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ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian kandungan alkaloid klika tun (Sesbania
grandiflora (L.) pers.) asal kabupaten Jeneponto Sulawesi selatan. Dalam penelitian
ini klika turi mula — mula dimaserasi dengan metanol selanjutnya ekstrak kental
metanol dieksiraksi dengan diklorometana  dalam  corong  pisah, Ekstrak
diklorometana selanjutnya dipisahkan komponen kimianva dengan menggunakan
kromotograti kolom dengan adsorben si-gel, dan larutan pembilas lepas
kloroform-EtOAc (9.5 : 0.5), (9 :1) sampai (7 :3 ). Hasil KLT dan fraksi |
memberikan hasil positif dengan pereaksi umum alkaloid. Selanjuinya [raksi tersebut
dipisahkan komponen kimianya dengan KLT preparatif menggunakan cairan
pengelusi diklorometana — dietilamin (9.5 : 0.5) menghasilkan satu senyawa mumi
berbentuk kristal tidak berwama, bentuk jarum dan memberikan hasil positif dengan
pereaksi umum alkaloid. Selanjutnya dari pengujian spektroskopi senyawa tersebut
diidentifikasi sebagai N.MN-dimetiletanamin hidroklorida. Dimana senvawa ini

merupakan precursor untuk pembentukan pirolidin,

vi



ABSTRACT

A research on the alkaloid contents of the wri (Seshania grandiffora (L.)
Pers.) siem bark originated from Jeneponto regency, from South Sulawesi, had been
carried out. The stem bark of turi was [irstly macerated with methanol and then
continuosly extracted with dichloromethane. The dichloromethane extract was then
separated for its chemical constituent., especially alkaloids. using a column
chromatography packed with silicagel as an adsorbent and several mixiures of
chloroform — ethylacetate (9.5 : 0.5 10 7 :3) as a elvent. TLC of fraction I gave
positive results for alkaloids with common alkaloid gualitative lest. The fraction |
was then treated with preparative TLC to separate the chemical constituents using
dichloromethane — diethylamine (9.5 : (1.5) as cluent o preduce a pure colorless
needle erysials chemical compound, which gave positive reaction with the common
alkaloid reaction test. The pure compound was then spectroscopically identified 1o be
N.N- dimethylethaneamine hidrokloride, which function as precursor for the forming

of pyroliidyne alkaloid.
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BAR I

PENDAHULUAN

Turi (Seshania grandiflora (L.) Pers), salah satu tanaman dari suku
Papilionacene, mempunyai potensi - schagai  bahan  obat.  Penclusuran  pustaka
menunjukkan babwa tun dapst digcunakan untuk berbagai jenis penyakit. Kulit
batangnya banyak digunakan vntuk mengobati sariawan, disentri. diare, kudis, cocar
air, dan demam. Kulit batang tanaman ini juga memiliki khasiat farmakologis untuk
sebagai pengurang rasa sakit {analgetik), penurun panas (antipiretik), pencahar.
peneelal (asirigen), perangsang muniah dan tonikum, Daunnva uniuk mengobati
keseleo. hematoma, luka, keputihan, batuk. hidung berlendir, sakit kepala, beri = berp.
demam nifas, radang tenggorokan, juga memiliki elek hemoliuk, pencahar dan
diuretic. Bunganya digunakan sebagai pencahar, pelembut kulit dan penyejuk.
Akarnya untuk mengobati pegal linu dan batuk berdahak. (1)

Meskipun demikian penelitian menyangkut metabolit sekunder yang
terdapat dadam anaman wri (Seshanio grondiflora (L.) Pers.). Sampai saat ini masih
refatil terbatas.

Ku. C. DAS dan A. K. Tripathi (1997) berhasil mengisolasi suatu senyawa
baru dari klika turi yaitu golongan flavanoid berupa senyawa 4° — O — metil - § -

prenitkacmierol 3 — 0 = (& - L - rhamnost] ) - (1—6) - f§ - D - galaktopiranosida 7 -

() - 3 - ) = galakwopiranosida. (21



MNurmahidah (2003} melaporkan adanya alkaloid dalam klika turi (Sesbania
grandiflora (L.) Pers.) yang belum diketahui strukturmya. Berdasarkan hal tersebut,
pada penelitian ini telah dilakukan pengumpulan data spekiroskopi infra merah,
resonansi magnelik inti, dan kromatografi gas — spekirometer massa dari senyawa

alkaloid yang terdapat dalam klika turi terschut schingga dapat diteniukan

struktumya,



BADB 11

POLA PENELITIAN

[I.1 Peaviapan Bahan Penclitian
11.1.T Pencambilan Bahan
dahan berupa klika twn (Sesbania grandiflora (L.) Pers)) diambil dar
Kelurahan Biring Kassi, Kecamatan Binamu, Kabupaten Jeneponto.

11.1.2 Pengolahan Bahan
Bahan yang telah dikumpulkan dibersihkan dan dikeringkan kemudian
dipotong — polong kecil.
11.2 Ekstrak.i Bahan
Bahan diekstraksi dengan pelarst metanol dan  difraksinasi  dengan
diklorometana.
I1.3 Pemisahan dan Pemurnian
Pemisahan dan pemurnian dilakukan secara kromatografi kolom, kromatografi
lapis tipis preparatif, kristalisasi dan rekristalisasi.
11.4 Identifikasi dan Karakterisasi
ldentifikasi dan karakterisasi komponen kimia dilakukan dengan cara analisis
spektroskopl.
11.5 Pembahasan Hasil Penclitian
Pembahasan berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian.
1.6 Pengambilan Kesimpulan

Pengambilan keputusan berdasarkan pembahasan dari hasil penelitian,



[11.1 Uraian Tanaman
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[11.1.1 Klasifikasi Tanaman (4)

Divisi
Anak divisi
Kelas
Anak kelag
Suku
Marga

Jenis

: Spermatophyta
: Angiospermae
: Dicotyledoneae
: Dialypetalae

: Papilionaceae

: sesbama

: Sesbania grandiflora (L.) Pers.

111.1.2 Nama Dacran (35)

Sumatera

MNusa tenggara

Sulawes;

: Turi jawa, toroy
: Gala — gala, turi palawu, tanumu, glunga

: Kaju jawa (Makassar), ajutaluma (Bugis).

111.1.3 Morfologi Tanaman (6, 7)

Pohon berbentuk kurus dan berumur pendek, tinggi 5 — 12 meter, ranting

kerapkali menggantung. Kulit luar berwarna kelabu hingga kecoklatan,

tidak rata, dengan akar membujur dan melintang tidak beraturan, lapisan

gabus mudah terkelupas. Di bagian dalam berair dengan sedikit

berlendir. Percabangan baru keluar setelah tinggi tanaman 5 meter,



berdaun majemuk yang letaknya tersebar, dengﬁn daun penumpu -}"-ET'I.E;
panjangnya 0,5 — 1 cm. Panjang daun 20 - 30 cm, menyirip genap,
dengan 20 — 40 pasang anak daun yang panjangnya 3 — 4 em, lebar 0,8 —
1,5 em. Bunganya besar dalam tandan yang keluar dari ketiak daun,
letaknya mengganung, 2 - 4 bunga vang berangkai, kuncupnva
berbentuk sabit, panjangonya 7 = 9 em. Bila mekar, batangnya berbentuk
kupu — kupu. Ada dua varietas, yailu bunga putih dan bunga merah, Buah
berbentuk polong yang mengpantung, berbentuk pila dengan sckat anlara
panjangnya 20 — 30 cm, lebar — 8 mm. Biji 15 = 30 yvang letaknya
melintang di dalam kolom. Akarrya berbintil — ointil berisi bakien yang
dapat memanfaaikan nitrogen sehingga dapat menyuburkan tanah.
I11.1.4 Tempat Tumbuh (6, 7)
Turi umumnya ditanam di pekarangan sebagai tanaman hias, di lepi
jalan sebagai pohon pelindung, atau ditanam sebagai tanaman pembatas
pekaranpan, Tanaman ini dapat ditemukan di bawah 1200 meter dart
permukaan laut dengan temperatur 24,3" C sampai 36,7" C dengan pH
6.6 — 85 Turi banyak terdapm di beberapa negara di Asia yaitu
Indonesia, Malaysia, India, dan Filipina, juga tersebar Juas di Amerika
tenpah sampai ke Amerika Sclatan. Flonda Selatan dan Meksiko Selatan.
I11.1.5 Kegunaan (7, 8)

Kulit batangnya digunakan untuk mengobati sariawan, disentn, diare,
kudis. cacar air, demam dengan erupsi, juga memiliki efek famakologis

untuk menpurangi rasa sakit (analgetik), penurun panas (antipiretik ).

-
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penciahar, pengelat (astrigen), perangsang muntah dan tonikum. Daunnya
untuk mengobati keseleo, hematoma, luka, keputihan, batuk, hidung
berlendir, sakil kepala, beri — beri, demam nifas, radang tenggorokan,
juga memiliki efek hemolitik, pencahar dan diuretik. Dalam bemuk sari
separ bissa digunakan umtuk perawatan katarak mata, gangguan hidung.
sakit kepaly dan serimpan epilepst mendadak  pada anak anak.
Bunganya digunakan sebagai pencahar, pelembut kulit dan penvejuk. Jus
bunga separnya digunakan unluk mengobati gejala rabun penglihatan,
dan akamya untuk mengobati pegal linu dan batwk berdahak.
INLL6 Kandungan Kimia (2, 4, 7)
Ijaun dan bunganva mengandung protcin. lemak, karhohidrat. tiamin.
riboflavin, B — karoten, dan asam askorbat. Klikanya mengandung wmin,
zal wama, egatin, zantoagitin, basorin, dan resin. Beberapa senyawa
melabolit sekunder juga dijumpai dalam lanamen luri, yail asam
olennolat metilester. kaemferol = 3 — rutinosida, sterond. Ravonond
111.2 Tinjauan Umum Senyawa Alkaloid (8, 9,10,11)

Alkaloid adalah kelompok mewabolit sekunder dengan juimlah
senyawa yang lerbesar. Sampai saal ini beluma ada definist alkalod yang
memuaskan, namun secara umum alkaloid adalah kelompok senyawa bersifat
basa dengan kandungan satu atau lebih atom nitrogen. sehagai bagian dan suatu
sistern siklik. Banyak alkaloid memiliki aktivitas hiologis yang menenjol

schingga digunakan securi luas untuk pengobatin. Adkalowd umumnyva udak



berwarna, bersifat opiik akiif, berbentuk kristal, namun hanya sedikit yang
berbentuk cairan pada suhu kamar,

Tanaman khususnya kelompok angiospermae merupakan sumber
utama alkaloid namun juga dapat ditemukan pada hewan, jamur dan bakteri.
Penvebaran alkaloid pada tanaman tidak merata.

Alkalowd dapat terbeniuk pada berbagai bagian tanaman misalnya biji
(lisostigmin, areca), pada buah (conium), daun (belladona, coca), pada akar
(akar belladona), rhizome dan akar (ipeka, hydrastis), dan kulit batang
(cinchona).

Berdasarkan biosinlesanya, alkaloid dibedakan atas empal macam
vaitu  alkaleid 1ak sempurna, protoalkaloid, alkaloid sebenamya clan
nseudoalkaloid. Alkaloid tak sempumna terbentuk dan proses modifikasi asam
sedang protoalkaloid berasal dari asam amino yang mengaiami dekarboksilasi,
selaniutnve alkaloid sebenamya diperolch dari hasil kondensasi protoalkaloid
<atuan struktur non nitrogen, pseudoalkalid dihasilkan dari penyisipan amonia
(hH,) ke dalam kerangka karbon isopren atau poliketida.

Asam amino vang umum sebagal prazat alkaloid adalah omitin, lisin,
fenilalanin, tirosin, triptofan, histidin, asam nikotinat dan asam antranilat.
Alkaloid vang berasal dari omitin antara lain tropan, nikotin, dan pirolizidin,
Sclanjutna dari lisin dapat dihasilkan alkaloid piperidin, kuinolin, dan lobelin;
Fenilalanin dan tirosin dapat menghasilkan jenis alkaioid meskalin, efedrin, dan
adrenalin, Dari triptofan dapat diperoleh alkaloid indol, ergot, dan abrin,

Sedana histidin akan menghasilkan histemine dan pilokarpin, dari asam



nikotinat yaitu risinin, arekolin dan anatabin, dan dari asam antranilat

dihasilkan vasisin, dan akronisin, Struktur beberapa alkaloid tersebut adalah

2

Jsupelletierin. prazal Lisin

CHaCH

/\/”<\

; i .
Ln,-'”w"‘l

L

Lupinin, prazat lisin

4 H;Cﬂ\/\/\l
a@ i
HyC

seskalin. prazat fenilalanin



COOH

. NHCHS
H
Abrin, prazat triptolan

hiH5
N

L

h
H

Histamin, prazat histidin

OCHj,
CM
4
[ 8)
s

Risinin, prazat asam nikotinat

Akronisin, prazal asam asam antranilat

OCHy

|
CHjy

Wasisin, prazal asam asam antranilat
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Kebanyakan aikaloid terdapat dalam tanaman sebagai garamnya.
Garam alkaloid umumnya larut dalam air atau etanol encer namun tidak larut
dalam pelarul organik seperti kloroform, eter alau toluene. Basa alkaloid
sebaliknva tidak laret dalam air namun mudah larut dalam etanol dan sangat
mudah larut dalam pelarut orpanik, Perbedaan dalam kelarutan inilah yang
divunakan sehigan salah satu cara umuk mendeteksi dan mengisolas alkaloid
dalam tanaman.

Ada  beberapa pereaksi yang umum  digunakan untuk
mengidentifikasi alkaloid antara lain pereaksi Wagner, Mayer. Dragendroft,
dan lain = lain.

Kemucahan kelompok senyawa alkaloid untuk dickstrakasi dan
dimurnikan merupakan salah satu alasan mengapa alkaloid lebih banyak
dipelajari daripada kelompok bahan alam lainnya yang dapat diisolasi dan
tanaman.

111.2.1 Sifat Fisik dan Kimia (12)
Sebagian besar alkaloid memiliki kerangka polisiklik yang terdiri dan
atom karbon, oksigen, nitrogen, hidrogen dan subsituen yeng tidak
terlalu beragam. Golongan senyawa ini dapat berbentuk padatan, amorf
atau cairan dan umumnya tidak berwarna. Alkaloid aromatik dengan

struktur kompleks umumnya herwarna, misalnya berberin yang berwarna

kuning.



Strukiur Berbenn

Senyawa alkaloid umumnya bersifat basa dan mudah larut dalam pelarut

organik. Sifat basa ini diakibatkan oleh adanya pasangan elekiron bebas

pada atom nitrogen. Atom Ritrogen pada alkaloid hampir semuanya

berbentuk — NRz (aminaj. atau — CO - WR; (amida). namun tidak dalam

bentuk NO; (nitro), atau = N=N- (diazo).

[11.2.2 Kegunaan Alkaloid (%)

Reberapa fungsi alkaloid dalam tanaman anlara lain :

1. Sebagai racun untuk melindungi tanaman ierhadap serangan SCrangga
dan herbivora.

2. Sebagai hasil akhir proses detoksifikasi dan merupakan hasil metabolit
akhir dari komponen — komponen yang membahayakan bagi tanaman.

3. Sehagai pengatur faktor pertumbuhan tanaman.

4. Sehagai cadangan makanan untuk memenuhi kebutuhan nitrogen atau
unsur lain yang dibutuhkan tanamarn.

5. Aksi farmakologis dari alialoid bermacam — macam. misalnya morlin.

kodein sebagai analgetik dan narkotik, sedangkan striknin, brusin
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schagai stimulan susunan syaraf pusal, atropine sebagai midriatik,
sedangkan  fisostigmin,  pilokarpin - schagai miotik, efedrin
menyebabkan kenaikan tekanan darah, sedangkan reserpin  dapat
menyebabkan turunnya tekanan darap pada hipertensi. Bukti — bukti
ini menunjukkan alkaloid memiliki akiivitas fisiologis vang luas.

(1.3 Ekstraksi (13)

Ekstraksi adalah proses penyarian zal — zal berkhasial atau zat - zal
aktif dari bagian tanaman obat, hewan dan beberpa jenis ikan termasuk biota
laut. Zat — zat aktif terscbut terdapat di dalam sel. namun sel tanaman dan hewan
memiliki perbedaan demikian pula ketebalannya sehingga diperluhan wetode
ckstraksi dan pelarut terientu untuk mengekskirasinya.

Umumnya zat aktf yang erkandung dalam lanaman maupun hewan
lebih mudah larut dalam pelarut organik, Proses terekstrasinya zal akufl dalam
dimulai ketika pelarut organik menembus dinding sel dan masuk ke dalam
rongea sel yang mengandung zak aktif. zat akuf akan terlarut sehiingga terjadi
perbedaan konsentrasi antara larutan zal aktif di dalam sel dan pelarut organik
di luar sel, maka larutan terpekat akan berdifusi ke luar sel, dan proses ini akan
berulang terus sampai terjadi keseimbangan antara konsentrasi zat aktif di dalam
dan di luar sel.

111.3.1 Ekstraksi Bahan Secara Maserasi (11, 13)
Metode mascrasi merupakan cara penyarian yang sederhana. dilakukan
dengan cara merendam serbuk simplisia dalam cairan penyari. sclama

beberapa hari pada <uhu kamar, terlindung dari cahaya.



liraks, dan lilin.

Ada beberapa modifikasi metode maserasi, antara lain ;

. Modifikasi digesti, yaitu maserasi yang dilakukan dengan
menggunakan pemanasan lemah, pada subu antara 40 - 50 o e
terutama uniuk sampel yang mengandung komponen kimia yang
tahan pemanasan.

2. Modifikasi dengan menggunakan mesin pengaduk yang ditwjukan
untuk mempercepat penyarian.

3. Remaserasi, vaitu penyarian yang dilakukan setclah penyanan
pertama selesai diperas dan ditambahkan lagi laruan penyari.

4. Maserasi melingkar, yaitu penyarian yang dilakukan dengan cairan
penyari yang selalu bergerak dan menyebar sehingga kejenuhan
cairan penvar dupal merata.

Maserasi umumnya dilakukan dengan cara :

Memasukkan simplisia yang sudah diserbukkan dengan derajat halus

tertentu sebanyak 10 bagian ke dalam bejana maserasi vang dilengkapi

dengan pengaduk mekanik, kemudian ditambahkan 73 bagian cai.mn
penyari, ditutup dan dibiarkan selama 5 hari pada suhu kamar, terlindung
dari cahaya cunbil berulang — ulang diaduk, sctelah 5 hari disanng ke
dalam wadah penampung, Lemudian ampasnya diperas dan ditambih

cairan penyari lagi secukupnya dan diaduk kemudian disaring lagi hingga
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diperoleh sari sehanyak 100 bagian. Sari yang diperoleh dilutup dan
disimpan pada tempat yang lerlindung dari cahaya sclama 2 bar,
endapan yang di.m:mieh dipisahkan dari liltratnya dan dipckatkan,

111.4 Isolasi dan Pemurnian (14)

Isolasi adalah proses pemisahan komponen kimia yang terdapa
dalam suatu ekstrak, Pemisahan ini didasarkan atas sifal adsorpsi dan pastisi dari
setiap senyawa yang dipisahkan lerhadap adsorben dan cairan penyari yang
digunakan. Isolasi biasanya dilakukan dengan cara kromatograli. Ada beberapa
macam kromatografi yang sering digunakan vaitu kromatograli kolem.
kromatografi kertas, kromatografi lapis tipis dan kromatoprafi gas Kromatograli
kertas dan kromatografi lapis tipis pada wmnumnya banvak digunakan unlus
sdentifikasi senyawa kimia, karena dapat memisahkan senyawa dalam jumiah
yang lebih sedikit. Kromatografi kolom digunakan untuk memisahkan senywa
dalam jumlah yang banvak, sedangkan kromatograli gas digunakan uniuk
Senyawa yang mudah menguap.

111.4.1 Kromatografi Lapis Tipis (15, 16, 17)
Kromatografi lapis tipis adalah salah satu cara analisis yang digunakan
untuk memisahkan komponen secara cepat berdasarkan prinsip adsorpsi
dan partisi. Kromatografi ini menggunakan  lempengan kaca atou
aluminium yang dilapisi denga adsorben berupa serbuk halus yang scrba
rata pada lempeng dengan ketebalan 0,1 — 0,25 mm. Lempeng ini dapat
dianggap schapai kromatograti  kolom terbuka  dan  pemisahan

didasarkan pada penyerapan, pembagian alau penggabungan tergantung
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dari jenis pelarut yang dipunakan dan zat penyerap serta lapisan zat
penyerap, Komponen yang dipisahkan bergerak naik mengikuti naikinya
pelarut, karena daya serap terhadap komponen lidak sama, maka
komponen berperak denpan kecepatan yang berbeda schingga terjadi
pemisahan. Pemiszhan komponen dari suatu sediaan terganiung pada
pelarut yang dipunakan. Perbandingan kecepatan dari pelarut merupakan
dasar untuk mengidentifikasi komponenyang dipisahkan. Perbandingan

kecepatan ini disingkat Ry yang didefinisikan schagai perbandingan

jarak yang ditempuh oleh cairan pengelusi atau fase perak.

Jarak yang ditempuh zatierelusi

Ri = -

Jjarak yang ditempuhcairan pengelusi

Metode deteksi vang paling rutin digunakan adalsh pengamatan di
bawah sinar UV untuk mendeteksi fluoresensi, penggunaan sumber
cahaya yang mempunyai emisi maksimum 254 run atau 365 nm,
Kromatografi Kelom (15, 16, 18)

Pemisahan komponen secara kromatografi kolom didasarkan pada
prinsip adsorpsi, partisi, dan penukar ion. Adsorben yang sering
digunakan adalah aluminium oksida, silika gel, kieselgur, poliamida, dan
selite. Adsorben dapat dimasukkan ke dalam kolom dengan 2 cara, yaitu
cara basah dan cara kering. Cara kering yaitu dengan memasukkan
langsung adsorben ke dalam kolom kemudian dialirkan eluen. Cara

basah yailu adsorben dicampur dengan cluen kemudian dimasukkan ke
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dalam kolom. senyawa yang akan dipisahkan dilarutkan dengan eluen
kemudian dibiarkan mengalir ke dalam adsorben. kecepatan mengalie
senyawa dipengaruhi oleh beberapa faktor antara lain daya serap
adsorben, sifat eluen, dan suhu dan sistem kromatografi. Komponen -
komponen akan diserap sccara sempurna oleh adsorben dan dengan
mengalirkan cluen lebih lanjut, maka masing — masing komponcen akan
turun denpan kecepatan yang berbeda, sehingga terjadi pemisahan di
dalam kolom, pemisahan komponen tersebut terjadi karena perbedaan
keefisien distribusinva. Komponen — komponen mumni yang telah
terpisah dapat dikumpulkan datam bentuk fraksi - fraksi.

Kromatografi Lapis Tipis Preparatif (19}

Kromatoprafi lapis tipis preparatif salah salu metode yang paling
sederhana dan murah untuk mengisolasi komponen dari suatu campuran,
meskipun pengerjaannya intensif dan hanya sedikit isolat yang diperoleh
dari tiap prosedur fraksinasi. Metode kerjanva meliputi penctolan
ekstrak dalam bentuk pita pada lempeng KLT. Lempeng yang digunakan
pada KLT preparatif biasanya mem punyai ketcbalan 0.5 — 1 mm. Hal ini
memungkinkan sample dalam jumlah lebih besar. dapat muat pada
lempeng KLT. Lempeng dikembangkan dalam pelarut yang telah
diketahui mampu memisahkan komponen. Yang paling penting untuk
dicatat adalah harus digunakan metode deteksi yang tidak merusak
sampel. Karena deteksi analisis KLT sening dialkukan dengan proses

kromogenik yang mengurai sampel, harus dipunakan metode lain,
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setidaknya pada tahap pertama. Melode yang paling sering digunakan
untuk menampakkannya adalah mengpgunakan lapisan fluoresensi dan
diamali di bawah sinar UV, karena metode ini akan mendeteksi semua
senyawa yang mengalami quenching. Sama halnya, senyawa yang dapat
berfluoresensi dapat dideteksi di bwah sinar UV jika lapisan non
Muoresensi digunakan. Pita — pita yang diberi tanda dikeruk dari
lempeng atau digunting dari kertas atau foil dan dicampur dengan
volume berlebih pelarut yang sesuai. Yang paling baik adalah
menggunakan pelarut yang kepolarannya paling rendah yang mampu
mengelusi sempurma senyawa yang diinginkan. Metode ini dapat
mengisolasi sekitar 40 mg. Identitas dan kemurnian senyawa selanjulnya
dapat diperiksa menggunakan teknik spektroskopi. Tahapa pemurnian
selanjutnya, yaitu rekristalisasi dapat dilakukan jika perlu.

111.4.4 Kristalisasi (14, 20)
Kristalisasi adalah suatu metode pemurnian dari komponen kimia
dimana komponsn kimia yang akan dimurmnikan dilarutkan terlebih
dahulu ke dalam pelarut yang sesual guna memisahkan pengotor —
pengotor yang ada schingea akan didapat komponen kimia dalam bentuk
murmi.

115 Identifikasi Senyawa Murni dengan Spektroskopi Infra Merah (21,22,23,24)

Daerah radiasi clektromagnetik antara 0,8 dan 500 um disebut radiasi

infra merah. Sckarang ini spektrometer infra merah merupakan salah satu

instrumen yang paling sering digunakan dalam karakterisasi molekul organik.
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Daerah infra merah dekat (NIR) berada pada 80 pum (12500 cm’)
sampai 2,5 pm (4000 em’), daerah infra merah jauh (FIR) berada antara 400 dan
20 em’, Radiasi infra merah yang dipakai untuk analisis instrumen adalah radiasi
infra merah yang rentang bilangan pelombangaya {I:'j antara 4000 hingga 670
cm.

Radiasi infra merah tersebut terbagi lagi atas dua dacrah yaitu :
1. daerah gugus funpsi pada rentang ¥ antara 4000 hingga 1600 cm’

2. daerah sidik jari pada mmang[r' antara 1600 hingga 670 em’

Radiasi infra merah yang dipakai tersebut harus berada pada rentang frekuensi
ving sesuai dengan rontang gelaran alamiah (natural vibration) dari molekul
apar memperoleh informasi gugus — gugus molekul dari zat yanp dianalisis.

Ada dua aplikasi utama dari spekwomeri infra merah dalam
karakterisasi berbagai molekul : Penentuan identilas senyawa oleh alat dari
perbandingan spekira dengan sampel autentik dan verifikasi adanya gugus
fungsi dalam molekul. Aspek yang terakhir adalah sangat penting dalam
slusidasi struktur dari senyawa organik sintetik atau scnyawa yang diisolasi dari
bahan alam.

Kegunaan yang lchih penting dari spektrum infra merah adalah
memberikan keterangan lentang molekul. Serapan setiap tipe ikatan (N-H, C-H,
0.1, C-X, C=0, C-0, C=C, C=N, dan sehagainya) hanya diperoleh dalam
hagian — bagian kecil terenlu dari dacrah vibrasi infra merah. Kisaran serapan

vang kecil dapat digunakan untuk menentukan setiap tipe ikatan,
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Spektroskopi resonansi magnetik inti adalah salah satu metodé
penentuan strukiur senyawa organik melalui pengukuran momen magnetik alom
karben dan hidrogen. Spekiroskopi RMI akan memberikan keterangan tentang
atom hidrogen dan lingkungannva untuk "H-NMR dan atom karbon untuk -
NMR, serta sifat-sifat dari setiap tipe atom hidrogen dan karbon tersebut.
Atom — atom hidrogen yang terikat pada gugus seperti — CHs, - CHy, - CHO, -
NHj, dan — CHOH, bila dideteksi dengan spektrometer RMI akan menghasilkan
spektrum yang spesifik.

Peralatan spektrometer RMI terdiri dari scbuah magnet yang kuat,
sebuah penerator peser, sumber frekuensi radio, detektor, detekior isvarat dan

sistem pencatat, serta dilengkapi dengan wadah cuplikan.
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111.6 ldentifikasi Senyawa Murni dengan Kromatografi pas spektronicter massa

(26,27, 28)

Kromatografi gas spekirometer massa adalah penguabungan dari
spectrometer massa dengan teknik pemisahan yang baik. Jumlah sampel yang
dibutuhkan untuk pemeriksaan sangat kecil (107 — 10 satuan). Jenis ionisasi
yang digunakan dalam kromotograli ini adalah El dan CI.

Kombinasi sistem kromotografi pas dan spektrometer massa dapat
memberikan keuntungan untuk mengidentifikasi setiap komponen senyawa dari
campuran yang kompleks. Sampel dilarutkan dan disuntikkan ke dalam
instrumen. Bagian pertama dari instrumen adalah kromotograli pas dengan
kolom yang digantungkan pada oven pemanas. Sampel bergerak sepanjang
kolom dalam vap gas pembawa (He). Perbedaan susunan kimia dari sampe
berinteraksi dengan penyalut polimer dari kolom. Ini berarti bahwa perbedaan
susunan kimia memberikan perbedaan durasi wakiu untuk mencapai ujung
kolom. Tiap — tiap konstiluen yang berasal dari kolom dan masuk ke detextor
akan dicatat sebagai puncak. Grafik yang dihasilkan discbut kromatogram. Pada
kromotografi gas spekirometer massa detekiornya adalah spectrometer massa,
yang juga mendeteksi konstituen yang dipisahkan di dalam kromotografi gas.
Pada bagian spekirometer massa dari sistem menerima zat terlarut dalam bentuk
fase gas dari kolom kromotografi gas dan mengionisasikannya dalam sinar
elektron. Ton — jon kemudian diteruskan ke separator yang memisahkan dan

‘an — ion berdasarkan massanya. lon — ion yang terfragmentasikan dan
iidentifikasi.

menghitung
abundance relatif dicatat sebagal spekirum massa dari senyawa yang d



BAR IV

PELAKSANAAN PENELITIAN

IV.1 Alat - alat vang Digunakan

1.

2

10.

it

12.

13.

Bejana maserasi

. Corong pelas

Corong pisah
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5. Kloroform p.a

6. Klika turi (Sesbania grandiflora (1) Pers.)

7. Melanol p.a

15. Silika gel GF 60 1’334

(E-Merck)

V.3 Cara Kerja

1v.x1

1V.3.2

IV.3.3

Fengambilan Bahan

Bahan berupa klika tun (Sesbania grandiflora (L.) Pers.) diambil dan
Kelurahan Biring Kassi, Kecamatan Binamu, Kabupaten Jeneponto.
Pengolahan Bahan

Bahan yang telah diambil selanjutnya dicuct hingga bersih. Jikeringhan
dengan cara diangin - anginkan dan tidak lerkena sinar maiahari
langsung sclama dua minggu. Seteleh kering kemudian dipotong -
potong kecil dan disz_:rbukkan dengan derajat halus 218,

Ekstraksi Bahan

Klika tur yang sudat dielah ditimbang sehanyuk 300 gram. dimasukkan
ke dalam bejana maserasi dan dikembangkan dengan sedikit pelarut

metanol, lalu ditambahkan sebanyak 3000 ml. ditnup dan dibiarkan

lama 5 hari pada suhu kamar. di tempat terlindung dari sinar matahan
selama

1 ung <ambil sesckali diaduk. setclah 5 hari disaring ke dalam wadah
angs

: i wasi kembali dengan pelana mietanol
san. Ampas dimascrasi
pcna.ntpunDM

di aas. Proscs ini dilakukan g hali, Ehstrak vang dipeereleh
sepert di . Prose

g3 o potas avar, diperodeh chstrak
:  Lemudian dikisatkan dengan ®
dikumpulkan kemu

ol ditimbang schanyak 15 gram
: 63 gram. Ekstrak metan
kering sebanyak
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kemudian diekstraksi dengan diklorometana sebanyak 50 ml dalam
corong pisah. Proses ekstraksi ini ini dilakukan lima kali. Ekstrak
diklorometana dikumpulkan dan dikisatkan dengan rotavavor, diperoleh
ekstrak kenial diklorometana sebanyak 1,5 gram.

Pemisahan homponen Kimia

Ekstrak yang dipisahkan secara kromatografi kolom adaluh ckstrak
diklorometana. Kolom yang digunakan mempunyai diameter 2 cm dan
panjang 30 cm. Kolom dipasang pada siatif secara tegak lurus kemudian
pada dasar kolom dimasukkan kapas. Sebanyak 50 gram silika gel
dicampur dengan eluen kloroform — etil asetat (9,5 : 0,5). Campuran
dimasukkan sedikit demi sadikit ke dalam kolom hingga selurubnya
masuk. eluen dibiarkan mengalir dan dijaga agar eluen tetap berada 2 cm
di atas permukazn adsorben. Ekstrak dikloiometana sebanyak 1,5 gram
dilarutkan dengan eluen kloroform — etil asetat (9,5 : 0,5) kemudian
dimasukkan sedikit dem sedikit ke daiam kolom dengan menggunakan
pipet melalui dirding kolom. Setelah semua ekstrak masuk, larutan
dibiarkan mengalir dan diclusi berturut — turut deagan cairan pembilas
lepas kloroform — etilasetat (3,5 : 0,5), (9: 1), (8,5: 1,5), (8:2), (73
2.5}, dan (7 : 3) Kran kolom diatur sedemikian rupa hingga kecepatan
eluat vang keluar 10 tetes per menit, eluat ditampung dalam bentuk
aksi — fraksi, tiap fraksi bersi 1 ml. Fraksi yang memberikan noda dan

Silai Ry yang sama pada Lromatografi lapis tipis digabung dalam satu
1 s
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fraksi. Fraksi [ ( 446 — 463) terdiri dari dua noda memberikan tes positif
dengan pereaksi alkaloid (Dragendroft, Bouchardat, Mayer), selanjutnya
pemisahan komponen kimianya dilakukan secara kromatografi lapis
tipis preparatif dengan menpgunakan elucn dikormetana — dietilamin
(9.5 : 0.5). Pita yang memberikan s positil dengan reaksi semprot
alkalowd { Dragendrol?) dikeruk dun diknstalisas:,
Hasil kromatoprafi lapis tipis fraksi - fraksi pada kromotografl kolom
dapat dilihat pada lampiran 3.
IV.5 Identifikasi dan Karakterisasi Komponen
1V.5.1 Penentuan dengan Spektroskopi Infra Merah
Fasil dapat dilihat pada Lampiran 4
1V.5.2 Penentuan dengan Spekiroskopi Proton Resonansi Magnetik Inti
Hasil dapat dilihat pada Lampiran 3
IV.5.3 Penentuan dengan Kro matografi Gas — Spektromefer Massa

Hasil dapat dilihat pada Lampirfan &
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V.1

BAB VY

HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil Penelitian

Ekstraksi sccara maserasi kitkn wn (Seshanio grandiffora (L) Pers,)
sehanvak 300 pram dengan pelarut metanel diperoleh ckstrak kering metanol
sehanvak 63 pram. Ekstrak metanol kering scbanyak 15 gram sclanjuinya
dickstraksi dengan diklorometana menpgurakan corong pisah. [Proscs ini
Jdilakukan seharvak lima kali masing - masing dengan jumbah pelaret yang
sama. diperoleh ekstrak kental 1.5 pram. Fksirak dikloromerana dirdentifikasi
secars kromaiograli lapis tipis dengan cairan pengelusi kloroform - ctilaseta
(9.5 : 0.5) memberikan 12 noda.

lsolasi sccara kromatograll kolom dilakukan terhadap ekstrak
diklorometana dengan pembilas lepas kloroform - etilasetat (9.5 : 0.3, (9 @ 1}
(25 : 1.5.(8:2).(7.5: 253, dan (7 : 3) menghastikan 10 fraksi. Kemudian
fraksi | dengan Rf 0.12 dan 0,06 memberikan tes positif dengan pereaksi umum
alkaloid diambil untuk diuji dengan metode KLT preparatif

isolasi secara kromalografi lapis tipis preparatif dan fraksi I dengan

eluen diklorometan = dietilamin (2.5 : 0.3) memberikan 12 pita. Pita dengan

of 031 memberikan reaksi positif terhadap reaksi semprot  alkaloid

(Dragendroff) diambil antuk untuk uji spektroskopi. Pita ini diisolasi dan

' 1 i kristal yang diperoleh
menghasilkan kristal sebanyak 60 myp. Schagian dari kristal yang dipero

diidentifikasi sccard kualitatil terhadap pereaksl  umum alkaloid (Mayer,

25
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didentiikasi secara spekivoskopi FT ~ IR, 'H-NMR, dan GC - MS. Hasilnya

dapat dilihat pada lampiran 4, 5, dan 6,

V.2 Pembahasan

Pada spektum infra merah terihat adanya serapan pada 2970.2 cm™
dan 29123 em™ yang discbabkan oleh adanya rentangan  asimetrik
Cliz- (CH alifatik). Serapan yang timbul pada 28236 cm™ discbabkan oleh
rentangan simetrik CHy- ( N-CH;-). Serapan pada 2777,3 cm™ disebabkan oleh
rentangan CHy (N-CHj). Serapan pada 14658 cm-' disebabkan oleh tekukan
atau guntingan CHy- di dalam bidang (CH-alifatik). Serapan yang kuat pada
1392,5 em™ (doblet) disebabkan oleh tekukkan CH;. Serapan dnEieL pada daerah
ini menunjukkan adanya gugus gem-dimetil. Serapan pada 10472 em™
disebabkan oleh tekukan C-H di dalam bidang. Scrapan yang kuat pada
11581 em”' menunjukkan adanya C-C. Senyawa ini juga menunjukkan adanya
serapan vang kuat pada 12074 em” dan 1157,2 em” yang disebabkan oleh
reatangan C-N dari amin alifatik tersier.

Pada spektrum proton NMR senyawa terihat adanya signal triplet pada

& 1.4 ppm dan quartet pada § 3,1 ppm . Signal triplet dan quantet khas untuk

pugus CH3-CHz- (etil). Signal triplet pada daerah B menunjukkan bahwa

terdapat liga atom hidrogen yang identik (satu puous CH3-). Signal quarlet pada
docrah A menunjukkan dua atom hidrogen yang identik (satu pugus CFiy-)

berikatzn dengan tiga atom hidrogen yang identik (satu gugus CHj). Pergeseran
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kimia pada & 3,1 ppm menunjukkan balws CHa. berikatan denpan atom }.:m.;
=

"

T,
b [ -y
4 T

elektronegatif (nitrogen, =C-CHz-NZ),

o %?#-;-. d° 5 4’!
LRp

Dant hast identifikasi kromatograli gos spekirometer mass =
hanya memperlibatkan satu puncak kromawgram dengan wakiu retensi 15.447
menit. Ini menunjukkan bahwa senvawa ini hanva terdiri dari s komponen
senyawa. Senyawa dengan wakiu retensi 15,447 menit selanjutnya olch analisis
spekirometer massa menunjukkan bahwa senyawa ini memiliki berat molekul
109 g/mol. Spektrum massa senyawa terdiri dari ion molckular pada m/e = 73,
pemutusan pugus CHjim-13 miemberikan puncak massa paca m'e = 3.
pemutusan gugus CHam- 14 memberikan puncak massa pada mfe = 44, Puncak
massa yang timbul pada mfe = 36 adalah (ragmen ion Cl dan merupakan base
peak dalam spektirum ini.

Rerdasarkan data diatas dapat disimpulkan bahwa senyawa tersebul

mengandung gugus CH3-CHz , M dan Cl, yang merupakan golongan amin

aifatik tersier dengan struktur ;
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KI"-I ﬁGH:

| . HCI
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Namun karena isolat memberikan reaksi positif terhadap pereaksi
umum alkaloid, maka diduga senyawa N N-dimetiletanamin hidroklorida yang
diperoleh senyawa asalnya adalah alkaloid in pirolidin, Dimana diketahui
bahwa senyawa N.N-dimetiletanamin merupakan prekursor untuk pembentukan

pirolidin. Jalur biosintesis pirolidin adalah sebagai berikut ; (29)

U
H;N

Co,H  NH;

l dekarboksilasi

HoN™ MH;
l ineiilasi
L

MeHN"
I transaminasi
HHJ_;\H

|
e
l kondensasi inframolekuler

(o

|
Me

LS



BAB VI

KESIMPULAN DAN SARAN

V1.1 Kesimpulan

Rerdasarkan hasil analisis kualitaif dengan pereaksi alkaloid dan data
spektroskopi FT-IR, 'H-NMR. dan GC/MS  disimpulkan  bahwa  ckstrak

diklorometana Klika we (Sesbania grandiffora (L.) Pers.) mengandung senyawa
alkaloid inti pirolidin,

V1.1 Saran

Sebaihnya penelitian i ditanjutkan untuk memaslikan secara lengkap

airukiur senvawa alkaloid yang terdapat dalam ekstrak diklorometana dari klika

wuri (Seshenio grandiflora {1..) pers.)

9
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