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ABSTRAK

Keladi Tikus (Typhonium flagelliforme. L) adalah salah satu tanaman
berkhasiat obat yang antara lain di Malaysia dan Indonesia digunakan sebagai
salah satu alternatif obat anti kanker secara tradisional. Penelitian ini bertujuan
untuk melakukan isolasi dan identifikasi semyawa metabolit sekunder pada
tanaman Keladi Tikus (Typhonium flagelliforme L.) dalam fraksi asam formiat
dengan kepolaran 58,50. Untuk mengeluarkan komponen yang terkandung dalam
tanaman ini maka dilakukan ekstraksi dengan pelarut metanol. Hasil ekstraksi
kemudian dipekatkan dengan rotavapor, selanjumya diambil 10 gram sampel
untuk dipartisi menggunakan KKV dengan eluen CCLa - EtQAC (3:7) w/v dan
menghasilkan 17 fraksi. Fraksi yang memiliki Rf vang sama digabung. Fraksi-
fraksi gabungan tersebut kemudian didiamkan pada suhu kamar untuk
mengeluarkan pelaruinya. Setelah 3 (tiga) hari, pada fraksi “G’ terlihat adanya
pembentukan kristal yang selanjuinya direkristalisasi. Isolat yang berupa kristal-
kristal putih seberat 0.7 gr, kemudian dianalisis KLT dengan eluen MeOH :
EtOAC (5:5) viv ; MeOH : CCL (9 : 1) wiv ; CaHsOH - EtOAC (7:3) wiv.
Ketiga variasi eluen tersebut menunjukkan noda tunggal sehingga dapat
disimpulkan bahwa isolat tersebut adalah senyawa mumi. Spektroskopi IR
menunjukkan adanya gugus fungsi Amina Primer (-NH ) pada 336] cm”, Alkil
alifatik {-CH, -CHs) pada 2898 dan 2746, Karbonil (C=0) pada 1583 yang juga
mengindikasikan adanya gugus aromatik dan heteroaromatik, Butil Tersier (R-
CyHsg) pada 1396, 1378, 1354, dan kibasan —NH keluar bidang pada 876, 836,
764, 570. Keberadaan gugus fungsi tersier butil menjadi cin khas dar senyawa
ini. Setelah dibandingkan dengan hasil-hasil penelitian sebelumnya dapat
disimpulkan bahwa Isolat tunggal yang diperoleh termasuk golongan senyawa
alkaloid.

Kata kunci : Isolat, Kepolaran, Metabolit sekunder, Rekristalisasi, Rf.
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ABSTRACT

The plant, Typhonium flagelliforme (Araceae), commonly known as the
‘rodent tuber’ in Malaysia and Indonesia, is often used as an essential ingredient
of herbal remedies for altemative cancer therapies. This research purpose 10
isalated and identified secondary metabolite that contained in Rodent Tuber with
58,50 polarity number of Formic Acid. The sample has dissolved by using
methanol to find the component of the plant. After evaporated by using rolavapor,
10 gr sample has taken into partition hy using HPLC method with eluent CCly :
EtOAc (3 1 7) viv and produce 17 fraction . The fraction wich had same Rf has
collected and then evaporated in room temperature. After 3 days, the white
crystals has found at ‘G’ fraction then taken to rechrystalization. Afler weighin be
occurred, there are 0,7 gr crystals has found and analized with TLC by using
eluent MeOH : EtOAC (5:5) wiv; MeOH : CCL(9: 1) wiv ; CoHsOH EtQAC
{ 7:3) v/v. The three combination eluent shown singgle spot. So can be concluded
that the isolate is pure compound. FT-IR. spectroscopy indicated that the isolate
contain the function cluster of the Primary Awmine (-NH) at 3361 cm™, the Alkil at
(28GR, 2746), the Tersier butyl (RCyH,) at (1396, 1378, 1354) cm’’, the Carbonil
at 1583 an” and also the aromatics and heteroaromatics at the same area and
waging -NH out of plane at 876, 836, 764, 570 cm”. The function cluster of
tersier butyl has be the characteristic of this compound and after compared with
another research about Typhanium flagelliforme. L spesies can be concluded that
the isolate is alkaloide compound.

Keyword ; Isolate, polarity iumber, recrystalization, RY, secondary metabolite.
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PENDAHULUAN \_____ _z_,,!

1. Latar Belakang

Indonesia sebagai negara yang kaya akan keanekaragaman hayati, sejak
dahulu telah mengenal dan menggunakan tanaman dalam untuk menanggulangi
masalah kesehatan yang dihadapi. Dalam upaya pengenalan, pengujian dan
pengembangan khasiat dan keamanannya maka penelitian tentang tanaman obat
perlu lebih diintensifkan,

Salah satu diantara banyak tanaman yang berkhasiat obat tersebut adalah
Keladi Tikus { Typhonium flagelliferme L.) atau Rodent Tuber di beberapa negara
seperti Malaysia dan Indonesia, tanaman telah digunakan untuk mengobati
penyakit kanker secara tradisional. (Teo dan Lin Te,1999). Sedangkan di
Thailand keseluruhan tanaman juga digunakan sebagai pasta untuk bisul dan di
Vietnam umbinya seringkali digunakan sebagai obat batuk, asma, bronkhitis
kronis, mual, analgetik dan anti inflamasi. (Hay, 1993).

Guna mengkaii lebih jauh tentang potensi kandungan kimia yang terdapat
dalam tanaman ini maka perlu dilakukan penelitian lebih lanjut berupa skrining
kandungan metabolit sekundemya.

1.2 Perumusan Masalah
Apakah di dalam tanaman keladi tikus (Typhonium fagelliforme L.}

terdapat metabolit sekunder yang dapat diisolasi pada fraksi asam formiat.




1.3 Maksud dan Tujuan Penelitian
1.3.1 Maksud penelitian

Penelitian ini dimaksudkan untuk melakukan skrining kandungan
metabolit  sekunder pada tanaman Keladi Tikus (Typhonium flageiliforme L}
dalam fraksi polar.

1.3.2 Tujuan Penelifian

Penelitian ini bertujuan untuk melakukan isolasi dan identifikasi senyawa
metabolit sekunder pada tanaman Keladi Tikus (Typhonium flagelliforme L.)
dalam fraksi asam formiat dengan kepolaran 58,50 (Sudarmadji dkk, 1996)

1.4 Manfaat Penelitian

1. Memberikan data ilmigh tentang kandungan metabolit sekunder pada
tanaman keladi tikus (Tvphonium flagelliforme L.) dalam fraksi polar.

2. Sebagai informasi untuk penelitian lebih lanjut.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Tinjauan umum Tanaman Keladi Tikus (Typhonium flagelliforme., L)

2.1.1 Klasifikasi Tanaman Keladi Tikus

Regnum (kerajaan) : Plantae

Drivisio (divisi) : Spermatophyta

Subdivisio (anak divisi) : Angiospermac

Classis (kelas) - Monocotyledonae

Ordo (bangsa) : Aracales

Familia (suku) : Araceae

Genus (marga) : Thyponium

Spesies (jenis) - Typhonium flagelliforme., L Stenis, 1992)

2.2 Penamaan Tanaman Keladi Tikus

2.2.1 Nama Negara

Indonesia : Keladi Tikus
Cina : Laoshu Yu
Malaysia - Rodent Tuber
Thailand - Sa Oy

2.2.2 Nama Daerah

Sunda - lleus, Ki Bab
Jawa - Trenggilis Mentik

Makassar : Pacco’ Balao.




2.3 Morfologi Tanaman Keladi Tikus

Tanaman ini tergolong dalam kelompok herba kecil dengan tinggi
maksimal hingga 40 cm dan umbinya berbentuk bulat dengan diameter hingga
2 em. Tangkai daunnya kecil berukuran antara 15 - 30 cm dengan bentuk daun
sangat bervariasi, ada vang menyerupai ujung tombak namun ada juga yang
berbentuk elips. Tangkai bunganya kecil dan memiliki panjang antara 5 - 20 cm.
Ada semacam daun gagang yang membesar sehingga menyelubungi keseluruhan
perbungaan panjangnya 15 — 30 em. Bunga betina berbentuk oval dengan panjang
1,5 — 8 cm dan diameter 2 — 10 mm sedang bunga jantan berwama kuning dengan
panjang 5 mm dan pangkalnya membesar. (Heyne, 1987)

Ciri khas lain dari tanaman ini adalah kelopak bunganya yang berbentuk
seperti tikus (rodeny) pada waktu mekar dan bunganya sendiri berwama putih.
Batang daunnva berwarna hijau keputih-putihan sedang akamya seperti umbi
(tuber) yang membesar dan berwamna putih. Buah tanaman keladi tikus umumnya
berjumlah 2 sampai 3 biji dengan warna hijau terang. Tanaman ini berbunga pada
bulan April — Mei (Teo dan Lin Te, 1999).

gambar 1. Tanaman Keladi Tikus (Typhonium flagelliforme. L)
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2.4 Tempat tumbuh
Tanaman Keladi Tikus termasuk polongan tumbuhan yang tumbuh

berumpun diantara rumput liar pada tanah gembur, lembab dan teduh (terlindung)
di daerah dengan ketinggian berkisar 350 m diatas permukaan laut (Teo, dan Lin
Te, 1999).

Sebaran keladi tikus ini cukup luas, di Cina banyak terdapat di daerah-
daerah Guangdong, Guangxi, dan Yunan bagian Tenggara. Keladi tikus juga
ditemukan di beberapa negara Asia lainnya seperti Bangladesh, Bhutan, Kamboja,
India bagian Utara dan Timur Laut, Indonesia, Laos, Malaysia, Myanmar,
Filipina, Singapura, Sri Lanka, Thailand bagian Utara. Selain itu tanaman ini juga

ditemukan di bagian utara Australia (Hay, 1993)

1.5 Tinjauan kemotaksonomi tanaman Keladi Tikus

Dalam tanaman ini ditemukan kandungan senyawa kimia antara Jain :
asam 13-feniltridekanoat dan asam-asam amino seperti asparagin, treonin, serin,
asam glutamat, glisin, valin, metionin, isoleusin, leusin, tirosin, fenilalanin, lisin,
histidin, dan arginin serta beberapa senyawa alifatik seperti dodekana, tridekana,
tetradekana, pentadekana, heksadekana, heptadekana, oktadekana, nonadekana,
dan eicosan, Dari senyawa-senyawa yang telah diidentifikasi ini diketahui tidak

satupun yang memiliki sifat sitotoksik (Choo dkk,1999).

2.6 Tinjauan Kemotaksonomi Hasil-Hasil Penelitian Terhadap Famili
Araceae
Melalui penelitian yang telah dilakukan terhadap tumbuhan araceae pada

berbagai fraksi, kita dapat mengetahui secara lebih jelas tinjauan kemotaksonomi



famili araceae khususnya tumbuhan Keladi Tikus. Salah satu penelitian yang
dikerjakan pada fraksi heksan yang diidentifikasi menggunakan ap;ktrusknpi IR
diperoleh serapan pada 1742 cm™ adalah ester karbonil, dengan did1-.1]-nmg oleh
hasil identifikasi alat spektroskopi lain maka diperoleh data bahwa asam 13-
pheniltridecanoat adalah senyawa asam methylester yang paling banyak
terkandung dalam spesies Typhonium flagelliforme (Choo dkk, 1997)  hasil
penelitian lain yang telah dikerjakan pada Typhonium giganieum Engl, diperoleh
spekirum IR cm™ ; 3400, 1630, 1080, 720, yang dengan didukung dengan hasil
identifikasi alat spektroskopi lain seperti C NMR, H NMR dan HMBC diketahui
bahwa senyawa yang diisolasi adalah Thyponisida. (Xuesong dik 2001)

Pada fraksi n-Butanol diperoleh data FT-IR sebagai berikut panjang
gelombang 3361,7 cm™ memberi petunjuk adanya vibrasi ulur —(OH ataupun -NH.
Keberadaan sgugus —NH diperkuat oleh serapan pada daerah 1637 e’ yang
menunjukkan adanya vibrasi tekuk -N-H. Vibrasi wlor —-C-H dan -CHs-
ditunjukkan oleh serapan pada panjang gelombang 29277 dan 2875,7 em”!
sedangkan serapan pada daerah 1450 cm” memberikan petunjuk adanya vibrasi
teboul —C-H, uluran simetrik ~CH; nampak pada panjang gelombang 16394 cm-1.
Serapan pada panjang gelombang 1610 con™ dan 1512,1 ¢’ merupakan vibrasi
dari ~CH=CH- memberikan petunjuk bahwa semyawa ini aromatik (cincin
benzena), Adapun serapan yang cukup kuai pada daerah 734,8 em” merupakan
deformasi ~C-H luar bidang menunjukkan suatu cincin benzena tersubstitusi-1,2.
adanya sistem —C-0-C- ditunjukkan oleh puncak-puncak serapan pada daerah

10453 dan 1176,5 cm™ yang diperkuat dengan adanya serapan pada daerah



1218,9 em™ yang memberikan indikasi adanya vibrasi ulur —C-O. (Sukmawati,
2001). (Gambar FT-IR dapat dilihat pada lampiran)

Pada fraksi n-Heksan diperoleh data FT-IR sebagai berikut :
serapan pada 34157 cm data spektrofometer infra merah yang menunjukkan
serapan kuat pada daerah serapan 3415,7 cm” ( rentangan OH), 2922,0 em™ dan
2852.5 em™ (vibrasi ulur C-H alifatik), 1741,6 cm™ (vibrasi ulur C=0), 1541,0
cm” (vibrasi ulur C=C), 14360 cm™ (vibrasi tekuk CHz=CHy), 1377,1 em”
(vibrasi ulur —CHa), dan 1036,8 em” (vibrasi ulur C-O) juga mendukung
kesimpulan sementara bahwa isolat ini mengandung senyawa steroid golongan
sterol. (Rahmawati, 2001). (Gambar FT-IR dapat dilihat pada lampiran &). Hasil
penelitian lain diperoleh senyawa berbentuk pasta berwama putih, spekirum
IR{KBr) memperlihatkan adanya serapan untuk rentangan (O-H pada v_,, 3445
o) uluran C-H alifatik pada 2963, 2917, 2849 cm; ikatan C=C pada 1635cm”,
serta serapan gugus metil (CHy) pada daerah 1462 cm ', disimpulkan bahwa
senyawa adalah golongan senyawa fenol sederhana yang kemunpkinan furunan
flavan-3-ol. (Rosmaria, 2005). (Gambar FT-IR dapat dilihat pada lampiran 7)

Pada fraksi Etil Asetat diperoleh data FT-IR sebagai berikut: Serapan 3434
cm” menunjukkan adanya gugus amina. Serapan pada 1061 em” dan 1023 cm™
untuk vibrasi ulur (streching vibration) ikatan C-O, serapan pada puncak serapan
1646 cm™ menunjukkan adanya ikatan C=C, serapan pada 2937 cm™ dan 2867
cm” menunjukkan adanya gugus —CH alifatik yang diperkuat dengan adanya
serapan pada 1455 cm™ dan 1387 cm™ sebagai tekukan -CH,, -CHs serapan pada
970 cm” dan 800 ¢cm” menunjukkan adanya gugus —CH. (Madaun, 2006)

(Gambar FT-IR dapat dilihat pada lampiran %)



2.7 Tinjauan Umum Metabolit Sekunder
Secara umum proses metabolisme akan menghasilkan metabolit tertentu

baik primer maupun sekunder. Metabolit primer adalah yang dihasilkan oleh

semua organisme hidup dengan juan untuk kelangsungan pertumbuhan dan

perkembangan organisme tersebut. Sedangkan metabolit sekunder adalah bahan

yang dihasilkan dalam jumlah terbatas dan digunakan untuk —tujuan-tujuan

tertentu antara lain untuk proteksi diri dan lain-Jain. (Sastrohamidjojo, 1596).

Pada umumnya kandungan metabolit sekunder dalam bahan alam hayati

dikelompokkan berdasarkan sifat dan reaksinya yang khas dengan suat pereaksi

tertentu. Selanjutnya metabolit sekunder dapat dikelompokkan sebagai berikut |

1.

Alkaloid vaitu kelompok senyawa yang mengandung nitrogen dalam

bentuk gupgus fungsi amina.

. Triterpenoid/steroid  yaitu kelompok senyawa yang mengandung

turunan asam mevalonat,

Flavonoid vaitu kelompok senyawa fenil propanoid dengan struktur
rangka karbon Cs-C3-Ce.

Fenolik vaitu kelompok senyawa aromatik dengan gugus fungsi
hidroksil.

Saponin  vaitu  kelompok  senyawa  berbentuk  glikosida
terpenoid/steroid.

Kumarin yaita kelompok senyawa fenil propanoid dengan struktur
rangka dasar Ce-Ca.

Zat warna golongan kuinon.



Disamping senyawa yang telah disebutkan diatas masih banyak lagi
metabolit sekunder lainnya yang keberadaannya tidak terlalu mudah unfuk
dideteksi dalam contoh bahan alam hayati tanpa proses isolasi, identifikasi dan

karakterisasi secara spektroskopi (Fahma, 2002).

2.8 Efek Toksik dan Penentuan LDsy jus Tumbuhan Keladi Tikus
Penelitian ini bertujuan untuk dapat memberikan gambaran data sebagai

dasar untuk menentukan indeks terapi sehingga dapat dihindarkan terjadinya efek
toksik pada pengpunaannya sebagai obat tradisional.

Berdasarkan hasil perhitungan diperoleh nilai LD suspensi jus tumbuhan
Keladi Tikus sebesar 1,35 g/Kg bobot badan mencit (Lampiran 6), sehingga dapat

dikategorikan tingkat ketoksikannya sebagai toksisitas sedang. (Mima, 2001).

2.9 Efek Toksik Tumbuhan Keladi Tikus Terhadap Lambung Mencit

Uji ketoksikan jus Keladi Tikus terhadap lambung mencit dilakukan
dengan tujuan unfuk mengetahui ada tidaknya pembentukan tukak lambung
setelah pemberian yang lama.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa jus Keladi Tikus pada konsentrasi
19% dan 2% tidak menimbulkan tukak pada lambung mencit. Konsentrasi 3%

dapat menyebabkan tukak pada lambung mencit. (Suryani, 2001).



2.10 Pengaruh Pemberian Sari Tumbuhan Keladi Tikus terhadap Fungsi
Hati Mencit dengan Parameter Waktu Tidur
Pengaruh sari tumbuhan keladi tikus terhadap fungsi hati dengan parameter
waktu tidur mencit bertujuan untuk mengetahui apakah sari keladi tikus
aman terhadap hati pada penggumaan yang lama,
Dari hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa pemberian suspensi sari
tumbuhan keladi tikus 1% b/v selama 40 hari mempengaruhi fungsi hati mencit.

(Misra, 2001)
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BAB I

METODE PENELITIAN

3.1 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini Yaitu : Percontoh
tanaman Keladi Tikus (Typhonium flagelliforme, 1.), metanol (teknis), metilen
klorida (teknis), n-heksan p.a, Etil asetat (teknis), Kloroform p.a, Ha804 2 N,
CeS0s 2%, aseton (teknis), asam formiat (teknis), silika halus 230-240 mesh,
silika kasar 30-70 mesh, plat KLT Ukuran (20 x 20) cm, asam formiat (teknis),

kertas saring whatman ukuran 41,

3.2 Alat
Alat vang digunakan dalam penelitian ini yaitu : Alat-alat gelas, rotavapor,

alat destilasi, pompa vakum, kolom kromatografi, neraca analitik, lampu UV 254

nm, kolom vakum, kolom flash, wadah maserasi, penotol, Spektroskopi FT-IR

33 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan mulai pada bulan april 2005, bertempat di

[aboratorium Kimia Organik Jurusan Kimia, F.MIPA, Universitas Hasanuddin,

kota Makassar,

3.4 Cara Kerja
3.4.1 Pengambilan Sampel
Sampel yang berupa tanaman herba diambil di halaman depan kantor

perkebunan. Jalan Urip Sumohardjo, Makassar.

11



3.4.2 Penyiapan Bahan |
Percontoh tanaman Keladi Tikus dipisahkan dari umbinya, dipotong-
- & " . k{\. :
potong, dikumpulkan lalu dikering-anginkan di udara terbuka yang tidak terpapar

langsung oleh cahaya matahari. Pengeringan dilakukan dari jam 8.00-16.00 WITA

3.5 Pemisahan dan Pemurnian
3.5.1 Eksiraksi percontoh

Percontoh tanaman keladi Tikus yang telah dikering-anginkan ditimbang
sebanyak 500 gram lalu di ekstraksi secara maserasi dengan metanol selama 4 x
24 jam, setiap 1 x 24 jam dimonitor dengan kromatografi lapis tipis dan noda
dideteksi dengan lampu UV serta disemprot dengan CeSOy 1,6 % dalam H:50,
IN disertai pemanasan sampai tidak terbentuk noda sama sekali pada
kromatogram. Setelah selesai di maserasi ekstrak metanol yang diperoleh
sebanyak 20 Liter ini dipekatkan dengan rotavapor dan menghasilkan ekstrak
pekat berwarna hijau tua sebanyak 215 gram.

Fkstrak metanol kemudian dilarutkan dengan asam formuat, selanjutnya
dievaporasi hingga pekat, menghasilkan ekstrak asam formiat berwarna hijau
kecoklatan, Proses Evaporasi dilakukan pada subu 45 'C, untuk membantu
punisahnnamampalamtmmmldanmfmmjmmakapmsmwapumai

dilakukan dengan bantuan pompa vakum.
3.5.2 isolasi

Pada tahap ini akan dilakukan kromatografi kolom vakum wuntuk

memisahkan hasil partisi asam formiat menjadi beberapa fraksi. Fraksi-fraksi

12



asam formiat yang diperoleh kemudian di uji KLT, dimana noda yang memiliki
Rf yang sama digabungkan menjadi satu fraksi. Fraksi yang memiliki pemisahan
noda yang baik dan sederhana (tidak beroverlap dan tidak banyak) selanjutnya
dipisahkan dengan kolom flash atan kolom gravitasi. Eluen yang digunakan juga
berdasarkan hasil KLT.

Demikian selanjutnya dilakukan berulang-ulang hingga diperoleh noda

tunggeal yang menunjukkan bahwa isolat tersebut adalah senyawa mumi
3.6 Identifikasi

Senvawa mwumi tersebut  kemudian diidentifikasi melalui  alat

spekiroskopi.
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Isolasi

Pada tahap ini akan dilakukan proses fraksinasi dengan menggunakan
kromatografi kolom vakum (KKV) untuk memisahkan hasil partisi asam formiat
menjadi beberapa fraksi. Sampel yang di partisi sebanyak 10 gram, eluen yang
digunakan adalah Kloroform : Etil Asetat (3 : 7) v/v yang diperoleh berdasarkan
hasil KLT. (gambar 2)

"-_EL

Garbar 2. Gambar hasil analisis KLT eluen Kloroform : Etil Asetat (3:Tviv
Sebelum  dilakukan proses elusi dalam kolom vakum, terlebih dahulo
dilakukan proses impregnasi Impregnasi adalah svatu cara  untuk
menghomogenkan sampel yang akan dipartisi dengan silika gel kasar 30-70 mesh.
Perbandingan jumlah silika kasar yang digunakan pada proses pemisahan dengan
kromatografi kolom vakum adalah 1 : 2 sehingga perbandingan sampel dengan
silika yang digunakan yaitu (10 : 20) gram. Proses elusi pelarut dilakukan secara

fraksinasi bertingkat. (Lampiran 3).
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Pengerjaan kromatografi kolom menghasilkan 17 (tujuh belas) fraksi.
Selanjumya masing-masing fraksi dianalisis KLT dengan mengunakan eluen Etil-

Asetat : Kloroform (7 : 3 ) viv karena memiliki pemisahan noda yang paling batk.
{gambar 3).

Gambar 3, Gambar hasil analisis KLT eluen Kloroform : Etil Asetat (3 :7) wiv

Setelah diketahui eluen yang tepat digunakan untuk analisis KLT maka
masing-masing fraksi di KLT dan menghasilkan pemisahan noda sebagai
berikut: (gambar 4)
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Gambar 4. Gambar hasil analisis KLT ke-17 fraksi setelah di pisahkan melalui

KEY.
ket ; O = Pendar Merah Terang
O = Pendar Merah Biasa
(8] = Pendar Putih

Selanjutnya fraksi-fraksi yang memiliki Rf yang sama digabung di dalam
botol-botol penampung dan dalam hal ini diperoleh 8 (delapan) fraksi gabungan,
(Nilai Rf masing-masing fraksi dapat dilihat pada lampiran 4).

Fraksi-fraksi gabungan tersebut kemudian didiamkan pada subu ruangan
untuk mengeluarkan sisa pelarut dan memekatkan sampel serta untuk memancing
proses perfumbuhan kristal. Untuk mengurangi kontaminasi pengotor, maka
botol-botol penampung ditutup dengan aluminium foil yang diberi porni-por kecil

agar pelarat mudah keluar.

4.2 Kristalisasi

Setelah 3 (tiga) hari, sebagian besar pelarut telah menguap dan pada fraksi
G terlihat adanya pembentukan kristal pada dinding botol penampung. Kristal
yang terbentuk ada yang berbentuk kristal jarum dan ada yang berbentuk butiran
serta adapula endapan yang menyerupai serbuk sehingga dilakukan proses
pemisahan pada masing-masing bentuk kristal secara hati-hati.

Setelah masing-masing kristal dipisah maka dilakukan proses rekristalisasi
yaitu dengan membilas kristal pada pelarut yang tidak melarotkannya. Dalam hal
ini dipunakan pelarut Heksan p.a, karena fraksi yang diperoleh adalah dan hasil

elusi yang menggunakan pelarut metanol, dimana kedua pelarat memiliki
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kristal. Setelah kristal terbentuk, maky dilakukan proses penimbangan dengan
neraca listrik dan g iperoleh krigtal seberat 0,7 gram,

4.3 Identifikasi

Senyawa murmnj tersebut kemudian diidentifikasi melalyi alat spektroskopi
Infra Merah ( FT-IR). {(Gambar 6)
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kepolaran yang jauh berbeda. Setelah proses rekristalisasi dilakuksn dimana
kristal yang semula wamanya putih keruh kini menjadi putih bersih, selanjutnya
dilakukan pencarian pelarut agar dapat di KLT untuk menguji kemurnian kristal,

Dalam proses pencarian pelarut, teryata kristal yang diperoleh sangat
sukar dilarutkan secara homogen, Kristal yang dapat dilarutkan hanyalah kristal
dalam bentuk serbuk berwarna putih, pelarut yang digunakan adalah air (aquades)
dimana proses pelarutan dibantu dengan sedikit pemanasan.

Setelah kristal larut, maka dilakukan proses KLT umtuk menguji
kemumian kristal, dalam hal ini pengujian kristal dilakukan pada tiga variasi
eluen yaitu: Metanol : Etil Asetat ( 5 : 5) v/v, Metanol : Cloroform (9:1) vw/v dan
Aseton : Etl (7 : 3 ) w/'v. Nilai Rf secara berunst : 04 cm : 07 cm : 09 cm
Ketiga variasi eluen menunjukkan adanya noda tunggal yang tidak berpendar
sehingea dapat disimpulkan bahwa isolat vang berupa serbuk berwamna putih
kemungkinan adalah senyawa mumi, (gambar 5)

@ 0 [
|

0

i | -

_._F o S

(a) (b) ©

Gambar 5 . (a) Metanol : Etil Asetat { 5 : 5) viv, (b) Metanol : Cloroform (5:1)
viv dan (c) Aseton : Etil Asetat (7 :3 ) wiv.
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4.3 ldentifikasi

Senyawa murnj tersebut kemudian diidentifikasi melaluj alat spektroskopi
Infra Merah ( FT-IR). (Gambar 6)

100G L

— Agnes-1.8p

Gambar 6, Gambar hasil analisa spektroskopi FT-IR terhadap fraksi G
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Tabel 1. Data hasil spektroskopi FT-1R isolat

No Bét‘“mﬁ g:ﬂmws Identifikasi gugus fungsi
1. 3361 amina (-MH)

2 2898 dan 2746 -C-H alifatik

3, 1583 C=0 (Karbonil}

4. 1396, 1378, 1354 R-CsHy (Butil Tersier)
5. 876, 836, 764, 570 Kibasan N-H keluar bidang

Dari hasil analisis spektroskopi IR diperoleh data seperti pada tabel 1

Pada serapan 3361 cm™ menunjukkan adanya gugus amina primer (-NH).
Keberadaan gugus amina primer ini diperkuat oleh serapan pada daerah 800 cm™
~ 600 ¢m™' yang menunjukkan kibasan N-H keluar bidang.

Serapan kuat pada 1583 cm™ menunjukkan adanya gugus karbonil (C=0),
selain ity pita kerangka yang yang kuat untuk senyawa aromatik dan
heteroaromatik juga jatuh pada daerah ini. (Silverstein, 1986)

Pita pada serapan 2898 cm™ dan 2746 cm” memmjukkan keberadaan
gugus-gugus alkil alifatik, dalam hal ini serapan pada 2898 adalah serapan yang
khas untuk gugns —CH tersier. Keberadaan gugns alkil tersier ini diperkuat oleh
kemunculan pita liukan gugus gem-dimetil didaerah 1396 cm™ sampai 1354 cm™
yang teridentifikasi sebagai butil tersier (R-CyHj). Gugus-gugns gem-dimetil ini
teramati karena adanya antaraksi antara livkan kedua CHy yang simetrik sefasa
dan yang simetrik tak sefasa. Kedua gugus metil itu terikat pada atom karbon
yang sama. Keberadaan gugus-gugus gem-dimetil inilah yang menjadi ciri khas

dari senyawa yang diisolasi.(Gambar 7 ).
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Gambar 7 . Rumus struktur Butil Tersier

Berdasarkan hasil penelitian sebelumnya pada fraksi n-butanol diperoleh
kemiripan spektrum serapan FT-IR (lampiran 5) yaitu pada serapan 3361,7 cm™
membeni petunjuk adanya vibrasi ulur ~OH ataupun -NH, Keberadaan gugus —NH
diperkuat oleh serapan pada daerah 1637 cm™ yang menunjukkan adanya vibrasi
tekuk —N-H. Vibrasi ulur ~C-H dan —CH;- ditunjukkan oleh serapan pada 29277
dan 2875,7 em™ sedangkan serapan pada daersh 1450 e memberikan petunjuk
adanya vibrasi tekuk —C-H, uluran simetrik -CH; nampak pada 6394 cm-1.
Serapan pada 1610 cm” dan 1512,1 cm” merupakan vibrasi dari ~CH=CH-
memberikan petunjuk bahwa senyawa ini aromatik (cincin benzena). Adapun
serapan yang cukup kuat pada daerah 734,8 cm™ merupakan deformasi —C-H luar
bidang menunjukkan suatu cincin benzena tersubstitusi-1,2. adanya sistem ~C-O-
C- ditunjukkan oleh puncak-puncak serapan pada dacrah 10453 dan 1176, cm”!
yang diperkuat dengan adanya serapan pada daerah 1218,9 em”' yang memberikan
indikasi adanya vibrasi ulur ~C-O. Uji kualitatif fterhadap isolat dengan
menggunakan pereaksi Liebermann-Bouchard dan Uji busa menunjukkan reaksi
negatif terhadap saponin namun memberikan hasil positif untuk golongan alkaloid
denpgan pereaksi Mayer.

Spektrum  FTIR isolat tersebut memiliki banyak kemiripan dengan

senyawa alkaloid yang memiliki gugus indole pada strukiumya yaitu senyawa

—
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C tlosida i i spi
apparil dari buah Capparis spinosa dengan spekira TR yang menunjukkan

serapan ¥ (KBr) dalam cm” sebagai berikut: 3390 (OH, NH), 2855, 2255 (CN),

1625, 1540, 1510 (aromatik), 1170, 1084 (C0-C) (Calis 1., J. of Phytochem. 50

(1999) : 1205-1208). Sehingga dapat disimpulkan bahwa isolat yang diperoleh

merupakan senyawa golongan alkaloid.

L
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BAB Y

KESIMPULAN DAN SARAN

5. 1 Kesimpulan

Dari hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa metabolit selunder yang .
terdapat pada tanaman Keladi Tikus (Typhonium flageliforme. L) mengandung |
gugus fungsi Amina Primer (-NH ) pada 3361 em”, Alkil alifatik (-CH, -CH3) |
pada 2898 dan 2746, Karbonil (C=0) pada 1583 yang juga mengindikasikan |
adanya gugus aromatik dan heteroaromatik, Butil Tersier (R-CeHg) pada 1396,

1378, 1354, dan kibasan —NH keluar bidang pada 876, 836, 764, 570. Isolat

tunggal yang diperoleh termasuk golongan senyawa alkaloid.

5.1 Saran

Disarankan untuk melakukan penelitian lebih lanjut mengenai kandungan
metabolit sekunder pada tanaman Keladi tikus {Typhonium flagelliforme. L) pada
fraksi asam formiat dengan menggunakan spekiroskopi yang lebih lengkap.
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Lampiran 1. Bagan Kerja

A, Ekstraksi Bahan
300 gr sampel Keladi Tikus
= Maserasi 4 x 24 jam
dengan methanol
- Disaring
L i
- -*
Mnserat m“pn
- Evaporasi P #
Dibuang
L
Ekstrak metanol pelot
- Di partisi dengan
asam formiat
- Dievaporasi
¥
Ekstrak asam formiat
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B. Pemisahan dan Pemurnian

Ekstrak asam formiat

- i
= hanalssis KLT
= Dipartisi secara KKV

17 fraksi

= Dipekatkan
- Dhanalisis KLT
- Nodda yang memiliki Rf yang sama digabung

OOOOO

- Dianalisis KLT
- Didiamkan pada subu kamar untuk
mengeluarkan pelarutnya

- D analisis KLT _
- Identifikasi dengan spektroskopt [R

Penentuan Struktur

r M L _—
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Lampiran 2. Prosedur Pembuatan Ce(S0,.), 1,6% dalam H,50, 1N
4

Ditimbang 2 gram Ce(S0), lalu dilarutkan dalam aquadest 50 mL dalam

gelas kimia 250 mL. Setelah itu, dalam lemari asam, ditambahkan H,80, 36,42 N
sebanyak 7 mL sambil diaduk pelan-pelan. Laly ditambahkan aquadest hingga
volumenya 125 mL dan diaduk pelan-pelan hingga homogen, Setelah itu,
Ce(304): 1,6% dalam H;S0; 2 N dimasukkan dalam botol semprot dan siap
digunakan.
Perhitungan :
Diketahui : Berat jenis H;SO4 = 1,84 glem’
Mr H;504 = 98 g/mol
Valensi H:80y = 2
% H;80, = 97% = 097

Vi = Volume larutan yang diinginkan = 125 mL
M; = Normalitas larutan yang diinginkan = 2N

Maka,
2
YoCe(504) = x 100 %= 1,6% .
125 ml
1000 x bj x %o
Ny = Normalitas H;504 = _
Mr fvalensi
1000 x 1,84 x 097
o = 36,42
9872
Vil = ValN:
vV, x3642N = 125 mL x 2N
Vi = 6,86 mL = 7 mL
i 2N
Jadi, volume H,5(36,42 N yang digunakan uniuk membuat H;504
adalah sebanyak 7 mL.
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Lampiran 3. Komposisi Eluen untuk KKV

Heksan = 10mL, dielusi] x
Enl Asetat Eloroform

L]

05 mL : 95 ml, dielusidx

- 1 mL : 9 ml, dielusidx

Liml : 85mL, dielosiix

- 2 mL : 8 mL, dicluszilx
= 25mL : T735mlL, dielusilx
- 4 mbL : 6 ml, dichsilx
- & mb : 2 ml, dielsilx
Eil Asetat = 10 mL, dielusiix

Methanol

10 mL, dielusi2x

Asam Formiat = 10 mL, dielusi) x
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Lampiran 4, Nilai Rf ke 17 Fraksi Hasil Elusi Menggunakan KKV

-Fraksi A =
-Fraksi B = 2.3
-Fraksi C = 4-5
-Fraksi D =4-9
-Fraksi E  =10-12
-Fraksi F =13
-Fraksi G =14-15

- Fraksi H =16-17

Ef =0Bem
Rf =0f%cm
Rf = 0&cm

Rf =06cm;07cm;09cm

Rf =04 cm; 0,5 cm; 0.6 om ; 0,7em:0.9 cm

Bf =03cm 04cm;05¢cm
Rf =0cm

Bf =0cm; 05¢cm
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Lampiran 5. Gambar FT-

IR Fraksi n-Butanol (Sukmawati, 2001)

30



."-l-..--
Lampiran 6. Gambar Fr.18 Fraksi n- Heksan (Rabmawati, 2001) r"f
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Lampiran 7 Gambar FT-IR Fraksi p-Heksan (Ria, 2001)
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Lam pi
piran 8. Gambar FT-IR Fraksi Etil Asetat (Madaun, 2001)
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