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ABSTRACT

Gaffar, I. and L. Mamahit, 2010. One steroid compound of bark of Kleinhovia hospita L. from South Sulawesi.

The study aims to isolate and identify the metabolite structure of Kleinhovia hospital L. To achieve the purpose,
and extraction of bark with methanol was performed. This extract was partitioned into several organic solutions:
n- hexane, chloroform, and ethyl acetate. The partitioned were fractioned and purified by means of several
appropriate methods like liquid vacuum chromatography and pressure column chromatography, and melting
point determination. To determine the chemical structure of the isolate, a combination of several spectroscopic
methods, such as infrared (IR), nuclear magnetic resonance (NMR), and advanced NMR technique (HMQC,
HMBC and COSY). Result of this research shown that one major constituent was isolated from bark: {-
sitosterol.
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PENDAHULUAN

Indonesia memiliki keanekaragaman tumbuhamengandung senyawa kimia seperti sianogenin,
tropis dan menjadi salah satu pusat penyebaralkaloid, sianidin, flavonol kaemferol dan kuergeti
berbagai tumbuhan tropis di dunia, diperkirakan 30 Pelusuran pustaka memperlihatkan bahwa
000 spesies terdapat di seluruh kepulauan yangliad&ajian fitokimia bagian kulit batang tumbuhan pséia
Indonesia. Dari sekian banyak spesies tumbuhéleinhovia hospitd.. Medik) sebagai obat tradisional
tingkat tinggi yang ada, masih sekitar 99,6 % yamdj Sulawesi Selatan belum dilaporkan sebelumnya.
belum diteliti kandungan kimianya, padahal lebilni daDalam makalah ini akan dilaporkan isolasi dan
25 % resep obat-obatan yang digunakan saat f¥nentuan struktur senyawaf sitosterol yang
mengandung bahan bioaktif yang bersumber dafiisolasi dari tumbuhan tersebuit.
tumbuhan tingkat tinggi.

Tumbuhan  troipis  diyakini ~ mempunyaiga HAN DAN METODE
kemampuan merekayasa beranekaragam senyawa
kimia yang mempunyai berbagai bioaktivitas yangahan dan Alat
menarik. Kemampuan tersebut salah satunya akibat Sampel kulit batang tumbuhan paliasa

Ir_nel|<<anisme kpertahana:jn diri terhﬁ.ﬂap d?‘”tfam fkumpulkan dari beberapa tempat di kota Makassar
Ingkungan, kareéna pada umumya nhiaup di DaWgsq,insi Sulawesi Selatan. Identifikasi tumbuhan

kondisi lingkungan yang keras, baik faktor iklim sop ¢ gitentukan oleh staf Herbarium Bogoriense,
maupun gangguan d.a” herbivora, serangga, dan hal%bor. Titik leleh ditentukan dengan menggunakan
penyakit. ~Untuk itu, tumbuhan = tropis dapala nenentuan titik leleh mikro. Spektrutl dan °C
men_ghasnka'n' Senyawa-senyawa k”.“'a .a"?‘”," YaNGVR diukur menggunakan spektrometer Bruker AM
bersifat pestisida, mse_kt|S|da, _antlfu_ngl, danqskslk. 300 yang bekerja pada 500,13 MH‘t—I)( dan 125.8
Tumbuhan - paliasa Kleinhovia hospita L.) ., (**C), menggunakan puncak residu dan pelarut
termasuk salah satu - jenis tumbuhan ropis - yangjeyterasi sebagai standar. Kromatografi vakum ca
tersebar secara luas di kepulauan Indonesia dzgatsaraKVC) dilakukan nenggunakan Si gel Merck 60,GE
potensial untuk diteliti. Tumbuhain ini termasuKaia kromatografi tekan dengan Si Merck 60 (230’_400
genus Kleinhovia famili Sterculiaceae dan merupakqﬂesh), dan analisis kromatografi lapis tipis (KIgEda

salah satu famili tumbuhan yang cukup besar seki lat aluminium berlapis Si gel Merck Ki |
700 spesies. Telah dilaporkan daun paliagéa aluminium berlapis Si gel Merck Kiesgel 637

24 Korespondensi dialamatkan kepada yang bersangkutan
HJurusan Kimia, Fakultas Matematika dan llmu Penbatan Alam, Universitas Haluoleo, Kendari-Sulawesidgara
Phone : -, E-mail : -



Gaffar : Senyawa Steroid ...

0,25 mm. Pelarut yang digunakan pada percobaan iHheksana yang meningkat kepolarannya menghasilka
adalah berkualitas p.a. dan teknis yang didestilas fraksi utama (k-Lg). Fraksi lg dimurnikan dengan

terlebih dahulu sebelum digunakan. kromatografi tekan EtOAc yang dielusi dengan EtOAc
dalam n-heksana menghasilkgb-sitosterol pada
Ekstraksi dan | solas fraksi Le;.

Serbuk kulit batang tumbuhan paliasa (2 kq)
dimaserasi dengan metanol (3 x 24 jam). Ekstr ASIL DAN PEMBAHASAN
metanol dipartisi dengam-heksana menghasilkan B-sitosterol, diperoleh sebagai kristal putih
ekstrak n-heksana, dikeringkan pada tekanan rend%

. . -1
menghasilkan padatan berwarna coklat gelap (20 g ;gsegtuggjigurrggtgék Ii'?g;zﬁg; &g%?v”l‘agagm 1265
Ekstrak tersebut difraksinasi menggunakan kolot ’ ’ ' ’ ' I ’

. ol Tb20, 956, 802: lihat Gambar 2H NMR (khloroform
vakum cair yang dielusi dengan campuran

. 13 .
heksana-EtOAc yang meningkat kepolaranny%dﬁ) o ppm: C NMR (I_<Ioroform ) _Oppm:
memberikan 12 fraksi utama (A-L). Fraksi LCOSY dan HMBC lihat pada Tabel 1.
difraksinasi lebih lanjut dengan EtOAc dalam
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Gambar 1. Spektrum IR senyaw@sitosterol

Maserasi serbuk kering kulit batang paliasatreching 1712 cih C-H bending (metilen) 1462 ¢
dengan metanol menghasilkan ekstrak metanol berupad bending (metil) 1375 cm: lihat Gambar 1.
padatan gum berwarna coklat gelap. Ekstrak metanol ~ Spektrum **C NMR senyawa memperlihatkan
tersebut dipartisi menggunakan pelarut-heksana 29 sinyal yang mewakili 29 jumlah total karbon.
menghasilkan ekstakheksana. Fraksinasi ekstrak Teknik DEPT 135 dapat menunjukkan karbon dengar

heksana ~menggunakan teknik KVC-silika gekinyal-sinyal positif antaranya: 6 karbon metibc (
menghasilkan12 fraksi utama A-L. Fraksinasi lebii2 0; 12,1; 18,9; 19,1 19,5; 19,9 ppm), darbéma

lanjut fraksi L dengan teknik KKV-silika gel metin Gc 140,8, 71,9; 56,8; 56,1 50,2; 45,9; 36,6
menghasilkan 10 fraksi utama. Pemurnian fraksi I35 (- 29 2 F,)p,m)- ’ 'Spekirl;m 'DEPT 135

deng_anl_tr(]eknit KK_T'Si”ia gSeI menghas”ke_md?enyﬁwﬁlemperlihatkan karbon dengan sinyal-sinyal negati
130°C. Spektrum IR senyawa menunjukkan adanyzaét?’"l; 3L,7,32,0; 34,0, 37,3; 39,8, 42,4 ppetppi

gugus C-H alifatik 2920 dan 2850 ¢m C-O
25
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tidak memperlihatkan 2 sinyal karbon quarteneiapa@cge,z . 42,4 ppm).

Tabel 1. Data Spektrum’H, **C NMR, COSY dan HMBC

No Oy (multiplisitas, J dim Hz) (ppm)  &c (ppm) COoSsYy HMBC
1leq 1,15 (2Hdt,J=11,0; 3,65Hz) 37,3 2 5,10, 19
ax 1,08 (1H,m)

2eq 1,84 (1H,m) 31,7 1, 3 3, 4

ax 1,54 (1H,m)

3 3,51 (1H, m) 140,8 2, 4 -

4eq 2,28 (1H,m) 42,4 3 3,5

a 2,22 (1HM)

5 3,51 (1H, m) 71,9 2, 4 -

6 5,34 (3H,d, ¥4,90 Hz) 121,8 7 7

Teq 1,98 (1H,m) 32,0 6, 8 8, 14

ax 1,94 (1Hm)

8 1,49 (1H,m) 32,0 7,9 14 59

9 0,91 (1H,m) 50,2 8,11 10

10 - 36,2 - -

11 1,48 (2H,m) 21,2 9,12 8, 9, 12
12,4 2,00 (1H, m) 39,8 11 -

ax

13 - 42,4 - -

14 0,98 (1H,m) 56,8 8, 15 8, 13
154 1,58 (1H,m) 24,4 14, 16 8, 14
ax

16 1,82 (1H,m) 28,4 15, 17 -

17 1,07 (1H,m) 56,1 16, 20 13, 16
18 0,67 (3H,s) 12,1 - 12,13, 14, 17
19 1,00 (3H,s) 19,1 - 5, 9, 10
20 1,34 (1H,m) 36,6 17, 21, 22 -

21 0,91 (3H, d,, ¥6,1 Hz) 18,9 20 17, 20, 22
22, 1,98 (1H,m) 34,0 20, 23 17, 20, 23
ax

23 1,14 (2H,m) 26,1 22, 24 -

24 0,89 (1H,m) 45,9 23, 25, 28 -

254 1,65 (1H,m) 29,2 24, 28, 27 24

ax

26 0,82 (3H,d,, ¥6,7 Hz) 19,9 25 24, 25
27 0,80 (3H, d,, F¥6,7 Hz) 19,5 25 24, 25
28 1,23 (2H,m 23,1 24, 29 23, 24, 29
29 0,83 (BHt, F6,7 Hz) 12,0 28 -

Spektrum 'H NMR senyawa memperlihatkang,, 1,98 (H-7) dengan sinyal proton padg 1,49 (H-
adanya 2 gugus metil dengan multiplisitas siny@), sinyal proton padd, 1,49 (H-8) dengan sinyal
singlet padady 0,67 (3Hs) dan 1,00 (3H), adanya 4 proton pada &, 0,91 (H-9), sinyal proton padiy
gugus metil dengan sinyal pada 0,80 (3H,d, J= 1 49 (H-11) dengan sinyal proton pada 2,00 (H-12),
?37H) ?,%2_(?—1{,) d, J=6,7), 0,83 (3H1, J=6,7), 0,91 juga sinyal proton paddy 1,49 (H-8) dengan sinyal

""Analisis  spektrum  COSY senyawaProton pada &, 0,98 (H-14), sinyal proton pada
menunjukkan korelasiH — *H tetangga antara sinyal1,58 (H-15) dengan sinyal proton pada 1,82 (H-16),
proton padad, 1,15 (H-1) dengan sinyal proton pad&inyal proton padady 1,82 (H-16) dengan sinyal
3. 1,84 (H-2), sinyal proton pads 1,84 (H-2) dengan Proton pada &, 1,07 (H-17), sinyal proton pada
sinyal proton padad, 3,51 (H-3), sinyal proton padal,07 (H-17) dengan sinyal proton pada 1,34 (H-20).
8. 3,51 (H-3) dengan sinyal proton pady 14,2 (H- ,lAnaIl|S|s spektrum COSY juga menunjukkan korelasi
4), serta sinyal proton padd, 5,34 (H-6) dengan H —H tetangga antara sinyal proton pdgal,34 (H-
sinyal proton padad, 1,98 (H-7), sinyal proton pada20) dengan sinyal proton padw 1,98 (H-22), sinyal
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proton paday 1,98 (H-22) dengan sinyal proton paddC-23), 36,6 (C-20), 56,1 (C-17), sinyal protordpa
Sy 1,14 (H-23), sinyal proton padd; 1,14 (H-23) Ox 2,28 (H-4) dengan sinyal-sinyal karbon pada
dengan sinyal proton padady 0,89 (H-24), sinyal 71,9 (C-5), 140,8 (C-3), sinyal proton padial,65
proton paday 0,89 (H-24) dengan sinyal proton pad4H-25) dengan sinyal-sinyal karbon pada 71,9 (C-
Sy 1,23 (H-28), sinyal proton pad® 1,23 (H-28) 5), 140,8 (C-3) 45,9 (C-24), sinyal proton paila
dengan sinyal proton pada, 0,83 (H-29), sinyal 1,23 (H-26) dengan sinyal-sinyal karbon padia 29,2
proton paday 0,89 (H-24) dengan sinyal proton pad4C-25), 45,9 (C-24), sinyal proton pada 0,83 (H-
Sy 1,65 (H-25), sinyal proton padd; 1,65 (H-25) 27) dengan sinyal-sinyal karbon pada 29,2 (C-25),
dengan sinyal proton padad, 0,80 (H-27), serta 45,9 (C-24), sinyal proton pads 0,82 (H-28) dengan
sinyal proton padad, 1,65 (H-25) dengan sinyal Sinyal-sinyal karbon pada&: 12,0 (C-29), 26,1 (C-
proton pada &, 0,82 (H-26). Berdasarkan data-dat#3): 45,9 (C-24). Dengan demikian dapat dipastikar
spektroskopi di atas memberikan petunjuk bahvghwa senyawa ini adalgbrsitosterol, dapat dilihat

senyawa ini merupakan senya@ssitosterol. pada Gambar 2.
Untuk membuktikan struktur senyawa ini dapat
dilihat pada spektrum HMBC yang menunjukkan jarak

jauh 'H - °C antara sinyal proton padg 1,15 (H-1) CHs
dengan sinyal-sinyal karbon pada 19,1 (C-19), 36,2

(C-10), 71,9 (C-5), sinyal proton padg 1,84 (H-2)

dengan sinyal-sinyal karbon pad& 37,3 (C-1), 42,4

(C-4) 140,8 (C-3), sinyal proton pada 2,28 (H-4) HO
dengan sinyal-sinyal karbon pada 71,9 (C-5), 140,8

(C-3), sinyal proton padd, 2,28 (H-4) dengan sinyal- Gambar 2. Struktur senyaw-sitosterol

sinyal karbon pada: 71,9 (C-5), 140,8 (C-3), sinyal

proton pada, 5,34 (H-6) dengan sinyal-sinyal karbon Senyawd sitosterol diduga terbentuk dari asam
pada ¢ 32,0 (C-7), sinyal proton padg 1,98 (H-7) asetat melalui jalur asam mevalonat kemudiar

: : mengalami beberapa reaksi kondensasi, siklisasi dz
dengan sinyal-sinyal karbon pade 32,0 (C-8), 56,8 sebagainya. Senyawa ini memiliki efek farmakologis

(C-14), sinyal proton padd, 1,49 (H-8) dengan yaity™ mampu menghambat kerja enzim yang
sinyal-sinyal karbon pad&®c 50,2 (C-9), 71,9 (C-5), mengkonversi testoteron menjadi dehidrotestosterol
sinyal proton paday 0,91 (H-9) dengan sinyal karbon(DHT) yang merupakan penyebab terjadinya kanke
pada &: 36,2 (C-10), sinyal proton pada 2,28 (H- Prostat (Slaga and Keuneke, 2005). Penelusura
11 dengan snjlsinyl karbon pad 320 (C9). PLSINA TerLnkian bateseryawa i b o
39,8 (C-12), 50.2 (C-9), sinyal proton pada0,98 1 1o paliasaA((Iginhivia hospitga_.) ’
(H-14) dengan sinyal-sinyal karbon pada 32,0 (C-

8), 42,4 (C-13), sinyal proton pady 1,58 (H-15) KESIMPULAN

dengan sinyal-sinyal karbon padg 32,0 (C-8), 56,8 _ . _ _ _
(C-14), sinyal proton padd; 1,07 (H-17) dengan Senyawap-sitosterol dapat diisolasi dari fraksi

. . n-heksana dari kulit batang tumbuhan paliasa
sinyal karbon padade 42,4 (C-13), sinyal proton Kleinhovia hospita L.). Senyawaf3-sitosterol baru

padad, 2,28 (-18) dengan sinyal-sinyal karbon pad iisolasi untuk pertamakalinya dari bagian kulitamey
O 39,8 (C-12), 42,4 (C-13), 56,8 (C-14), 56,1 (G;17tymbuhan palias&(einhovia hospita L.).

sinyal proton pad®y 2,28 (H-4) dengan sinyal-sinyal

karbon padad: 71,9 (C-5), 140,8 (C-3), sinyal proton

padad, 1,00 (H-19) dengan sinyal-sinyal karbon padRAFTAR PUSTAKA
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