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ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian komponen kimia herba

menican ( Phyllanthus niruri Linn.) yang tumbub di Katang-

ka kota madya Ujung Pandang. Penslitian ini meliputi eks-
traksi secara masarasi dengan menggunakan ﬁalarut metanol,
Bkstrak metanol dipekatkan kemudian diekstraksi dangan
dietil eter dan selanjutnya diekstraksi dsngan n-butanol
januh air dalam corong pisah.

Pamizahan komponen kimia ekstrak dietil ster se-
cara kromatografi lapis tipis menggunakan cairan pengelu-
si n-heksan-abtiliasetat (8:2) menunjukkan 8 komponsn, pe-
misahan ekstrak n=butanol menggunakan cairan pengelusi
kloroform-metanol-airc (8:2:1) menunjukkan 3 komponen.. Ke-
dua pamiszahan Ini menggunakan pasampak noda asam sulfat
10 %.

Pamizahan komponan kimia ekstrak dietil eter de-
ngan kromatografi kolom menggunakan sairan pﬁngalUSi n=
hesan-stil asetat (18s1 - 7:3) diperoleh 2 komponen
tunggal dan beberapa komponen yang belum terpisah menja-
di:'komponen tunggal.

Hasil identifikasi komponen tunggal pada fraksi @

1H-MNH, menunjukkan gugus-gu-

B berdaaarkan data spektrum
gus pada pergesaran kimia : -CH, pada 8=0,32 ppm, -_--L:l-l2
pada & =0,7 ppm, aadangkan data spektrum infra merah (IR)
manunjukkan gugus-gugus : -CH, pada bilangan gelombang
(w) =2925 em™ ', ~CH,, pada (V) =2850 én~1, -c=C pada {*"

iii
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(V) = 1465 cm™! dan gugus -C=0 pada (V) = 1740 cm .

Hasil identifikasi komponen tunggal fraksi D berda-
sarkan data spektrum 1H-MHH, manunjukkan gugus=-gugus
pada pergeseran kimia ; _EHE pada & = 0,63 ppmr -CH,
pada B = 0,9 ppm dan gugus =0H pada 8§ = 2,4 -2,97 ppm,

data spektrum infra merah (IR) menunjukkan gugus-gugus

. -0H pada Hilangan geslombang (V) = 3400 Em_1, -CH,

pada = 2925 um_1, ~CH, pada (v)= 2850 em™ ), -C=0 pa-
da (V) = 1710 em™1 dan gugus =C=C pada (uU) = 1465 cm .



ABSTRACT

The isolasi and identification of cheamical cons=-

tituens of herb of meniran’ (:Phyllanthus niruri Linn. ),

grown in Katangka Ujung Fandahg, has been investigated.
The investigation consist of extraction by maseration ﬁa*
thod using methanol, thie methanol extract was extracted
with diethyl ether and then with n-buthanol saturated with
water.

The separation of chemical constituens of diethyl
ather extract with the thin layer chromatography using he-
xana - ethyl acetate ( B :2 dan 7:3 ) as solvent systams
afforded 8 spots, and the n-buthanol extract using chloro=-
form = methanol = water (* 8:2:1 ) as solvent systems affor-
ded 5 spots, and 10 % sulfurid acid as sprayer reagent.

The isgplation of compounds from diethyl ether ex-
tract with chromatography colomn, using hexans - sthyl ace-
tate ( 10 :1 - 7:3 ) as solvent system afforded two sole
compound, "7, 2v "

The identification of sola ﬂumpnund,riahtiangag
with Il-l'-_h\!l'.lllt spektroum, Hjthibitai'—l:HE group at 5:0_,32' ppm,
£CH, at §=0,7- ppm: and. infra red spectrum exhibitad" ~CHo
qroup at+l =2925 gis,-cH, at ¥ =2850 em 1, =C=C at ¥ =1465
ca~!, -C=p at § = 1740 em ', The identification of sole
r:acﬁinn D, with 1H-HHH gpectrum, exhibited ﬁEH3 group at
8 =0,63 ppm, -CH, at £ =0,9 ppm, -0OH at F= 2,4 - 2,97 ppm

v
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and infra red spectrum exbibited -OH, group at V =3400 4%

em !, ~CHy at T = 2925 en”1, -CH, at T =2850 em~ ', -C=0

at @ = 1710 l:rn-dI and -C=C at U = 1465 nmiT.
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BAB I

PENDAHUL UAN

Pemanfaatan bahan aleam sebagai obat hingga saat ini
masih banyak dipakai oleh masyarakat dalam pengobatan ber-
bagai jenis penyakit,pengetahuasn ini telah diwariskan sa-
cara turun-temurun berdasarkan adat kebiasaan,. Ymtuk mening-
katkan dan mengembangkan cbat tradisional maka diperlukan
penelitian-penelitian secara ilmiah atas bahan baku, mau-
pun obat tradisional.(1)

Usaha isolasi dan identifikasi komponen kimi% yang
terdapatdalam bahan alam, merupakan salah satu bagian dari
rangkaian penelitisn obat tradisional karena dapat memberi-
kan informasi penelitian berikutnya.

Salah satu bahan alam yang dikenal memiliki khasiat

sebéﬁai obat adalah meniran ( phyllanthus niruri Linn.)},

- daun Tumbuhan ini secara tradisional digunakan sebagai obat
sakit ginjal, diuretik yang kuat, penclak demam, penurun
tekanan d&rah tinggi dan kadang-kadang digunakan sebagal
abortivum {(1,2,7,10). Efek antipiretik terhadap hewan uji
marmut dan efek penurun tekanaq derah terhadap hewan penco=-
baan anjing, teldh diteliti oleh Said Nasirah A dan Makkarum
makarumpa, Azisah a (4,5).

penalitian kandungan kimia Filantin dan hypofilan-
tin yang te dapat pada daun meniran telah dilakukan oleh

peneliti terdahbulu (9), sedangkan penelitian komponen kimia



dari seluruh bagian tumbuhan ini menurut sumber—sumber pus =
take yang bdesedia balum ada yang pernah mengekstraksi kom-=
ponan kimianya; Sahingga berdasarkan deri literatuyr diatas
maka telan dilakukan pengumpulan seluruh bagian tumbuhan ¢ .
tersebut dan selanjutnya dieskstraksi kamudian dianglisis
komponen kimianya yang tarsari dengan metode kromatografi
dan spektroskopi

Penalitian ini diharapkan dapat diperoleh data kimia

yang terdapat daslam herba meniran ( Phyllanthus niruri Linn.)

guna menambah data kimia yang telah ada, sehingga dapat me-

nunjang obat tradisional ini menuju obat Fitoterapi.



8AR II
TINJAUAN. PUSTAKA

I1.1 Uraian Tumbumnan
11.7.1 Klasifikasi Tumbuhan (5,6,7)
Divisi : Sparmatophyta
Analk diuisi : Angioapermae

Kelas Dicotyledonsas

L L2

Anak kelas : gpetalas

Bangsa : Euphorbiales

Suku : Euphorbliaceas

Macga : Phyllanthus

Jenis :+ Phyllanthus nirucri Linn.

Phyllanthus urinaria Linn.

11.1.2 Nama Daarah (2,3,7,10)

Bugis : Cempa-cempa sibokori

Makassar + Camba-camba sibokoil

Jauwa : nanirﬁn,msniran ijo,memeniran

Banda :+ Daun ksmbang

Ternate - Gosacme doengl atau gosaome
dosngi rorina

Malayu . pukung-dukung anak,daun gendang

analk

3



II.1.3

II1.1.4

3
Morfologi Tumbukan (2,56,8)

Maniran merupakan tumbuhan yang dapat
hidup satu tahun,.tumbubh’ tagak, tinggi 50 cm
sampal 1 m., Tumbuhan bercabang terpancar, ca-
bang mempunyai daun tunggal yang berseling dan
tumbuh mendatar dari batang pokok. Batamg ber-
warna hijauv pucat atau hijau kemerahan. Bentuk
daun hulat telur sampai bulat memanjanl, pan-
jang daun 5 mm sampai 10 mm, lebar 2,5 mm sam-
pai 5 mm, Ujung bulat atau runcing, pecmukaan
daun bagian bawah berbintik-bintik kelsnjar.
Bunga keluar dari ketiak daun, bunga jantan °
tarletak dibawah ketiak daun, berkumpul 2 bu-
nga sampai 4 bunga, gagang bunga 0,5 mm sampal
1 mm, helaian mahkota bunga berbentuk bulat .
tarbalik, panjang 0,75 mm sampai 1 mm,.besruar-
na marah pueat, bunga betina sendiri, letaknya
di bagian atas ketiak daun, gagang bumga 0,75
mm sampai 1 mm, halaian mahkota bunga bepbent uk
bulat telur sampai balat memanjang, tepi ber-
warna hijau muda, panjang 1,25 mm sampal 2,5
mm. Buah licin, garis tengesh 2 mm sampai 2,3
mm, panjang gagang buah 1,5 mm sampal 2 mm.
Kegunaan (1,2,3,4,5,7)

Tumbuhan ini diﬁunnkan sabagal obat

panurun demam, diwretik yang kuat, obat sakit



[I.7.53

11.2 Matode
I17:.2.1

11.2.2

5.
ginjal, tekanan darah tinggi, peluruh haid dan
dan kadang kadang digunakan sebagai abortivum,
Kandungan Kimia (71,2,3,8)

Tumbuhan ini daunnya mengandung zat Fi-
lantin, hipofilantin, kalium, flavanoid dan fe-
nal.

Ekstraksi Gahan Alam (11,12,13,14)
Tujuan Ekstraksi ’

Tujuan ekstraksi adalah untuk menarik
komponen-kKomponen kimia yang terdapat dalam sim-
pligia. Ekstraksi ini didasarkan pada perpinda--
han massa komponan-komponen zat padat kecdalam
pelarut, dimana perpindahan mulai terjadi pada

P

lapisan antar muka kemudian berdifusi masuk ke

dalam palarut.
Jenis-jeniz Ekstiraksi
Jenis ekstraksi bahan alam yang sering

dilakukan vaitu :

‘41, Ekstraksi secara panas

Fkstraksi secara panas dilakukan deangan cara
rafluks dan destilasi vap air.

2. Ekstraksi yang tidak menggunakan panas atau
manggunakan pemanasan tetapi tidak secara
langsung, yaito-secara maserasi perkalasi

dan soklstasi.
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I1.2.3 Cara-cara Fkstraksi

I1.2.3.7

[1.2.3.2

Ekstraksi dengan Cara Ratlpks

Cara ini termasuk cara eks+
trak=zi berkesinambungan. Bahan yang
akan diekstraksi direndam dalam cai-
ran penyari di. dalam labu alss bulat
atau erlemayer yang dilengkapi dengan
dangan alat pendingin tegak, kemudian
dipanasi mampai mendidih dan ecairan
panyari akan menguap, uwap terssebut
diambunkan ocleh pendigin tegak dan
turun kembali menyari zat aktif dalam
simplisia tersebut demikian seteruss~
nya, Ekstraksi secara refluks biasa-
nya dilakukan 3xX4 jam.
Ekatraksi dangan Cara Maserasi

Masarasi dilakukan dengan ca-
ra 10 bagian simplisia dengan dara=-.
jat -halus:yang.coecok di~masukkanika
dalam bhejana,maserasi, kemudian di-
tuangi- dengan 75 bagian cairan pa-
nyari, ditutup dan dibiarkan selama
5 hari terlindung dari cshaya, sam-

bil berulang-ulang diaduk. Setelah
& hari sati diserkai, ampas diperas.

L]



I1.2.3.3

I11.2.3.4

Ampas ditambah cairan penyari secukupnya
diaduk dfserkai, hingga diperaleh.sélu-.
ruh sari sebanyak 100 bagian. Bejana di-
tutup, dibiarkan ditempat sejuk, terlin-
dung dari cahaya selama 2 hari. Kemudian
andapan dipisahkan.
Ekstraksi dengan Cara Sokletasi
Fkstraksi dengan cara ini pada
dasarnya adalah ekstraksi berkesinambu-
ngan., Cairan penyari akan naik melalui
pipa samping kemudian diembunkan kembali
oleh pendingin tegak, cairan penyari ini
akan mancapai zifon, séluruh cairan pam
nyaci a&an turun ke labu dan-:terjadi =ir-
kulasi, demikian seterusnya sampai zat
dalam simplisia tersari seluruhnya yang
ditandai dengan jernihnya cairan penyari
yang lewat pada tabung sifon.
Ekstraksi dengan Cara Perkolasi
parkolasi dilakukan dengan cara
membasahi 490 bagian simplisia atau cam-
puran simplisia dengan derajat halus yang
cocok dengan 2,5-5 Hagian cairan penyari
Ialu dimasukkan ke dalam bejana tartutup
sekurang-kurangnya selama 3 Jami Kemudi-

an massa dipindahkan sedikit demi sedikit
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ke dalam perkolator sampai tiap kali di-
tekan hati=nati. Selanjutnya dituangi .
dengan cairan penyari secukupnya sampai
cairan penyari mulai menastes dan diatas
gimplizia masih terdapat =selapis cairan
panyari. Kemudian perkolator ditutup dan
dibiarkan selama 24 jam. Cairan dibiar-
kan menestex dengan kecepatan 1 ml perme-
nit dan ditambahkan berulang-ulang cairan
penyari sacukupnya di atas simplisia, se-
hingga diperoleh 80 bagian perkolat, cai-
ran penyari ditambahkan secukupnya sampai
diperoleh 100 bagian. Untuk menentukan

akhir perkolasi dapat dilakukan pemerik-

gaan zat aktif sacara kwalitatif pada
perkolat akhir.
11.3 metods Isolasi dan Pamurnian (11413,7T4,15,16)

Isalasi adalah proses pemisahan komponen-komoe.
panen kimia yang terdapat dalam suatuszekstrak. Pemi-
gahan ini didasarkan atas sifat adsorbsi dab partiasi
dari senyawa yang dipisahkan terhadap adserben dan
cgiran penyari.yang digunakan. Isolasi biasa dilaku-
kan dengan cara kromatografi ktslom, kromategrafi .ker-
tas, kromatografi lapis tipis dan kromatografi gas.
Sebagai zat penyserap digunakan kertas, zat penyerap

herpori misalnya aluminium aksida yang diaktifkan,
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asam silikat atau silika gel, kiselgur dan harsa sin-

tetik. 2zat terssbut dapat digunmakan sebagai penyerap

tunggal atau campuran.

I1.3.1 Kromatografi lapiz Tipis

Kromatografi lapis tipis adalah salah

satu cara analisis vang digunakan untuk memi-
sahkan komponen secara cepat berdasarkan ad-
sarbsi dan partisi. pdsorben yang digumakan
berupa serbuk halus vang difapiskan serba ras
ta pada lempeng kaca dengan ketsbalan 0,1-
0,25 mm. Lempeng kaea ini dapat dianggap =a-
bagai kromatografi kolom terbuka dan pemisa-
han didasarkan pada penyserapan, pembagian atau
gabungannga,ltirgantung dari jenis pelarut
yang digunakan dan zat penyerap. Komponen yang
dipisahkan bergerak naik mengikuti naiknya pe-
larut karena daya serap zat terhadap komponan
tidak sama, maka komponen bergerak dengan ke-
capatan yang berbeda sehingga terjadi pemisa-
han komponen dari suatu sediaan pada permuka-
an zat penyerap tergantung pada pelarut yang
digunakan. Parbandingan kecepatan dari pela-
rut merupakan dasar untuk mengidentifikasi
komponen yang dipisahkan, perbandingan keca-
patan ini disingkat RF yang didefenisikan see

bagai perbandingan jarask yang ditempuh olsh
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zat taerelwsi.dengan jarak yang ditempuh oleh
cairan penyari.

Rf = Jarak yang ditempuh zat terelusi
++ Jarak yang ditempuh cairan pengelusi

:]1eda2 Kromatografi Kolom
Pemisahan komponan dengan metode kro-—

matografi kolom berdasarkan prinsip adsorben
parti=zi dan panukar ion. Adsorben yang seri-
ng digunakan adalah kisslgur, silika gel,
poliamida dan selite. Adsaorben dapat_dikemas
ke dalam tabung, Baik dengan :ﬁra basah mau-
pun dengan cara kering. Pada umumnya, cara
basah lebih mudah dan sering dipakai untuk
=flika gel, sedangkan cara kering lebib baik
untuk alumipa. Pengisian yang tidak teratur
dari panysrap akan mengakibatkan cusaknya
batas-batas pita kromatografi. Putusnya pe-
nyerap dalam kolom biasanya disebabkan oleh
galembung-gelembung udara selama pengisian.
untuk mencegah hal-=hal tersebut sedapat mu-
ngkin zat panyerap dibuat menjadi bubur de-
ngan pelaret kemudian ditwangkan perlahan=
Tafan dalam tabung. Penanganan cuplikan ada-
lah =angat penting dalam memasukkan cuplikan
dari atas kolom yaitu serata mungkin dan ha-
rus: dicegah tarjadinya guncangan dari kolom

karena hal ini akan mamungkinkan rusaknya
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pita-pita. Cuplikan dilarutkan dalam pelarut
¥ang sesual diletakkan pada bagian atas koiom
dan dibiarkan mengalir ka dalam lapizan atas
panyerap atau penyangga. Kemudian fasa gerak
dimasukkan dan dibiackan mengalir mangembang-
kan kromatogram. Cuplikan wang marupakan kom=
ponen campuran, turun berupa pita dengan laju
yang berlainan dan dengan demikian dipisahkan,
Biasanya dipisahkan dengan eara membiarkannya:.
mangalir keluar darf kolom dan dikumpulkan se-
bagai fraksi, secingkali dengan memakai pa=
ngumpul fraksi makanis, Eluen yang keluar dari
dasar kolom dapat dipantau dengan analisis se-
cara kromatografi lapis tipis.
1I1.4 Metode: Idantifikasi dan Haraktarisasi{T£F1§,1E;q?,1g}
idantifikasi dapat dilakukan jika telah dida-
patkan senyawa mucni yang telah diuji kemurniannya
dengan kromatografi lapis tipis 2 dimensi dan krista-
lisgsi, Identifikasi dilakukan dengan pemeriksaan ta-
tapan Tisis, spektroskopi dan reaksi kimia.
spektroskopl adalah suatu studi mengenail inte-
raksi antara snargi cahaya dan materi. Warpa yang tam-
pak adalah akibat adsorbsi energi cahaya elsh senya-
wa organik maupun anorganik. Panjahg gelombang pada
suatu senyawa organik tergantung dari struktur dari

struktur sanyawa organik tersebut, maka teknik-teknik



12

spektroskopi dapat digunakan untuk menentukan struk-
tur senyawa yang belum diketahui dan mempelajari ka-
rakteristik ikatan swatu sanyaua.

Data spektroskopi mamberikan informasi untuk
panantuan strouktur kimia swatur sanyawa, misalnya
spektroskopi resonansi magnetik Inti memberikan ke-
terangan tentang jumlah proaten dan karbon, kedudukan
sarta tipe proton dan karbon dalam molekul. Spektros-
kapilinfra merah memberikan informasi spektrum gugus
fungsional suatu senyawa, sedangkan spektroskopi mas-
sa memberikan keterangan tentang hasil fragmentasi
senyawWa yang dinyatakan sabagai ratioc massa dengan
muatan (m/e) serta berat molekul (M"). Gabungan da-
ri data-data spaktroskopi tersebut mearupakan suatu
kesatuan yang tidak terpisahkan untuk manantuan
struktur senyawa yang dianalisis.

II.4.7 Spektroskopi Infra Marah
spektroskopi infra meran adalah spek=
troskopi yang memberikan informasi tentang
gugus fungsi suatu sanyauva yaitu gugus yang
manantukan sifat-sifat senyawa tersebut, 8ila
sinar infra marah dilewatkan melalui cuplikan
senyawa Qrganik maka sejumlah Fnakuanai_diEEF
rap sedangkan frekuensi yang lain dgiteruskan

tanpa diserap. Jika digambarkan antara adsor-

s5i lawan frekuensi maka akan dihasilkan
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spektrum infra merah,

Penggunaan spektrum infra merah untuk
pensntuan struktur sanyauwa organik, didasarkan
pada anecgi dalam vibrasi molekul yang berhu-
bungan dengan daerah spektrum infra merah.
Transisi yang tercjadi dalam serapan infra ma-
rah menunjukkzn parubshan-perubahan vibrasi
dalam molekul. Ikatan =ikatan yang berbeda mam-
punyai frekwensi vibrasi yang berbeda dan da-
pat dideteksi dengan mengidentifikasi Frekwen-
si-frekuwensi karakteristiknya sebagai pita se-
rapan dalam spektrum infra merah.

Daerah spektrum infra merah untuk pa-
nentuan struktur senyawa organik biasanya an=-
tara 650 - 4000 em™ ' (15,4 - 2,5 um). Daerah
dabgan. frekwens i 186ihzrendah. 650icm’ - disabut
infra jauh dan daerash dengan frekwensi lebih
tinggi dari 4000 em” | disebut infra dekat.

Bagian pokok darci spektroskomater in-
Frah merah adalah sumber cahaya infra merah,

monokromator . dan detektor.

Cahaya dari sumber dilsuatkan melalui
cuplikan, dipesah menjadi frekwansi-frekuensi
individunya oleh monokromator dan intensitas

ralatif dari frekwensi indiuvidu, diuvkur oleh

datektro.
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I1.4.2 Spektroskopi Resanansi Magnetik Inti

Spektroskopi resanansi magnetik inti
(NMR) adalah spektroskopi yang penting dalam
mensntukan struktur senyawa organik. Spaktros-
Kopi resonansfi magnetik inti memberikan kete-
rangan tentang jumlah atam hidrogen, kedudu-
kan dan tipe hidrogen dalam molekul, begitu
pula kedudukan karbon dan tipe karbon.

Banyak inti atom berkelakuan separti
imagnet bila barputar dan setiap inti atom ya-
ng memilfiki nomor ztom ganjil, mempunyai ma-
maenmagnet menyebabkan herbagai proton dalam
cuplikan mengalami rescnansi yang dicatat pa-
da alat pemcatat sebagai puncak. Puncak pada
delta ( ) = 0, marupakan =anyawa standar.
Satwan delta marumpakan billangan dimana CES0O=C .a.
nmansi proton digeserkan daci TMS dalam bagi-
an perjuta (ppm) terhadap frekwensi spektroe
metar yang dipakai.

Veantoh ~VYms
== Vpiat

V=

peralatan spektroskopi NMR terjadi
dari ssbuah magnet yang kuat, sebuah gensra-
tor geser, sumber frekwensi -radic, detektor
iy ekt -dén stsﬁfﬁﬁnﬂn:atat sarta d%lengkapi

dengan wadah cuplikan wntuk menampung sampel
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dalam palarut tertentu.

ada 4 langkah yaitu :

Te

Untuk menginterpretasikan spektrum NMR
Jumlah sinyal manerangkan tentang berapa ma-
cam parbedaan dari proton-proton yang terda-

pat dalam molekul.

2.. Kedudukan sinyal menezangkan tentang lingkus

e

ngan elektronik dari setiap macam proton.
Intensitas sinyal menerangkan tentang berapa
banyak proton dari setiap atom.

Pemecahan dari sebuah sinyal menjadi bebera-
pa puncak, yaitu lingkungan dari suatu pro-

ton=-proton lain yang berdekatan.

Ada: 2 macam spektroskopi NMR yaitu :

1e

spektroskopi 1Hf-.ln memberikan keterangan ten-
tang jumlah atom hidrogen. Atom-atom hidro=-
gen yang diikat pada gugus yang berbeda se-
perti -EHIr -EHE. =CHO, —HHE dan gugus =-CHOH
hila dideteksi dengan spektrameter proton ’
NMR amkan menghasilkan spektrum yang berbeda-
bada pula.

gpaktroakopi TEEHNH mamberikan keterangan
tentang jumlah atom karban garta gifat=-si-~-

fat dari setiap tipe atom tersebut.
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PENELITIAN DAM HASIL PENELITIAN

I11.%T Alat yang Digunakan

11.
12.
1w
T4
15=
16.
7.
18.
19.

20.

Batang pangaduk

Bejana kromatografi

Bunzen

Carang pisab

Carong biasa

Erlemeyer

Celaz pialae

Galas ukur

Lampu sinar UV 254/366 nm

Dven listrik

Penangas air Listrik

Rotawapor

sgparangkat alat kromatagrafi kolom
saperangkat alat kromatografi lapis tipis
spaktrometet Ty—-ymA 100 MHz
gpaktrosster trifra netah 15,4.-2,5 um
gejana masecasi

T imbangan analitik

cunting

Pipat
16



17

I11.2 8ahan-bahan Yang digunakam
T. Metanol teknis
2. Metanal p.a
J. Dietil eter
4. Etil asstat p.a
S. n=butanol p.a
B. n=heksan teknis
7. Kloroform p.a
B, Asam sulfat 10 %
9. Alr suling
10. Silika gel &0 G
T1. Silika gel 60 F=254
12. Herba meniran
II1.3 Cara Kerja (11,%2,135;14,15,16).
111.3.1 Pengambilan Bahan
Bahan berupa herba meniran (Phyllan-

thus niruci Limm.) yang diambil dari Katang-

ka kata madya Ujung Pandang

111.3.2 Pangolahan Bahan
Herhz meniran yang telah diecabut di-

Earsibkan lalu dikeringkan dengan.carasdi-
hnginiéhgihkanﬂdadaiidak:turkahang1nar,@ata-

h;;jdaangaung,tagianjuiﬁgardipnthgg!kbn;l-

kecil kemediabrdiserbak.. ' . e

—
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II1.3.3 Ekstraksi Bahan
111.3.3.%<Fkatraksi secara maserasi de=_
ogan.metaool . .

Herba meniran yamg telah
diserbuk, ditimbang sebanyak 500
gram, dimasukkan dalam bejana
maserasi lalu ditambahkan meta-
nol 3,75 liter dan dibiarkan ss-
lamag 5 hari terlindung dari car.,
haya sambil sering diaduk. Kemu-
dian disaring dan maserasi diu-
langi "< kali sampai Filtrat
yang terakhir tidak didapatkan
noda bila dianalisis secara kro-
matografi lapis tipis. Ekstrak
metanol yang diperoleh dikisat-
kan pada rotavapor dan sebagian
diambil untuk dianalisis secara
kromatografl lapis tipis, hasil
dapat dilihat dilhat pada gambar
1. Ekstrak metanol yang sisa di=
uapkan mampai kering dan ditime..,
bang, diperoleh bepat_skstrak
34 gram, selanjutnya disuspsn-
=ikan debgan air kemudian di-

gkstraksi dengan n-butanol



I1l.3.3.2

ik
¥ang telah dijenuhkan dengan air.
Ekstrakzi dengan Dpietil Etec
Ekstrakiometanol kering
yang diperoleh sebanyak 34 gram
ditambabkan sedikit air, kemudian
diakstraksi dengan dietil eter . .
sebanyak 200 ml untuk setiap per-
lakuan menggunakan corong pisah
dan dilakukan sebanysk 3 kali.
Lapizgn dietil eter ditampung,
sebaglan dianglisis secara kroma-

tografi lapis tipis dengan mang-

. gunakan Larutan pengembang heksan

(111.383e3

- gtil asetat (9:1), (8:2}, (7:3)
hasil dapet dilihat pada gambarc 7
Il. Ekstrak dietil eter yang si-
gz divapkan sampai kering kemu-
dian ditimbang (4 gram). |
Eketraksi dengan n=-Butancl Jenub

Air

Lapisan aicidari hasil
akstraksi dietil ester, diskstrak-
=i dangan n-butanol yang sudah
dijenuhkan dangan air. Ekstraksi
dilakukan dalam corong pisah se-

banyak 3 kali, masimng-masing - .-
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I11.3.4.1
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dengan 50 ml. Ekstrak n=butanol
ditampung kemudian diuapkan dan
dianallai$ spcara kromatografi
lapis tipis. Hasil dapat dilihat
pada gambar III.
dan Pemurnian (“11y13,14,15,16 )
Kromatografi Lapis Tipls

Ekastrak metanol, dietil
eter dan n-butanal yang telah di-
uapkan, dianalisis secara kroma-
tografi lapis tipis untuk menge-
tahui jumlah komponen yang terda-

pat dalam skstrak tersebut diatas.

' cairan pangelusi yang digunakan

yaitu :

- pntuk ekstrak matanol adalah
aluen Haksgn - atil asetat
(7:3) dan kloroform - metanol -
- air (B:2:1).

- |ntuk ekztrak dietil eter ada=-
lah sluen heksan - etil asstat
(9:1), (8:2), (7:3).

- Untuk skstrak n=butanol adalah

5

klarofarm - metanal - air (B:2
+1) dan etil asstat - stanol -

air (10:2:1).
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Fenampak noda yang digunakan adalah

asam sulfat 10 % dan sinar ultra

violet. Hasilnya pada gambar I-IIl.

I11.3.4.2 Kromatografi Kolom
Ekatrak wvang dipizahkan
secara kromatografi kolom adalah

gkatrak dietil eter yang telah di-

vapkan, hingga diperolesh 4 gram.

a. Persiapan kolom
Kolom dibersihkan, kemudian di-
pasang tegak lurus dan kuat pa-
;afatatif. Pada ujung kolom di-
masukkan sedikit kapas sebagail
penahan adsorben. Kapas terse-
but ditekan dengan batang pe-
ngaduk, sementara itu kolom di-
izi dengan cairan pengelusi.

b. Persiapan Bairan pengelusi
Digunakan 4 macam campursn ca-
iran pengelusi yaitu :

1. Haksan - etil asetat (10:1)

2. Heksan - etil asetat (9:1)

3. Meksan etil asetat (8:2)

4. Heksan - etil asetat (7:3)

=
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Persiapan adsorben

Silika gel ¢ &0 untuk kromato-
grafi kolom diaktifkan dengan
pemanasan pada suhu 15UDE_$ElaF
ma 3.jam, ditimbang sebanyak
200 gram kemudian dicampur de-
ngan cairan pengelusi yang per-
tama (10:1) dalam gelaz piala
Ialu dituang ke dalam kolom ya-
ng berdiameter 5 em, dan pani
jang 60 cm. Campuran dimasuk-
kan sedikit demi sedikit ke da-
lam kolom sampai seluruhnya mas
suk, eluen dibiarkan mEﬂgélir
sampai rata dengan permukaan
adsorban.

pamisahan komponen

Fkstrak dietil eter sebanyak 4
gram dilarutkan dengan cairan
pengslusi yang pertama (10:7)
dalam gelas piala, lalu dima-
sukkan sedikit demi sedikit
dengan menggunakan pipet mela-
lui pinggir kolom. Satelah se-
mua ekstrak masuk, eluen dibi-

arkan mengalir terus hinggs
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sg@batas dengan permukaan atas ad-
sorben, Permokaan atas adsorben
dilapisi dengan kapas, selanjut-
nya dielusi bertutut-turut dengan
g#logm hekaan --atil assatat (10:1)
(9:1), (B:2), (7:3). Eluen yang
kaluar ditampung dalam bentuk .-
fraksi-fraksi dan kran kolom di-
atur sedemikian rupa hingga 10
tetes satiap menit, tiap fraksi
berisi kira-kira 5 ml. Penambahan
cairan pengelusi dihentikan bila
 fraksi yvang terakhir tidak membe-
rikan noda bila dianalisis sacara
kromatografi lapis tipis. Fraksi-
fraksi yang memberikan noda de-
ngan harga Rf yang sama dikumpul=-
kan lalu dimurnikan. Hasil kroma-
tografi kolom tersebut diperelah >
5 Praksi yaitu fraksi p (1-580),
fraksi B (51-150), fraksi € (151-
302), fraksi D (303-453) dan i. -
fraksi E (454-5508). Fraksi B dan
D merupakan fraksi yang megappakr
kan noda tunggal setelah diiden=.

t+ifikasi secara kromatografi .. ..
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%

lapis tipis, . Hasil dapat dilihat
Faa; gambar IV danitabal. 4.
II1.3.5 Identifikasi dan Karaktarisasi (14,15,16,17 ,
18)
I11.3.5.1 Penentuan dengan spektroskopi infra
merah
Fraksi yang mengandung kom=-
ppoen tunggal (fraksi‘B.dan fraksi
D}ﬂﬁiiﬂﬁntifihaqindﬂngan;:puktnnanq
kopisinfracmerah denganacarazimeaam-
patkan ouplikam.terashpt i sébagai
Fapisan-fildcgangitipis: di_anbtapas
#yuglgpia.Haﬂb:gaugrtranapazanih&r:
hedgp infra merah. Hasil identifika-
si tersebut untuk fraksi B menunjuk-
kan adanya gugus =8H.. =CH,,=-C=0 dan
—L=C. Frakai D menunjukkan adanya gu-
oLLs _EHE*n-:HI? =C=0, =0H dan =C=C,

Hasil dapat dilihat  pada gambar V,VII.

I11.3.5.2 Panentuan dengan Spektroskopi Reso-
nansi Magnetik intl

Fraksi yang mengandung kom-

ponan tunggal (fraksi B dan fraksi

o) diidentifikasi dengan spektross
kopi ﬂyryﬂg dengan.cara masings. -

-
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masing dilarutkan dengan: palarut
EELﬁ, kemudian dimasukkan ke dalam
wadah cuplikan berupa tabung dengan
garis tengah 5 mm lalu ditempatkan
diantara kumparan geser dalam pe-
mancar frekwensi. Spektrum pada os=."
cilator diamati dan selanjutnya di-
rekam pada alat pencatat. Hasil da=-
pat dilihat pada gambar VI dan VFII.
Penentuan dengan ceaksl Lisberman
burchard

Fraksi yang mengandung kom=-
ponen tunggal ( Fraksi B dan Fraksi
D ¥ masing-masing ditest dengan pe-
reaksi Lieberman burchard (20 tetes
agsam asetat ditambah 1 tetes azsam
sulfat pekat), lalu dikocok pelan-
pelan terjadi perubshan warna man-
jadi merah, berabi®positip dengan

adanya senyawa triterpen.
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PEMBAHASAN
Hasil analisis kromatografi lapis tipis ekstrak

distil eter herba meniran ( Phyllanthus niruri Linn. )

diketahui bahwas skstrak tersebut mangandung B kompo-
nen (lihat gambar II ). Sslanjutnya sebagai hasil iso=-
lasi dan pemiszhan komponen skstrak dietil eter terse-
but dengan kolom kromatografi,diperoleh 5 fraksi yaitu
fraksi A,B,C,D dan E. Melalui analisis kromatografi la=-
pis tipis diketshui bahwa FPraksi A terdiri dari 2 kom=-
ponen, fraksi § 1 komponen,fraksi C 2 komponen,fraksi

D 1 komponan dan fraksi E 3 komponen.

Idantifikasi komponen tunggal dengan spektros-
kopi infra merah (IR) dari fraksi B menunjukkan bahuwa

senyawa tersebut mempunyal gugus :

- CH4 pada bilangan gelombang (w) =2925 em |

- EHE pada bilangan gelombang (v) =2850 em |

- C=0 pada bilangan gelombang (V) =1740 em”

v ]
- C=C pada bilangan galombang (v) = 1465 cm
sedangkan pada spektroskopi TH=NMR dari Frak-

si B menunjukkan bahwa senyaua tersabut mempunyai gu-

qus :
-CH, pada delta (&) =0,32 ppm
-CH, pada dalta (&) =0,7 ppm

26 "
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Identifikasi komponen tunggal dengan spektroskeopi
infra merah (IR) dari fraksi o menunjukkan bahwa senyauwa

tersebut mempunyai gugus ;

= BH pada bilangan gelombang (v) = 3400 em” !

= CH; pada bilangan gelombang (V) = 2925 cm™ )

- CH, pada bilangan galombang (v) = 2850 ca”

- C=0 pada bilangan- galombang (v) = 1710 em” |

-~ C=C pada bilangan nelombang (v) = 1465 em™
d@fﬂdﬂaﬂrkan data spektroskopil 1H-HHH dari Ffrak-
i 0 menunjukkan bahwa senyawa terssbut mempunyal guqus:
= CHq pada gdelta (&) .= 0,63 ppm
= CH, pada delta (§) = 0,9 ppm

- (H pada delta (&) = 2,4-2,97 ppm

iy i ——— | —

gtruktur dari senyaua tunggal tersebut (fraksi B
dan fraksi 0 ) belum dapat ditentukan,oleh karena mazih
diperlukan data 13EHHH dan spektroskopi massa untuk me-

nantukan jumlah atom karbon dan berat molakulnya.



V.1

V.2

BAB U

KESIMPULAN DAN SARAN
Kesimpulan

Berdasarkan hasil isolasi dan identifikasi kom-

ponen kimia ekstrak distil eter dan n-butanol dapat di-

simpulkan sabagai nerikut -

1.Dari hasil kromatografi lapis tipis didapatkan ada-
nya 8 komponen di dalam skatrak distil eter,sadang-
kan Ek&trgk n=butanol terdapat 3 komponen.

2.0ari hasil kolom kromatografi ekatrak dietil ster
diperoleh 5 fraksi yaictu freksi A 2 komponen, frak-
=i B 1 komponen , fraksi C 2 komponen,fraksi D 1

komponen dan Fraksi £ 3 kamponan.

3.Komponen tunggal pada fraksi 8 diidentifikasi dengan

spektroskapi infra merah oan 1H-Hﬁﬂ menunjukkan ada=

nya gugus'-EHE.-EHE,wﬂnﬂ,Ett dan _ pemherikan reaksi

-— o —

positip terhadap parsaksi triterpen.
4 ., omponen tunggal pada fraksi D diidentifikasi dangan

spektroskopi infra marah dan 'y-umR menunjukkan ada-

nya gugus -0H,%CHy,=CH,,=C=0 dan -C=C.Komponsn tung-

gal tersebut memberikan raaksi positip terhadap pa-
raaksi triterpan.

Saran

pnisarankan untuk melanjutkan pemisahan kompo- -

nen yang belum teridentifikasi.
28
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