p-B3d obey_ - fAHED - ewEUST T

[%105 ¢ 0 = 0 3
(W3] L°6Z ¢ [WII]PEDTET ! SOUSIBIEI
wId
esEgdeTTgawTT
E0ML O EOML T % 333
T i TTT30IST
[%1007 ¢ [%108 ¢ [%]10 ¢ gprosedess
I=]o"0 © [=H]Q ¢ : dxes

e T

FETVS
==== SHALARVHEVE DNIESZIOOHL

(L3t 8

|
(L i i o6 e LU ozt

wos

L

wT

EL ¢ oy 4 syeed : g

anmpungE ‘

., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.

Isolasi dan penentuan..



59

Spektrum HMBC senyawa GBHA

Lampiran 7

it

ooy

'DRL

et

i1

ozt

i

ros

s

i

(SappEmesnog) M1 : uwoypy sad sured : x
ENIE = edeqs pexs
BE'T:886°T = DET = u=of3IceTss puIn ) g : - . . by 3 ) g .
lem1T 0 = e e T T e i e or s 09 (73 s 06 00T O @6TT OEL 0¥ 05T
[%125980T8T 0E = s g pEID — L i - M O i S PP PSP R e
[suly = £ pesn T i e - =g =
xlos = quE [ pEID _ L )
[FwlT = EeIn "
[xlg9 = due—1pezs
[eW]T = 1 peIn
[==]g'gg = wapen
=ETHd = IEReIT BaURT |
330 = spow paL
[En]ET = eepnd x
lEpje-t = UIF A
[==]E0%T°9 = eupyhov X
[snlg = esTnd X
[Eplé-g = u3lv X
[8la1sesroz o = SWT3 DoRX
0zI5 = EusosTeIOL
og = FuRos
| S TIRIRX PO
ST = e oy
[mid]p g = 398330 TIL
[ZHH] TZSTE6ST 008 = Berz 1Iz
HL = PO T
[2HX]880%59%% " TE = deems X
[zR] TE0S08E8 22T = worIngoser i
0= Ewessesd x
95T = EquTed &
[wdd] oot = 3IEWEFFO_A
[HN] 89LEESIL SET = bexy X
JET = uewopTx
[ZEY]1%#500800°0T = dasME X
[THIBBTZL998°% = HOTINTOERI I
y= sueogexd X
a¥0C = s3uFed X
[mada]s L = 3BE330° X
[=EM] 125766517005 = Doy x
HT = TEFECP_X
[F19TIE0P0E' 0 = WOfIernp Bow x
HH1008) [IJ6LSELPLTT = WASUSIIE PTOTZ
WAN TWITIO = r8jsmeIseds
005 ¥ = 5318
A X = EUOTEUNMTQ
[wad] [wad] = LEY g 7
2ET HT = eTaFaMEa
ITS “BEST = BITE WEQ
TeEE TVEM 4T - Aewzo; wImg
EWH POSURNUS JUSTREIS = awejuen
£Z:0Z60 OTOT-AVM-0E = =TI 3ERIINg
6T:LE*60 DTOT-AVH-DE = suTy oS TARY
9738097 DTOT-AVH-BE = U3 O RsId
SC-ENOEFIV = IuBATOS
EW-ESHED = PT STuwg
Zxe 63d oquy = Juewpredis
TP = ToqIny
Frz-B3d squm-uw-gEEED = SUETRTTA

oz

[%]BEBTLL ¢ 0 ¢ 0 ¢ eseqd

qisowg : § : suom © 1o®ITOD BEWG
[R]PERTLCL * OT- ¢ §- ¢ e@wnd

[%10§ ¢ @ ¢ 0 ¢ eseqd

uad) L 6z : [wAd]pg0- 6z | soUBIBIRI

waa

egvydeu e

AOME : =AML T T 3FF

T 1 TTTFOIeE

[%100T © [wlog * [%]D ! EPTOTRAWII -
[elo'o * [zE]o'Z @ dxes E

EL : woapy A s @y

., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.

Isolasi dan penentuan..

o1 -
MmuEpunge

L



Lampiran 8

Spektrum resonansi magnetik inti karbon senyawa GBHA

— - FROCEEATHG FAMMETERS =se=

i _alanoa o

| TALEX

a
F- PR S R BL k)
erasepaldd ¢ aln) o« ER) 4 18B[%]

zarzdll1l o

[T

1

£Ek 1 1 1 TADE r TMIE
= cadasphess
ma

il
17
]

J0-MAY-J0L0 CSa3Er S

FERE T
IFTIFIT] AN IHE

= oo EA28avE (8]

S

1 Crwnskd

ey
10-MR¥-Z0L0 [9:30
sligale pelis daccuplas

= 2D TSIV I MED]

= 13, 3TAATEL [WEE]

- AH

® B0 15591551 [MHz]

= 1 AN5% 5024 N

rafaranae @ N3N [ppm] 1 L7 (ppm])
mnm o
o AKAL
S3ld
7
il
x
ECR
=
11,747

HHHHHH

ST_gakn
t.
Ioputition ties = 3.3

BARLIRILA]

3. 5]

L B

me

Isolasi dan penentuan..., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.

bk i L 4y |l I M
1200 13 1 i0F fBE S0 B0 AN El0
M

A Ty
AU

104 JI0E I00E  ISLE 1NOLR TTUG 1600 1310

gaeee

[ el

60



61

Spektruk DEPT resonansi magnetik inti karbon senyawa GBHA

Lampiran 9

D1 T oy sad spaned = x

Mﬁuw-_m,u.w.um.m mu 3 Hmunw.ﬂﬂu & W.
SEEsLIz=: 32 z ESRA22LE H
ZEiiedize 38 £ gEESmEEy 3 g
el L2
] Q.S 3 0 e 0L 00E 006 0001 O0TT @0TT 00ET 00FT 07081 0091 OOLE VORI 0061 000 00T 0OIT
[oPlsTZ = 106 e e o s e pe—— b &
[enjs = wsTnd woy3oeres | | ! Yoy ¥
[B8plcET = epbur mojiceres | [
[s]z = Avisp UoFIExETey E
08 = uyes Tacey | I g
[=rloPT = JuejEmos i &
[£]1 = ITRM TR | B
ANHL = i | 7
[sn]3 = SFTAT IIT
TLTEM = esjouza1 | ) op-potany
[EBIT9°LE = 28D UIE III ap=torsy _
(ERI5°§ = wIW IIT |
[en]gt = segnd x _
[Epls L = UIE K
[BlEZELISEER D = owri bow X |
000z = SURIS TEIOL |
0002 = suwag
T = uInies pon
EITVE = PRAITTD
[odd] g5 = IWEIFO_IIT
[ZRKITESTEE5T 005 = Bexy zir -
Rl = TTvEOp II1 &
[ZHY] TSLTEO0E" 6E = doans x
[=R]PEOESEET T = mofanIoeexT
= sowosRad _ -
wunnm - nuuuonlu Jpfor-RpTasnd s M -—£dHYD |
[=13] 0gT = 38830 X B ——— e |
[FHWIESLETSSL STT = beazx DET = mouy s spred oy
26T = uUTEWOp”X e
[B)Z6LT96E6 0 = Gopaszng Bow x o mm
ER]005) [ZI6LSELPL'TT = yabuexls preta Hm 7%
¥
MHR EYLIE = zejeunziseds ao wm
005 ¥oF = 8178
X = FUSTRUSWE |
[uid] - 3 1un W |
2ET = #1373 WTa |
PIESZ = BITE WED | 0w s og 006 00T KOTT O0TT OVDET 0°OFT OCOST 09T O°DLT OFORT  0C0GT 0°00T 0°0TT  0°0TT
¥TTAROD OT = awmIogy wIRg | RSISEL i T I o L ' Liately f | ¥
BUFTANCOep HITH 1420 = Jme3mon
£0:0TI60 DIOT-AVW-0E = !muuﬂ!a:u_ 7 . B
6160760 DIOZT-AWH-Qf = =Ty UCTEIAGH = ]
SO:ZOFET OTOT-AVH-§T = =Ty moTIReI) BB
SO-ENOLEIY = Jmeates £
WH-E£4HED = T eTdwEs | z
zxe-3dep = JusuTzedcg | _ 2
EITEP = 100NV
FPL§-3d8p-HH-[JHED = SUFESTTA
b " " . pop - kel
Ly WA by v v s o Lﬁ w =
[WIESQE"PY : 0 : 0 ¢ egEgd ﬂ
(Il @506 " #IT @ [WAX]ZEZ*$TT : BIUSIBI6T |
[%]TL60E-%% ¢ STZ=- & 05— 1 esswyd | gp-uomasy
I ﬁbln—w_bme.
sgEydeuTysEn |
mAur : WAMI = T ¢ 333
T @ TITFoIE= L
[%100T : [xlog : [xlo ¢ cpjozedeay
(®lo"g : [zmlo“Z : dxes =
EETEE : O : sowereg op
mmee GEELENVEYA DMISEID0OES --—- Il g-p-H N - AHAD

., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.

Isolasi dan penentuan..




62

OLOT GEALSG ) 0 UNF paanbay
TEP i £ UC U LSE g 00
WNEDods SEnp e R

Lampiran 10

Spektrum massa senyawa GBHA

0 St

SFRL

(zpwi} s5epy
gagyr . _w.N.wu. aly 0L
» | !
6¢ ¢afF rilLivy 068°CLr FREIFR |
gz'ley

cL'egr

ovay

Ok
0g

-0E

i1

s}

AN

(2991 'v o089 = J8l0W==12==100 T dN==08Y (D668 L) G640 (B6 P68 L) 01201 20dg sauuep

aak

AU %

., Masrukhan, FMIPA Ul, 2010.

Isolasi dan penentuan..



	Halaman judul
	Abstrak
	Bab I
	Bab II
	Bab III
	Bab IV
	Kesimpulan dan Saran
	Daftar pustaka
	Lampiran

