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ABSTRAK

T-hidroksi-6-metoksi kumarin (skopoletin telah diisolasi dan kulit bamngahiam-imm: celebicus (Meliaceae)
dengan berbagai teknik kromatografi. Struktur kimia 7-hidroksi-6-metoksi kumarin dudentifikasi berdasarkan data-data
spektroskopt meliputi UV, IR, NMR-1D, NMR-2D dan massa, serta perbandingan dengan data spektra yang diperoleh
dari literatur. Penemuan senyawa skopoletin dari kulit batang Chisocheton celebicus dilaporkan untuk pertama kalinya
pada penelitian ini.

Kata kunci : Chisocheton celebicus, skopoletin, kumarin, Meliaceae

ABSTRACT

T-hydroxy-6-methoxy coumarin (scopoletin) has been isolated from the bark of Chisocheion celebicus
(Meliacee) using several chromatographic techniques. The chemical structure of 7-hydroxy-6-methoxy coumarin was
identified on the basis of spectroscopic data meluding UV, IR, 1D-NMR, 2D-NMR. and mass along with by comparison
with those spectral data previously reported. The discovery of scopoletin from the bark C. celebicus reported for the
first time in this study.

Keywords : Chisocheton celebicus , conmann, scopoletin, Meliaceae

PENDAHULUAN Genus Chisocheton  telah  banyak
dilaporkan dan menghasilkan senyawa aktif yang
TumbuhanChisocheton  celebicus atmh bersifatantikanker, sitotoksik, antitumor,
salah satu spesies dari genus Chisocheton yang antiinflamasi, antimalaria, antimikroba,
terdistribusi secara luas di daerah tropis dan  antilipiddanapoptosis (Wong  er  al2011;

Mohamader al., 2008; Yang ef al., 2009; Awanger
al., 2012; Najmuldeener al.,2012).

Studi  fitokimia  terdahulu  dari  genus
Chisocheton  dilaporkan  mengandung  senyawa

subtropis seperti Nepal, India, Bhutan, Myanmar,
Indo-China, Thailand, Malaysia dan Papua Nugini
(Vosen and Umali, 2002). Tumbuhan Chisocheton
pada umumnya sering ditemukan di dataf@frendah

hutan hujan tropis dan beberapa spesies tumbuhan
ini secara tradisional telah digunakan sebagai obat
pencuct perut, berbau khas (tengik) dan susah untuk
dikeringkan serta dimanfaatkan sebagai racun untuk
penangkapan ikan (Lim, 2008).

limonoid (Mohammad et al., 2008; Wong er al.,
2013:Awanget al., 2012), triterpenoid (Inada er al.,
1993) dan steroid (Najmuldeener al., 2012), namun
kandungan kimia dari  C. celebicus belum
dilaporkan.
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Pada komunikasi ini kami akan melaporkan
isolasi dan penentuan struktur

Senyawa T-hidroksi-6-metoksi kumarin
(skopoletin).
MATERI DAN METODE
Bahan
Kulit batang tumbuhan C. celebicus

diperoleh dari Kebun Raya Bogor Jawa Barat pada
bulan September 2012, Tumbuhan ini dide terminasi
di Herbarium Bogoriense Bogor Jawa Barat (No.
B0-129212) dan contoh specimen ini tersimpan di
Herbarium tersebut.

Peralatan

Titik leleh ditentukan dengan ‘Fisher-
Johnmicro meliting point apparatus’ dan tidak
terkoreksi. Spektra UV-Visible diperoleh dengan
spektrofotometer Shimazu series 1800. Spekira IR
diukur dengan spektrofotometer FTIR Shimadzu
8400 dan FTIR spectrum One Perkin Elmer. 'h-
dan"*C-NMR spektra diperoleh dari spektrometer
NMR JEOL JNM ECA-500, Spektra massa
diperoleh dengan Water, Qtof HR-MS XEV™
mass spectrometer. Pergeseran kimia diberikan pada
skala (ppm) dengan TMS sebagai standar
internal. Kolom kromatografi dilakukan
menggunakan Silika gel Merck (70-270 dan230-
400 Mesh), dan analisis KLT pada pada plat
(Merck, 0.25 mm), noda pada KLT ditampakkan
dengan pereaksi penampak noda 10% H»80y4 dalam
etanol dan diikuti dengan pemanasan.

Cara Kerja

Kulit batang kering tumbuhan C. celebicus
(1,5 kg) dilahaluskan, diemakqi berturut-turut
mengunakan teknik maserasi dengan n-heksana, etil
asetat dan metanol pada suhu kamar. Ekstrak yang
diperoleh selanjutnya dipekatkan pada tekanan
rendah sehingga dihasilkan ekstrak pekat n-heksana
(4,5 g), etil asetat (13.8 g) dan metanol (15 g).
Sebagian dari [@aksi etil asetat (125 g) dipisahkan
dengan teknik kromatografi cair vakum (KCV)
pada fasa diam silika gel Ggodengan eluen
campuran  n-heksana-etil  asetat-metanol  yang
meningkat kepolarannya sehingga diperoleh 8
fraksi (Al-AB), digabungkan berdasarkan Iisis
kromatografi lapis tipis (KLT). Fraksi A5 (3.2 g)
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dipisahkan lebih lanjut dengan kromatografi kolom
pada silika gel (230-400 mesh) menggunakan
campuran pelarut n-heksana : etil asetat (9:1)
dihasilkan 7 fraksi utama (A5.1-A57), digabungkan
berdasarkan analisis KLT. Fraksi A5.4 (278.7 mg)
dipisahkan lebih lanjut dengan kromatografi kolom
pada ODS menggunakan campuran pelarut metanol
: air (4:6) sehingga dihasilkan isolat murni berupa
padatan amorf berwarna kuning pucat sebanyak 2.5
mg.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Isolat diperoleh berupa padatan amorf
berwarna kuning pucat. Rumus molekul isolat
ditetapkan sebagai C1pHgO4 berdasarkan spektrum
HR-ESI-TOEMS (m/z 1911681, [M-H]|+,
perhitungan untuk C1pHgOun/z192,0423), bersama
dengan data NMR (Tabel 1), dengan demikian
sesual  dengan tujuh derajat  ketidakjenuhan.
Spektrum UV isolat menunjukkan serapan
maksimum pada panjang gelombang 256 nm (
2.600) dan 324 nm ( 6.500), menunjukkan
adanya sistem keton terkonyugasi tak jenuh- | .
Spektrum IR menunjukkan adanya serapan untuk
gugus hidroksil (3357 nﬁ:m'J ), lakton tak jenuh- .

1712 c:m'J ). ikatan rangkap terkonyugasi (1564 cm
]daneter(l 136cm ).

L}

HaCO 4
Gambar 1. Struktur kimia senyawa skopoletin

Spektrum 'H NMR isolat menunjukkan
adany{ggha sinyal proton olefinik tipe AB pada g
6,12 (1H.d, /=72 Hz) dan g 7.36 (1H.d. /=72
, dua sinyal singlet proton aromatik pada g 6.61
(IH, s) dan g 6.38 (1H, s) dan satu proton metoksi
pada g 3.73 (3H, s). Resonansi dan sepuluh sinyal
karbon diamati pada spektrum ~C NMR, yang
diperinci dengan percobaan  Distortionless
Enhancement by Polarization Transfer (DEPT)
sebagal satu sinyal karbpnil lakton padac 160.9,
empat sinyal metin sp”, duaj sinyal karbon sp”
kuarterner, dua sinyal karbon sp~




teroksigenasi dan satu sinyal metoksi pada g 56.2.
Fungsionalitis ini dihitung sebagai lima dari total
tujuh  derajat  ketidakjenuhan. Dua  derajat
ketidakjenuhan vang tersisa sesuai dengan kerangka
struktur kumarin (Chuner ef., 2015; Moreno et al.,
2014). Untuk menentukan posisi gugus fungsi pada
isolat, percobaaan —IH correlated  spectroscopy
(J H—] H COSY) daan—mu!H'h'cz'I}‘ bond connectivity
(HMBC), dan hasilnya terlihat pada Gambar 2.
Proton metoksi pada g 3.73 berkorelasi pada C-6
¢ 148.1), sedangkan proton aromatik pada g6.61
berkorelasi pada C-4a ( c1159) dan C-6 ( ¢ 148.1),
menunjukkan bahwa gugus metoksi terletak pada
C-6. Proton aromatik pada g 6.36 berkorelasi
dengan C-8a ( ¢ 1439) dan C-7 ( ¢ 1453),
menunjukkan bahwa gugus hidroksi terletak pada
C-7. Dua proton olefinik pada g 7.36 dan 6,12
saling terjopdoh dan berkorelasi dengan sinyal
karbonil lakton pada ¢ 160.9,C-4a

(C1436) dan C-8a ( ¢ 143.9), menunjukkan bahwa
€R:in lakton tak jenuh- |, terletak pada

C2, C3, C4, Cda dan C-Ba, yang terbentuk
melalui reaksi laktonisasi intramolekular dari o-
hidroksi sinamat.

H3CO

Gambar 2. Korelasi ]H—]H COSY dan HMBC
untuk senyawa 1

Perbandingan data NMR senyawa Iat
dengan 7-hidroksi-6-metoksi kumarin (Nam ef al.,
2015; Li et al., 2015); lia et al., 2015),
menunjukkan bahwa kedua senyawa tersebut
memiliki kesesualan vang sangat tinggi, dengan
demikian senyawa isolat diidentifikasi sebagai 7-
hidroksi-6-metoksi  kumarin  atau  yang dikenal
dengan nama skopoletin. Penemuan senyawa
kumarin pada genus Chisocheton pertama kali
dilaporkan pada penelitian ini, sehingga dapat
memberikan  petunjuk  adanya  kemampuan
tumbuhan Chisocheton yang tumbuh di Indonesia
menghasilkan senyawa fenolik dan dapat
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memberikan  pengetahuan  fitokimia  tumbuhan
Chisocheton.
Table 1. Data NMRuntuk isc:lat,t
Position TCNMR "H NMR
cppm (mult:)  ppprg (irperal.
2 160.9 (s) -
3 1135 (d) 6,12 (1H,7.2)
4 143.6 (d) 736 (1H,7.2)
da 1159 (s) -
5 1124 (d) 6,61 (1H,s)
6 148.1 (s) -
7 1453 (s) -
8 1102 (d) 6,38 (3H,s)
Ra 143.9 (s) -
+6-OCH3 56.2 (s) 373 (3H.s)

(500 MHz untuk 'H dan 125 MHz untuk
3
J'C,dalum CD3z0D)

SIMPULAN DAN SARAN

Simpulan

m T-hidroksi-6-metoksi kumarin (skopoletin}
telah diisolasi dari kulit batang
Chisochetoncelebicus (Meliaceae ktur kimia
senyawa skopoletin tersebut telah diidentifikasi
berdasarkan data-data spektroskopi dan
perbandingan  data spektra  yang  diperoleh
sebelumnya. Penemuan senyawa kumarin pada
genus  Chisocheton  pertama  dilaporkan  pada
penelitian  ini dan mempertegas kemampuan
tumbuhan Chisacheton yang tumbuh di Indonesia
untuk menghasilkan senyawa fenolik, sehingga
membuka pengetahuan kemotaksonomi keberadaan
senyawa fenolik pada genus Chisocheton.

Saran

Dengan ditemukannva senyawa fenolik
pada  genus  Chisochetonmembuka  peluang
keberadaan senyawa fenolik lainnya pada tumbuhan
Chisocheton vang tumbuh di Indonesia, untuk itu
perlu dilakukan penelitian senyawa pada fraksi
polar  lainnya dari  ekstrak  kulit  batang
Chisochetoncelebicusvdan  tumbuhan Chisocheton
lainnya untuk mendapatkan struktur  senyawa
fenolik baru.
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