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ABSTRACT

Mamahit, L. and N. Sukamto, 2010. One organic acid compound of Gedi (Abelmoschus manihot L. Medik)
from North Sulawesi.

This research was aimed to isolate and identify the structure of secondary metabolities from gedi leaf. In order
to achieve this research aim, an extraction of the gedi leaf tissue with methanol solvent had been carried out.
These extract then was partitioned in several organic solvents such as n-hexane, chloroform and ethyl acetate.
Further, the resulted partition was fractionation and purifying undergoes an appropriate method like liquid and
vacuum pressure chromatography and also determining the melting points. To determine the chemical structure
of the isolate, a compilation of several spectroscopic methods, such as infrared (IR), 1H and 13 C nuclear
magnetic resonance (NMR), techniques (HMQC, HMBC, and COSY). Results of this research shown that one
major constituent was isolated from the leaf of gedi: heptadecanoid acid.
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PENDAHUL UAN

Berbagai senyawa yang dihasilkan oleh Gedi (Abelmoschus manihotL. Medik)
organisme bukan secara kebetulan dan tidak tanparupakan tumbuhan tropis famili Malvaceae, secara
tujuan, melainkan diciptakan secara teratur daradisional telah lama dikenal di Sulawesi Utara
bermakna bagi kelangsungan hidup organisme di mukabagai tanaman sayuran. Masyarakat memanfaatkan
bumi ini. Keanekaragaman molekul organic bahataun gedi yang direbus tanpa garam sebagai obat
alam sesungguhnya menyimpan sejuta misteri yatrgdisional, antara lain untuk sakit ginjal, maadgn
harus dapat ditangkap melalui penelitian dan kajidolesterol tinggi. Dalam tulisan ini akan dilajan
yang mendalam. Upaya untuk mencaripenentuan struktur satu senyawa asam organik yaitu
mengembangkan dan memanfatkan senyawa kinsenyawa asam heptadekanoat yang diisolasi dari
organik bahan alam telah menjadi tradisi ilmiahgyantumbuhan terebut.
cukup panjang. Usaha ke arah ini telah dirintiglsej
abad ke 17 dimana para ahli kimia telah dapgAHAN DAN METODE
mengisolasi senyawa organik bahan alam yang berasal
dari tumbuh-tumbuhan, hewan, dan mikroorganisme.Bahan dan Alat

Sumber daya organik merupakan gudang  Sampel daun tumbuhan gedi dikumpulkan dari
senyawa kimia yang sangat potensial sebagai sumpgka Tulap kabupaten Minahasa propinsi Sulawesi
senyawa baru yang unik yang tidak dapat ditemukangtara. Identifikasi tumbuhan tersebut ditentukaehol
laboratorium dan mungkin sangat berguna dalaglaf Herbarium Bogoriense, Bogor. Titik leleh
keperluan ~ pengobatan, pertanian, dan industgitentukan dengan menggunakan alat penentuan titik
Indonesia memiliki sumberdaya organik melimpaheleh mikro. Sektrum H dan 2C NMR diukur
merupakan kekayaan yang sebagian besar belgfBnggunakan spektrometer Bruker AM 300 yang
diteliti kandungan kimianya. Oleh karenanya Indemespekerja pada 500,13 MHZH) dan 125,8 MHz C),
adalah suatu negara yang sangat prosfektif untfenggunakan puncak residu dan pelarut terdeuterasi
mengembangkan kimia organik bahan alam, hal igkpagai standar. Kromatografi vakum cair (KVC)
merupakan pgluang dqn tantangan bagi iimuwan kimigakukan menggunakan Si gel Merck 60 ,GF,
bahan alam di Indonesia. kromatografi tekan dengan Si Merck 60 (230-400
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mesh), dan analisis kromatografi lapis tipis (KIpBida yang dielusi dengan EtOAc dalamheksana (0% 1Xx,

pelat aluminium berlapis Si gel Merck Kiesgel 6@8,F 0,5% 1x, 1% 1x, 1,5% 2x, 2% 5x, 3% 2x, 5% 1x, 10%

0,25 mm. Pelarut yang digunakan pada percobaan 1, 50 %, MeOH 1x) menghasilkan satu senyawa asat

adalah berkualitas teknis yang didestilasi terlebibrganik yaitu asam heptadekanoat pada fraks

dahulu sebelum digunakan. kedelapan. Bagan isolasi senyawa asam heptadekanc
dapat dilihat pada Lampiran 1.

Ekstraks dan Isolas
Serbuk daun tumbuhan gedi (10 kg) dimaseraléllASI L DAN PEMBAHASAN

dengan metanol (3 x 24 jam) masing-masing 15 liter.  Asam heptadekanoat, diperoleh sebagai
Setelah pelarut diuapkan pada tekanan rendarjstal serbuk berwarna putih, titik lebur 56, IR
diperoleh ekstrak metanol (1 kg) berupa residKBr) y,.scm®: 2920, 2850, 1712, 1460, 1375, 1271,
berwarna hijau gelap. Ekstrak metanol ini dipartis 035, 723, 550, lihat Gambar ‘3§ NMR (kloroform—

berturut-turut menggunakan pelarut n-heksana, ds) dppm, °C NMR (kloroform-dg) & ppm, dapat
CHCl,, dan EtOAc sehingga diperoleh fraksi masingy;jinat padé Tabel 1. ' '

masing berturu'_[-turut sebanyak 1_89,1_ g, 1419 g, da Maserasi serbuk kering daun gedi denga
138,6 g. Fraksin-heksana difraksinasi menggunakap,atanol menghasilkan ekstrak metanol berup:

kolom vakum cair (KVC) dengan eluerheksana,n-  hagatan gum berwarna hijau gelap. Ekstrak metanc
heksana-EtOAc, EtOAc, dan metanol dengaRrsepyt dipartisi berturut-turut menggunakan npela

kepolaran yang terus ditingkatkan. — Penggabungg@theksana, kloroform dan EtOAc menghasilkan ekstal
frakS|-fraI§S| yang dlpero.leh dimonitor dengap KLTh.heksana, kloroform, EtOAc dan metanol sisa.
menghasilkan 13 fraksi utama (A-M). Fraksi utamgyaysinasi ekstrakn-heksana menggunakan teknik
keempat (D) difraksinasi lebih lanjut menggunakapyc.silika gel menghasilkan 13 fraksi utama A-M.
KVC dengan eluen EtOA(g dalam-h((a)ksana Yang Fraksinasi lebih lanjut fraksi D dengan teknik KKV-
meningkat kepolarannya (0% 3x, 0,5% 3x, 1% 2Xjjia gel menghasilkan 12 fraksi utama. Pemurniar

1,5% 2x, 2% 1x, 2,5% 1x, 5% 1x, 10% 1x, 20% Lxfraysi D, dengan teknik KKT-silika gel menghasilkan
30% 1x, 50% 1x, 70% 1x, MeOH 1 x) menghaS|Ikagem,a\,va asam heptadekanoat.

12 fraksi gabungan (ED,g). Fraksi gabungan
kedelapan (B) dimurnikan dengan kromatografi tekan
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Gambar 1. Spektrum IR senyawa asam heptadekanoat.

Senyawa murni diperoleh sebagai Kristal serbu®850 cnit, C=0O stretching 1712 ¢ C-H bending
berwarna putih. Spektrum IR senyawa menunjukkdmetilen) 1460 c, C-H bending (metil) 1375 cf
adanya gugus C-H strechingmas 2920 crit dan 1271 cmi, C-O stretching 1035 cm723 cm' 550
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cm* (Gambar 2), spektrum IR tersebut adalaliengan sinyal proton padad; 1,62 (H-3). Analisis
karakteristik senyawa asam heptadekanoat, lihgsektrum COSY senyawa juga menunjukkan korelasi

Gambar 1. 'H —H tetangga antara sinyal proton paa2,33 (H-

Spektrum **C NMR senyawa memperlihatkan ,
. . ) 2) dengan sinyal proton pada, 1,24-1,31 (H-4).
17 sinyal yang mewakili 17 jumlah total karbon darA)nalisisg spek{rurr? COSpY genyawa in(i jzjga

memperlihatkan antaranya satu karbon karboddl (menunjukkan korelasiH —'H tetangga antara sinyal

180,3). Tgknlk DEFfT 135. dapat menunjukkan _karboé]roton padad, 1,24-1,31 (H-16) dengan sinyal proton
dengan sinyal positif yaitu satu karbon metibc (

. e . . pada &y 14,2 (H-17). Korelasi COSY senyawa
14,24), dan sinyal-sinyal negatif yaitu: 9 kaHbotersebut dapat ditunjukkan dalam Gambar 2.

metilen @c, 34.8; 34,2; 32,0; 29,7;29,6 29,5; 294, gpekirum HMBC memperlihatkan hubungih
29,2, 22,8 ). Posisi dengan pergeseran_klmla SaM&C jarak jauh (dua atau tiga ikatan), sehingga dapat
ditunjukkan pada 3 pasang karbon metilen denggfhyynakan untuk memastikan hubungan antar unit
sinyal Gc 29,8). Karbon pada  Sinyal-sinyd’C  struktur. Analisis spektrum HMBC  senyawa
NMR tersebut memberi petunjuk bahwa senyawa ifenunjukkan korelasH - **C jarak jauh antara sinyal

adalah asam heptadekanoat dapat dilihat da'ﬁ‘ﬂbton pada, 2,33 (H-2) dengan sinyal karbon pada

Gambar 3. "y .
Spektrum 'H NMR senyawa memperlihatkanéc 24,8 (C-3). Analisis srl)sekt_rum HMBC senyawa ini
adanya gugus metil dengan 3 proton pada singal menunjukkan korelasH - **C jarak jauh antara sinyal
ya gugu [ [ i .
0,86 (3H.t, J= 6,7). Spektrum '"H NMR senyawa ini proton paday 1,62 (H.3.) dengan sinyal karbon pada
: . Oc 34,2 (C-2). Analisis spektrum HMBC senyawa
memperlihatkan 2 proton pada singal 2,33 (2H,sp, . . 13~ - :
~ : . uga menunjukkan korelasH - °C jarak jauh antara
J = 7,35) sebagai H-2, memperlihatkan tetangda _
dengan konstanta kopling sama yaitu 2 proton paggyal proton pada, 1,24-1,31 (H-4) dengan sinyal-
sinyal &, 1,62 (2H, sp, J = 7,35) sebagai H-3. sinyal karbon pada 2,33 (C-2), 24,8 (C-3). AnaI|.3|s
Spektrum H NMR senyawa tersebut menunjukkarf;pe‘_(trum HMBC senyawa menunjukkan koretérsi
posisi proton simetris pada sinya| 1,24 — 1,31 (12 © Jarak jauh antara sinyal proton padlal,24-1,31
H, m). Sinyal-sinyal 'H NMR tersebut memberi (H-15) dengan sinyal-sinyal karbon pada 14,24 (C-
petunjuk bahwa senyawa ini adalah asaf/). 29,5 (C-14). Analisis spektrum HMBC senyawa
heptadekanoat, dapat dilihat dalam Gambar 3. juga menunjukkan korelasH - *°C jarak jauh antara
Spektrum COSY memperlihatkan hubund&h sinyal proton pad®y 1,24-1,31 (H-16) dengan sinyal-
dengan'H ikatan yang lain (tetangga), sehingga dapainyal karbon pada 8c 14,24 (C-17), 32,0 (C-15).
digunakan untuk memastikan hubungan dalam umbrelasi 'H — *C tersebut dapat ditunjukkan pada
struktur. Analisis spektrum COSY senyawa Analisisambar 2.
spektrum COSY senyawa menunjukkan korelbisi-

'H tetangga antara sinyal proton padla2,33 (H-2)

Tabel 1. Data Spektrum®H, *C dan 2 D NMR asam heptadekanoat

No. (picm ) 5., (multiplisitas,J dim Hz) COSsY HMBC
(ppm) 1H <> 13C 1H_>13C

1. 1803 - - 2.3

2. 342 233 (2Ht, k7,35) 2, 4 3

3. 348 1,62(2H J=7,35) ; 2

4. 297  1,24-1,31 (2H) ; 2,3

5. 296 124-1,31 (2Hm) ; ;

6. 294 124-1,31 (2Hm) ; ;

7- 298  1,24-1,31 (12Hy) ; ;

12, 292 1,24-131 (2Hm) ; ;

13. 295  1,24—1,31 (2Hm) ; ;

14. 320 1,24—1,31 (2Hm) ; 17, 14

15, 228 1,24-131 (2Hm) 17 17, 15

16. 1424 0,86 (3Ht J=6.7) 16 -
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Gambar 3. Struktur senyawa asam heptadekanoat
berdasarkan spektrudiC , '"H NMR,

Gambar 2. Korelasi COSY @) dan HMBC (—» ) HMBC dan COSY

asam heptadekanoat
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