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ABSTRAK

Telah Dilakukan penelitian tentang Isolasi dan Identifikasi
Kandungan Kimia Ekstrak Etanol Klika Kiebet (Ficus superba Mig) Asal
Kabupaten Bone. Kulit batang Klebet {Ficus superba Mia) disari memakai
pelarut etanol dengan metode refluks. Ekstrak yang diperoleh dipartisi
dengan dieteil eter, Isolasi dilakukan dengan kromatografi lapis tipis
menggunakan eluen Heksan-efil asetat dengan perbandingan 4:1 dan
kromatografi kolom cair Vakum, Sehingga diperoleh tujuh fraksi (A, B, C,
D, E, F dan G), Fraksi D membentuk kristal. Kristal yang yang diperoleh
kemudian diidentifikasi dengan Spekirofotometer Ultra Viclet, dan
Inframerah. Berdasarkan data diagram identifikasi Spekirofotometer Ultra
Violet, dan Infra Merah, mengandung gugus = CH =, = CHz —, — CHa—,
—CH = CH- {terminal metilen), — OH (hidroksil), dan — COOR. Dengan
menggunakan reaksi identifikasi dengan pereaksi Libermann Bouchard
menghasilkan noda warna ungu kehijauan, pereaksi Asam perklorat 10 %
menghasilkan noda wama hijau kehitaman, pereaksi Vanilin-Asam Suifat
menghasilkan noda wama ungu, sehingga diduga termasuk dalam
golongan steroid.

Kata kunci - Ekstrak etancl Klika Klebet (Ficus superba Miq), isclasi,
Kromatografi, steroid.




ABSTRACT

The reseach conserning Isolation and Identification Chemical
Compound of Ethanol Exstrac of Klika Lebet ( Ficus superba Mig) from
Bone had been camied out. The chemical compound were collected using
ethanol by reflux method, Extract were obtained is partisioned using dietyl
eter and water and isolation is contained by thin layer chromatography and
vacum celom liguid chromategraphy Hexan-etylacetat 4 © 1 is obtained 7
fractions such as (A, B, C, D, E, F, and G). The D fraction to formed crystal
contained as = C-H , = CH; —, — CH3 —, = CH = CH - (terminal metilen),
— OH (hidroksil), and — COOR, eluent using to obtained the crystal which
identified as UV-Vis and Spectrophotometer IR methods. By using
reaction identify with Libermann Bouchard reacted yield stain of purple of
greenness, Asam Perklorat 10 % reacted yielding green colour stain [of]
kehitaman, Vanilin-Sulfuric Acid reacted yield stain of purple, so that be
chemical compound by the included are steroid.

Key word : Extract ethanol of Klika Klebet (Ficus superba Mig), isolation,
Cromathography, steroid.
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BAB |
PENDAHULUAN

Tuhan telah menciptakan tumbuhan di atas bumi ini untuk
memenuhi keperluan hidup manusia, antara lain sebagai bahan makanan
obat-obatan. Bahkan semua tumbuhan mempunyai daya pengobatan
(Cajus Plinius Secundus 5r.). Telah berabad abad sebelum lahirmya
Plinius, manusia mengenal penggunaan tumbuhan sebagai penghasil
bahan obat-obatan dan dapat menemukan tumbuhan yang tepat untuk
mengobati suatu penyakit, hal ini dilakukan berdasarkan perasaan
(instinktif) dan coba-coba kemudian setelah pilihan tadi dapat memberikan
yang diharapkan (sakitnya sembuh atau rasa sakit berkurang), secara
turun-temurun  pengetahuan tadi dipertahankan dengan peraturan-
peraturan secara lisan.

Diperkirakan ada sekitar 30 rbu jenis tumbuhan yang ada di
Indenesia dan telah lebih dari 1000 jenis yang dimanfaatkan untuk
pengobatan. Tumbuhan obat tersebut sudah sejak lama dimanfaatkan
oleh masyarakat dalam upaya penyembuhan, pencegahan penyakit,
peningkatan daya tahan tubuh serta mengembalikan kesegaran tubuh
atau kekuatan tubuh.

Salah satu metode pemisahan yang biasa digunakan adalah
metode kromatografi. Gagasan dasarnya sederhana untuk dipahami,

caranya beragam, mulai darn cara yang sederhana sampai yang agak




rumit dari segi kerja dan peralatan, metode ini dapat dipakai untuk setiap
jenis senyawa. Diantara berbagai jenis metode karomatografi, yang paling
cocok digunakan untuk analisis obat dilaboratorium adalah kromatografi
lapis tipis.

Paduppai.N, (1992) telah melakukan penelitian Pemeriksaan
farmakognostik tumbuhan klebet (Ficus superba Mig) dan Skrining
Fitokimia dari Klikanya secara Kromatografi lapis tipis. Menyimpulkan
bahwa berdasarkan pada reaksi identifikasi secara kualitatif terhadap
akar, batang, dan daun temnyata mengandung lignin, suberin, minyak
lemak, lendir, zat samak, turunan ketekol dan dioksiantrakinon.

Hamal A Agus, (1997}, telah melakukan penelitian Isolasi dan
Identifikasi Kandungan kimia Ekstrak n-butanol Klika Klebet (Ficus
superba Mig). Menyimpulkan identifikasi KLT ekstrak n-butanol terdapat
sembilan komponen kimia dan senyawa tunggal pada fraksi C diperoleh
gugus — OH, — CH3 =, = C=C —dan - C=0.

Sulistio.A., (1894), telah melakukan Studi Efek Anti Fertilitas Infus
Klika klebet (Ficus superba Mig) pada mencit betina. Menyimpulkan
pemberian cairan infus klika klebet (Ficus superba Mig) memberikan efek
antifertilitas pada konsentrasi 30% b/v, 40% blv.

Sehubungan dengan hal tersebut di atas dan berdasarkan
informasi yang kami peroleh dari masyarakat diDesa Taretta Kecamatan
Amali Kabupaten Bone Provinsi Sulawesi Selatan, bahwa Tumbuhan

Klebet (Ficus superba Mig) digunakan sebagai obat yang dapat




menjarangkan  kehamilan maka telah dilakukan isolasi dan
mengidentifikasi kandungan kimia dari tumbuhan tersebut dengan
menggunakan pelarut etanol dengan tujuan menambah informasi
terhadap kandungan senyawa kimia sebagai qugus-gugus yang akfif
dalam tumbuhan klebet (Ficus superba Mig) yang mendukung

penggunaannya sebagai obat tradisional.




BAB I

TINJAUAN PUSTAKA

1.1 Uraian Umumi

Berabad-abad lamanya manusia telah mengenal tumbuhan
sebagal bahan obat-obatan baik secara kebetulan ataupun perasaan,
instrinktif dan kemudian setelah pilihan tadi ternyata dapat memberikan
yang diharapkan atau sakitnya sembuh atau rasa sakit berkurang, secara
turun-temurun pengetahuan tadi dipertahankan dengan penuturan-
penuturan secara lisan, Meski pada waktu sekarang banyak obat-obatan
yang dibuat secara sintetik, tapi tak boleh kita abaikan arti tumbuhan
sebagai penghasil bahan yang berkhasiat obat. Masih banyak fumbuhan
lain yang sampai sekarang belum dikenal sebagai tumbuhan yang
berkhasiat obat (1).

Istilah Natural Products Chermistry sangat penting perannya dalam
rangka pemanfaatan zat-zat kimia yang tersedia dialam terutama senyawa
yang akiif farmakologik atau senyawa yang dapat diubah menjadi aktif
farmakologik. Penggunaan senyawa aktif farmakoclogik dari alam ini
sangat penting ditinjau dari bidang kesehatan, senyawa bahan alam
hayati umumnya tidak ada atau ringan efek sampingnya dibanding dengan
senyawa sintetik (efek yang paling ditakuti adalah efek karsinogenik).
Penyediaan, senyawa bahan hayati alami diproduksi menurut kebutuhan

dan sumber dayanya selalu dapat diperbaharui (renewable), terutama

——




di Indonesia dimana pertumbuhan tanaman umumnya sangat cepat dan
dapat berlangsung sepanjang tahun (2)

Studi bahan alam dalam bidang kimia organik dapat beraspek luas
antara lain suatu penelitian terhadap struktur dan biosintesis, isolasi, dan
identifikasi senyawa-senyawa baru yang berkhasiat atau berguna, studi
untuk produksi senyawa tertentu seperti minyak atsir, alkaloid atau steroid

dan lain-ain (2).

1.2 Metode Penyarian

Penyarian adalah kegiatan penarikan zat yang dapat larut dan
bahan yang tidak dapat larut dengan pelarut cair, Cara penyarian dapat
dibedakan menjadi infundasi, maserasi, perkolasi dan penyarian
berkesinambungan. Dari keempat cara tersebut sering dilakukan
modifikasin untuk memperoleh hasil yang lebih baik (3).

Infundasi adalah proses penyarian yang umumnya digunakan untuk
menyari kandungan zat aktif yang larut dalam air dri bahan-bahan nabati.
Penyarian dengan cara ini menghasilkan sari yang tidak stabil dan mudah
tercemar oleh kuman dan kapang. Cara ini dilakukan dengan
membahasahi bahan baku dengan air dua kali babot bahan, untuk bunga
dibahasahi dengan air 4 kali bobot bahan dan untuk karagen

menggubnakan air 10 kali bobot bahan, dipanasi selama 15 menit pada

suhun 90°C (3).

Maserasi merupakan cara penyarian yang sederhana dilakukan

dengan cara merendam serbuk simplisia dalam cairan penyari, Maserasi




pada umumnya dilakukan dengan meremdam 10 bagian simplisia dengan
derajat halus yang cocok dimasukkan kedalam bejana kemudian dituangi
dengan 75 bagian cairan penyari dan dibiarkan selama 5 hari terlindung
dari cahaya sambil berulang-ulang diaduk (3).

Perkolasi adalah cara penyarian yang dilakukan dengan
mengalirkan cairan penyari melalui serbuk simplisia yang telah dibasahi.
Prinsip perkolasi sebagauberikut serbuk simplisia ditempatkan dalam
suatu bejana silinder yang bagian bawahnya diberi sekat berpori. Cairan
penyari dialirkan dari atas kebawah melalui serbuk tersebut, cairan
penyari akan melarutkan zat aktif sel-sel yang dilalui sampai mencapai
keadaan jenuh (3).

Penyarian berkesinambungan adalah proses untuk menghasilkan
ekstrak cair yang akan dilanjutkan dengan proses penguapan (4).

Idealnya untuk analisa fitokimia, harus digunakan jaringan
tumbuhan yang segar. Beberapa menit setelah dikumpulkan, bahan
umbuh-tumbuhan tersebut harus dicemplungkan kedalam alkohol
mendidih, tumbuhan juga dapat dikringkan sebelum diekstraksi,
pengeringan tersebut harus dilakukan dalam keadaan terawasi untuk

mencegah terjadinya perubahan kimia yang terlalu banyak (4).

Il.3 Kromatografi Lapis tipis
Kromatografi lapis tipis adalah salah satu cara analisis yang

digunakan untuk memisahkan komponen secara cepat berdasarkan

prinsip adsorbsi dan partisi. Kromatografi lapis tipis menggunakan




lempeng kaca atau aluminium yang dilapisi dengan adsorben berupa
serbuk halus yang serba rata pada lempeng dengan ketsbalan
0,1-0,25 mm. Lempeng ini dapat dianggap sebagai kromatografi kolom
terbuka dan pemisahan didasarkan pada penyerapan, pembagian atau
penggabungan tergantung dari jenis pelarut yang digunakan dan zat
penyerap serta lapisan zat penyerap. Komponen yang dipisahkan
bergerak naik mengikuti naiknya pelarut, karene daya serap terhadap
komponen tidak sama, maka komponen bergerak dengan kecepatan yang
berbeda sehingga terjadi pemisahan. Pemisahan komponen dari suatu
sediaan tergantung pada pelarut yang digunakan. Perbandingan
kecepatan dari pelarut merupakan dasar untuk mengidentifikasi
komponen yang dipisahkan perbadingan kecepatan ini disingkat Rf yang
didefinisikan sebagai perbandingan jarak yang ditempuh boleh cairan
pengelusi atau fase gerak.

_ Jarak yang ditempuh senyawa terlarut
4 Jarak yang ditempuh pelarut

Metode deteksi yang paling sering diguna adalah pengamatan di
bawah sinar lampu UV untuk mendeteksi fluoresensi, penggunaan sumber

cahaya yang mempunyai emisi maksimum 254 nm dan 366 nm (5,8).

Kromatografi lapis tipis dipakai dengan dua tujuan. Pertama dipakai

selayaknya sebagal metode untuk mencapai hasil kualitatif, atau

preparatif, Kedua dipakai untuk menjajaki sistem pelarut dan sistem

penyangga yang akan dipakai dalam kromatografi kolom atau

kromatografi cair kinerja tinggi (5.6}




Hakikat KLT melibatkan dua peubah : sifat fase diam atau sifat
lapisan dan sifat fase gerak atau campuran pelarut pengembang. Fase
diam dapat berupa seerbuk halus yang berfungsi sebagai permukaan
penjerap (kromatografi cair-padat) atau berfungsi sebagai penyangga
untuk lapisan zat cair (kromatografi cair-cair). Penjerap yang paling umum
digunakan adalah (1). Silika gel (asam silikat), terdapat dua jenis yaitu :
(a)silika gel dengan pengikat. Umumnya menggunakan pengikat CaS04
(5-15 %) silikagel jenis ini dikenal dengan nama silika gel G, disamping itu
ada pula yang menggunakan pengikat pati jenis ini dkenal dengan nama
silika gel S. (b) silika gel dengan pengikat dan indikator fucresensi sebagai
indikator yang digunakan timah kadmium sulfida atau mangan-timah silikat
aktif, jenis ini dikenal dengan nama silika gel GF atau GF 254 (2). Alumina
(aluminium oksida), Alumina termasuk kelompok fase diam dengan
aktifitas tinggi, alumina untuk KLT bersifat basa (pH 9). (3). Kieselgur
(Tanah diatome), merupakan penyerap dengan aktifitas rendah tidak
banyak digunakan dalam KLT.(4). Selulosa, untuk KLT terdapat dalam
dua bentuk selulosa serat asli. Pada KLT selulosa digunakan untuk

pemisahan senyawa hidrofil. Fase gerak dapat berupa hampir segala

macam pelarut atau campuran pelarut (5,6).

Il.3 Spektofotometer Ultraviolet dan Inframerah

I.3.1 Spekrofotometer ultraviolet

Spektrofotometri UV-Vis merupakan teknik dalam analisis dengan
pe

menggunakan sumber radiasi elektromagnetik (REM). Sinar ultra violet




dekat dengan panjang gelombang 190 nm — 380 nm dan sinar tampak
dengan panjang gelombang 380 nm — 780 nm dengan memakai
instrumen spektrofatometer.

Spektrum UV-Vis disebut juga spektrum elektromagnetik karena
terjadi sebagai hasil interaksi radiasi UV-Vis terhadap molekul yang
mengakibatkan elektron dalam molekul tersebut mengalami transisi
glektronik. Informasi yang dipercleh antara lain adanya gugus yang
berikatan rangkap atau terkonyugasi yang mengabsorpsi radiasi
elektromagnetik pada daerah UV-Vis.

Apabila radiasi elektromagnetik dikenakan pada suatu molekul
yang terjadi adalah sebagian dari energi radiasi elektromagnetik tersebut
diserap oleh molekul sesuai dengan struktur molekul tersebut.

Radiasi elektromagnetik pada molekul akan mengalami perubahan
eksitasi yaitu energi tranlasi, energi rotasi, energi vibrasi, dan energi
alektronik. Radiasi cahaya UV-Vis pada molekul menyebabkan terjadinya
energi elektronik sebagai akibat transisi antara dua tingkat energi elektron

dan molekul.
E2-E1=AE
E2 = Energi molekul yang mengalami transisi
E1 = Energi molekul pada keadaan dasar
E = Energi radiasi yang diabsorpsi molekul
Sigtem atau gugusan molekul yang mengabsorpsi radiasi

elektromagnetik (UV-Vis) disebut gugus kromofor, Auksokrom adalah

gugus jenuh yang bila terikat pada kromofor mengubah panjang
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gelombang kearah daerah ultraviolet dekat dan intensitas serapan
maksimum, misalnya -OCH3, -Cl, -OH, -NH2.

Kemungkinan perubahan pita absorpsi yang disebabkan oleh
pelarut atau auksokrom yaitu:

1. Pergeseran batokromik : pergeseran serapan kearah
panjang gelombang yang lebih panjang atau kearah
frekuensi rendah (pergeseran merah).

2. pergeseran hipsckromik : Pergeseran serapan kearah
panjang gelombang yang lebih pendek (pergeseran biru).

3. Efek hiperkromik : Efek yang menyebabkan kenaikan
intensitas serapan.

4. Efek hipokromik : Efek yang menyebabkan penurunan

intensitas serapan (12,16).

I1.3.2 Spektrofotometer Infarmerah

Daerah radiasi elektromagnetik antara 0,86 dan 500 pm disebut

radiasi inframerah. Sekarang ini spektrofotometer inframerah merupakan

salah satu instrumen yang paling sering digunakan dalam karakteristik

molekul organik. Daerah inframerah dekat berada pada 80 upum

= | . 7
(12500 cm’") sampai 2,5 um (4000 cm™'), daerah inframerah jauh berada

antara 400 cm dan 20 cm™ . Radiasi inframerah yang digunakan untuk

analisis instrumen adalah radiasi inframerah yang rentang bilangan

: =1
gelombang (v) antara 4000 em’ hingga 600 cm.
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Radiasi inframerah tersebut terbagi stas dua daerah yaitu : -

1. Daerah gugus fungsi pada rentang (v) antara 4000 cm’ hiﬁgga
1600 cm™'
2. Daerah sidik jari pada rentang (v) antara 1600 cm hingga 670 cm™

Radiasi inframerah yang dipakai tersebut harus berada pada
rentang frekuensi yang sesuai dengan rentang getaran alamiah (natural
vibration) dari molekul agar memperoleh informasi gugus-gugus molekul
dari zat yang dianalisa.

Ada dua aplikasi utama dan spektrofotometer inframerah dalam
karakterisasi berbagai molekul : Penentuan identitas senyawa oleh alat
dari perbandingan spektra dengan sampel autentik dan verifikasi adanya
gugus fungsi dalam molekul. Aspek yang terakhir adalah sangat penting
dalam elusidasi struktur dari senyawa organik sintetis atau senyawa yang
diisolasi dari bahan alam. Kegunaan yang lebih penting dari spekirum
inframerah adalah memberikan keterangan tentang molekul. Serapan
seliap tipe ikatan (N-H, C-H, O-H, Cc-X, C=0, C-0, C=C, C=N, dan
sebagainya) hanya diperoleh dalam bagian-bagian kecil tertentu dari
daerah vibrasi inframerah. Kisaran serapan yang kecil dapat digunakan

untuk menentukan setiap tipe ikatan {12,16).

Radiasi dalam kisaran energi sesuai dengan kisaran frekuensi

vibrasi rentangan (stretching) dan vibrasi bengkokan (bending) dari ikatan

kovalen dalam kebanyakan molekul. Dalam proses penyerapan maka

energi yang diserap akan menaikkan amplitudo gerakan vibrasi ikatan
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dalam molekul, namun tidak semua ikatan dalam molekul dapat menyerap

energi inframerah. Hanya ikatan yang mempunyai momen dipol dapat

menyerap radiasi inframerah (12,18).
1.4 Uraian Tumbuhan

l.41Klasifikasi Tumbuhan (9,17)

Regnum : Plantae

Divisi « Spermatophyta

Anak divisi : Angiospermae

Kelas : Dicotyledoneas

Anak kelas : Apetalze

Bangsa - Urticales

Suku - Moraceae

Marga : Ficus

Jenis - Ficus superba Mig
I.4.2 Kandungan tumbuhan

Tumbuhan klebet mengandung saponin, steroid, Lendir, zat samak,

lignin, minyak lemak, dan turunan katekol dioksiantrakinon.

I.4.3 Nama daerah (9)
Jawa - Klebet

Kep. Roti - Kekalampak

Bugis Bone - Pakettu
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I.4.4 Morfologi tumbuhan

Pohon ini memiliki banyak daun, tinggi sampai 25 m, wakiu masih
muda hidup sebagai efifit dan tidak berbatang, pada pertumbuhan
kemudian membentuk batang semu yang majemuk dengan banyak sekali
akar udara. Tumbuhan ini tersebar didaerah tenggara dinusantara.

Di Pulau Jawa tumbuhan tersebar, tetapi tidak jarang didapat
dibawah 200 m dari permukaan laut, umumnya didaerah yang secara
berkala menjadi kering. Di Pulau Jawa daun muda yang ada di pucuk-
pucuk cabang setelah dimasak dimakan oleh penduduk dengan nasi. Hal
ini juga terjadi di Kepulauan Roti. Di Daerah ini menurut Dr. Proppe
tumbuhan kekalampa sangat dihargai sebagai tanaman makanan. Daun
muda tidak disenangi hewan, tetapi setelah warna menjadi hijau tua maka
daun akan digemari oleh hewan memamah biak maupun oleh kuda,
Biarpun masuk tumbuhan yang dapat kehilangan daun karena gugur tapi

tumbuhan ini hanya beberapa hari saja tanpa daun dan tidak semua

bersamaan (9).
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PELAKSANAAN PENELITIAN \ r:'.

= Eh

1.1 Alat dan Bahan yang Digunakan il

Alat-alat yang digunakan adalah rotavapor, Chamber, gelas ukur,,
tabung kromatografi vakum, pompa vakum, lampu UV 254 nm dan 366
nm, Lempeng KLT G60 F2s4 , Cawan porselin, Labu alas bulat, corong
pisah.

Bahan-bahan yang digunakan adalah Klika klebet (Ficus superba
Miq), etanol 70%, metanol p.a, kloroform p.a, dietil eter, Lempeng KLT
silikagel Ggy Fzse, pereaksi Libermann Bouchard, pereaksi Vanilin Asam

sulfat, pereaksi Asam sulfat 10 %.

.2 Pengambilan Bahan
Bahan yang berupa klika kiebet (Ficus superba Mig) diambil

di Desa Taretta Kecamatan Amali Kabupaten Bone Sulawesi Selatan.

lll.3 Pengolahan Bahan

Sampel yang telah dikumpulkan, dibersihkan kemudian disortasi

basah dan dikeringkan selanjutnya disortasi kering, dipotong potong kecil,

dengan diameter 0,06 - 0,25cm.

lll.4 Ekstraksi Bahan

Sampel dilimbang sebanyak 400 g dimasukkan dalam labu alas

bulat ditambahkan 500 mi etanol 70% kemudian dihubungkan dengan

14
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alat refluks dipanaskan selama 4 jam, diulangi 3 kali. Ekstrak etanol
selanjutnya dipekatkan dengan vacum evaporator sampai diperolen
ekstrak etanol kental, Kemudian dibuat profil KLt dengan cara dilarutkan
sedikit etanol kemudian ditotol pada lempeng KLT dan dielusi dalam
camber yang telah dijenuhkan dengan eluen Heksan-Etil Asetat 4 : 1.
Sebanyak 10 g Ekstrak etanol kental yang diperoleh disuspensikan
dengan air suling 10 mil dan dimasukkan dalam corong pisah, kemudian
ditambahkan dietil eter 30 ml, lalu dikocok dan didiamkan, sampai
terbentuk dua lapisan, lapisan dietil eter ditampung sedangkan lapisan air
dimasukkan kembali dalam corong pisah untuk ditambahkan dengan dietil
eter. hal ini dilakukan sebanyak lima kali. Ekstrak dietileter yang diperoleh

divapkan sampai diperoleh ekstrak dietileter kental.

IIl.5 Isolasi Komponen Kimia

5.1 Penyiapan Kolom Kromatograf Cair Vakum

Kolom kromatografi cair vakum terlebih dahulu dibilas dengan

Kloroform-metanol 1 ; 1, selanjutnya dipasang tegak lurus pada statif dan

kedalam kolom dimasukkan silikagel Geo F24s dan dihubungkan dengan

pompa vakum, kemudian pompa vakum dinyalakan hingga silikagel

' iti i kan dengan sedikit dietil
mampat. Ekstrak dietil eter ditimbang lalu dilarutka g

eter kemudian ditambahkan silikagel Geo F245 sedikit demi sedikit sambil

ian sampel dimasukkan dalam

diaduk sampai merata dan kering, kemud

< saring dibagian atas sampel dalam kolom.

kolom dan diletakkan keria

e —

S e

e ————————
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1.5.2 Isolasi Komponen Kimia secara kromatografi kolom cair vakum
Kedalam kolom dimasukkan heksan sebanyak 50 ml selanjutnya
pompa vakum diaktifkan eluen dibiarkan mengelusi sampel yang ada
dalam kolom. Cairan yang keluar ditampung dalam wadah setelah itu
dibilas dengan pelarut kloroform-metanol 1:1, dengan cara yang sama
dilakukan untuk eluen heksan-etil asetat dengan perbandingan 20:1, 15:1,
10:1, 5:1, 1:1, 1:10, 1:15, 1:20, 1:5 etil asetat, etil asetat-etanol 1:1, dan
metanal, Masing-masing hasil elusi ditololkan pada lempeng KLT yang
telah diaktifkan dan dielusi dengan eluen heksan-etil asetat 4:1, hasil
glusi yang memberi ncda yang nilai Rf nya sama digabung dan
menghasilkan 7 fraksi ( A, B, C, D, E, F, G). kemudian disimpan pada

suhu kamar sampai terbentuk kristal.

.6 Kristalisasi, Pemurnian dan Identifikasi

l.6.1 Kristalisasi

Fraksi D yang membentuk kristal pada penyimpanan dalam suhu

kamar selanjutnya direkristalisasi dengan card ditambahkan metancl p.a

sgcukupnya kemudian dilarutkan, selanjutnya di disaring filtrat yang

diperoleh didinginkan pada suhu kamar, lalu dimasukkan kedalam lemari

tuk dipisahkan dengan cara s
irekri:ataiisasi kembali dengan cara yang

es, kristal yang terben entrifugasi, kemudian

endapan kristal yang diperoleh d

yak 5 kali hingga diperoleh kristal yang pada saat di

sama dilakukan seban

KLT menghasilkan noda tunggal.
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Il.6.2 Isclasi komponen kimia secarg Kromatografi Lapis Tipis Dua
Dimensi dan Multi Eluen

Kristal yang diperoleh dilarutkan dengan kiroform  ditotol pada
lempeng KLT selanjutnya dielusi dalam chamber yang berisi eluen
heksan-etil asetat 4:1 dan telah dijenuhkan, setelah terelusi lempeng
diputar 90° kemudian dielusi kembali dengan eluen Benzen-Etil Asetat 5:1,
Selanjutnya dilakukan KLT multi eluen dengan menggunakan eluen yang
berbeda yaitu Heksan-Etil Asetat 4:1, Benzen-Efil Asetat 3:1, dan

Heksan-Kloroform 1:1.

Il.7 Identifikasi dengan Spektrofotometer UV dan Inframerah

Kristal yang diperoleh diidentifikasi dengan menggunakan
spektrofotometer UV-Vis, dan spektrometer infra merah dengan metode
tertentu., Penentuan golongan dilakukan dengan menggunakan pereaksi

semprot Libermann Bouchard, Vanilin-Asam Sulfat, Asam perklorat 10 %.

.8 Pengumpulan dan Pengolahan Data

Data dikumpul dari hasil identifikasi dan pengujian spektroskopi

komponen kimia murmi. Data spektroskopi selanjutnya dianalisis dengan

menggunakan tabel karelasi spektroskop!.

1.9 Penarikan kesimpulan

Berdasarkan hasil pengolahan data ditarik kesimpulan.




T S e S T

T E T T T N T e Y

BAB Iv

HASIL DAN PEMBAHASAN

V.1 Hasil Penelitian

Ekstraksi 400 g sampel (Ficys superba Mig) menggunakan etanol

70% menghasilkan ekstrak etanol kental 27,5 gram, Hasil KLT dengan
pereaksi penampak noda H2S04 10 % menghasilkan 3 noda Ekstrak
etancl kental kemudian dipartisi dengan dietil eter dan air suling
menghasilkan ekstrak diefil eter kental sebanyak 3 gram.

Hasil isclasi dengan kromatografi cair kolom vakum menghasilkan 7
fraksi, A, B, C, D, E, F, G dan fraksi D yang memberikan isolat kristal
berbentuk serbuk halus warna putih yang larut dalam kiroform-metanol 1:1
hasil rekristalisasi diperoleh kristal 25 mg.

Hasil isolasi dengan kromatografi lapis tipis preparalif dua dimensi
dengan eluen heksan-etil asetat 4:1 menghasilkan noda tunggal. Warna

ungu dengan penampak noda Hz504 10%.

Hasil identifikasi dengan menggunakan spekrofotometer Ultra violet

menghasilkan panjang gelombang 240 nm

Hasil identifikasi dengan spekirofotometer  Inframerah
menunjukkan adanya pita - pita serapan pada bilangan gelombang yaitu .
. 10568 em™ ; 11726 em™

420,5 em™ ; 837.0 cm™ | g72,1 cm
4 .
1377.1 o - 14619 co™ ; 17858 cm™ § 28549 cm™ ; 26238 cm™ ;|

34253 em™ ; 3676,1 cm™-

18
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Hasil identifikasi dengan pereaksi semprot asam perklorat

menghasilkan noda wama hijau kehitaman, dengan pereaksi Libermann
Bouchard menghasilkan noda warna ungu kehijavan. Hasil uji dengan

pereaksi semprot Vanilin-Asam Sulfat menghasilkan noda warna ungu,

IV.2 Pembahasan

Senyawa dengan nilai Rf 04 pada kromatografi lapis tipis
memberikan warna ungu dengan panampak noda Vanilin-Asam Sulfat,
memberi warna ungu kehijauan dengan panampak noda Libermann
Bouchard, dan memberikan warna hijau dengan penampak noda Asam
perklorat 10 %. Ini menunjukkan bahwa diduga senyawa tersebut
termasuk dalam golongan steroid.

Pada spektrum UV senyawa memberikan serapan maksimal pada
panjanggelombang 240 nm (dalam kloroform-metancl  1:1), Ini
menunjukkan bahwa senyawa tersebut memiliki ikatan rangkap dua
(n—» =*) tidak terkonyugasi.

Pada spektrum inframerah terlihat adanya serapan yang kuat pada
bilangan gelombang 34253 cm’ yang disebakan oleh regang — OH
(Hidroksil). Adanya gugus hidroksil juga ditunjukkan oleh pita serapan
yang timbul pada bilangan gelombang 1172,6 cm’ yang disebabkan oleh
regang C-O dari alkohol sekunder, Adanya gugus — OH (Hidroksil).

Serapan yang timbul pada bilangan gelombang 28239 cm’
disebabkan oleh regang asimetrik dari - CH, (C-H). Serapan yang timbul

A ; ;
pada bilangan gelombang 2854 9 cm’ disebabkan oleh regang simetrik
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dan CHa (C-H) aifatic. Adanya gugus meti dan metilen juga ditunjukan

oleh pita serapan yang timbul pagda bilangan gelombang 1377.1 em”

(625-CHs) alifatik dan 1461.9 om! (8-CHy) alifatik

Pita serapan yang timbul pada bilangan gelombang 13771 cm™
dan 1461,9 cm’ merupakan ciri khas keberadaan gugus — CH; dan — CHa
alifatik. Pita serapan yang timbul pada bilangan gelombang 1377,1 em™
terjaci akibat lenturan asimetrik — CH; (C-H) yang sangat stabil ketika
gugus metil itu berikatan dengan atom karbon lainnya.

Pita serapan yang timbul pada bilangan gelombang 1620 cm™ dan
bilangan gelombang 873,0 em” menunjukkan adanya gugus —CH = CH—
( terminal metilen).

Berdasarkan data di atas dapat diketahui bahwa isolat fraksi D dari

ekstrak etanol memiliki gugus — CH, — CHz, — CH;, -CH = CH~- (terminal

metilen), — OH (alkohol), dan — COOR.

L



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

V.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil data penelitian dapat disimpulkan bahwa dalam

ekstrak etancl Klika Klebet (Ficus superba Mig) mengandung :

1. gugus = CH -, — CH; , — CHs, -CH = CH (terminal metilen), - OH
(hidroksil), dan — COCR.

2. Berdasarkan hasil reaksi identifikas| dengan pereaksi penampak noda
Vanilin-Asam sulfat, Libermann Bouchard dan Asam perklorat 10 %

maka diduga senyawa tersebut termasuk dalam golongan steroid.

V.2 Saran
Disarankan untuk melakukan penelitian lebih lanjut dengan

menggunakan spektrum Kromatografi Gas dan Spektrofotometer massa.
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Lampiran |

SKEMA KERJA I1SOLAI DAN
EKSTRAK ETANOLKULIT EA’!’H&EE] Hesstgmdlager

ET (Ficus superba Mig)

[ Bahan Kering 400 g

Ekstraksi dengan Etanol 70 % secara refluks
3X 4 jam

-

Ampas |

Ekstrak Fianol I

Dikisatkan dengan rotavapor

Ekslrak Etanol kental — KLT

Ditambahkan 10 ml air dan
diekstraksi dengan eter 30 mi
dalam corong pisah (5 X )

Lapisan air

Ekstrak eter

Kromatografi Kolom
Vakum Adsorben Silikagel G 60
dengan eluent masing — masing
50 ml Heksan, Heksan-Etil asatal
2011551, 101,86 01,11,
c 20, 1:15,1: 10, 1 : 5, Ell asatat,
Elil asetat- Etanol, dan Metanal,

1:2 ;3:4:5:5:?:3:9;10:11:12:13:M

kg " KLT

Profil KLT, yang sarlla digabung

|

Fraksi
A-B:C:DE:F:G

[ pemurmian, Rekristalisasi, KLT
dua dimensi

[ o]

Identifikasi dengan :

. atometer UV- Vis
- Spekirofotometerinframerah
Pambahasan _]
I
Kesimpulan |
24



Lampiran 2

A B c

Gambar 1. Profil KLT Ekstrak etanol Klika Klebet (Ficus superba Miq)

Keterangan :

Gambar 1A

1. Fase diam lempeng silikagel Gey Fase M R
2. Fase gerak Heksan-Etil Asetat 41 | £
3. dibawah sinar UV 254 nm

Gambar 1B | _
1. Fase diam lempeng silikagel Geo F2s¢ nM *c_;___;'::,
2, Fase gerak Heksan-Etil Asetat 4:1

3. Penampakan sinar UV 366 nm

Gambar 1 C

1. Fase diam lempeng silikagel
2. Fase gerak Heksan-Etil Asetat 4:1

3. Penampakan sinar UV 254 nm

4. Pereaksi penampak noda H2504 10 %

GWFm nm

25
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Gambar 2. Profil KLT hasil kromotografi cair vakum
Keterangan

1. Fase diam lempang silikagel Gso Fzs« NM

2. Fase gerak Heksan-Etil Asetat 4:1

3. Penampak noda sinar UV 254 nm

4. Ukuran lempeng Scm x 12 cm
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Gambar 3. Profil KLT hasil kromotografi cair vakum

Keterangan -

| Fase diam lempang silikagel Gep Fase

2. Fase gerak Heksan-Etil Asetat 4 : 1

3. Penampak noda sinar Ultravioiet 356 nm

4. Ukuran fempeng Scm x 12 cm



Gambar 4. Profil KLT hasil kromotografi cair vakum

Keterangan -

1. Fase diam lempeng silikagel Ggo Fas4
2. Fase gerak Heksan-Etil Asetat 4 : 1
3. Penampak Noda HSO4 10 %

4. Ukuran lempeng 9cm x 12 cm
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Gambar 7. Data hasil KLTP dua dimensi "

Keterangan :

1. Fase diamlempang silikage! Gsa Fas«
2. Fase gerak Heksan-Etil Asetat 4 : 1

3. Penampak Noda H,S04 10 %

4. Ukuran lempeng 10,5cm X 12¢cm
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Gambar 8. Profil KLTP mulii eluen
Keterangan :

Gambar 8 A

1. Fase diam Lempeng KLT Ggg Fass nm
2. Fase gerak Heksan-Etil Asetat 3 ; 1
3. Penampak noda H.SO, 10 %

4. Ukuran lempeng 1,5 cm X 8,5 cm

5. nilai Rf 0.5

Gambar 8 B

1. Fase diam Lempeng KLT Ggg Fzs« nM
2. Fase gerak Benzen-Etil Asetat 3 : 1
3. Penampak noda HzS04 10 %

4. Ukuran lempeng 1,5 cm X 8,5 cm

5. Nilai Rf 0,7

Gambar g ¢

1. Fase diam Lempeng KLT Ggo F2s¢ N

2. Fase gerak Heksan-Chloroform 1: 1
- Penampak noda H250.4 10 %

4. Ukuran lempeng 1,5 cm X 8,5 ¢m

3. Nilai Rf 0.3

30
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Gambar 9. Profil KLT dengan menggunakan pereaksi semprot
Keterangan :

Gambar 9 A

1. Fase diam Lempeng KLT Gegg Fass nm

2. Fase gerak Heksan-Etil Asetat 4 : 1

34, Pereaksi semprot Asam Perklorat 10 %
4. Ukuran lempeng 1,5 cm X 8.5 cm

3. Nilai Rf 0,4

Gambar 9 B

1. Fase diam Lempeng KLT Gep Fzss nm
2. Fase gerak Heksan-Etil Asetat 4 : 1

3. Pereaksi semprot Vanilin-Asam Sulfat
4. Ukuran lempeng 1,5 cm X 8,5 cm

3. Nilai Rf 0.4

Gambarg ¢

1. Fase diam Lempeng KLT Geg Fzs4 N
2. Fase gerak Heksan-Etil Asetat 4 : 1

3. Pereaksi semprot Libermann-Bauchard
4. Ukuran lempeng 1,5cm X 8,5¢cm

3. Nilai Rf 0,4
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Gambar 10, Data serapan spectromelier Inframerah
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Gambar 12, Data serapan Spekiroscor




DAFTAR TABEL

Daerah Puncak
(em™) Gugus Fungsi

34253 - OH dari alkohol

2923,9 Regang - CH alifatik asimetrik (C-H)
2854 5 Regang - CH; alifatik simetrik (C-H)
1735 -COOR

1620 -CH=CH- (terminal metilen)

1056.9 Regang C-O dan alkohol
E’?‘EE —'ll?.eg—ang C-O dari alkohol

1377 1 | Lentur asimetrik dan simetrik — CH;
14619 -CH

g;i- Ikatan C=C alifatik

Tabel 1. Daftar daerah puncak serapan pada spektrum Inframerah
senyawa dan gugus fungsi yang terdapat didalam senyawa
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Foto tumbuhan Klebet (Ficus superba Mig)
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