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ABSTRAK

Senyawa katekin (flavonoid) dengan rumus molekul C,sHsOs telah diisolasi dari kulit batang
chisocheton balancae C.DC (Meliacea). Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan senyawa
katekin (flavonoid). Sampel dimaserasi dengan metanol dan dipartisi dengan pelarut etil asetat.
Hasil partisi etil asetat dipisahkan dengan teknik kromatografi dan dihasilkan isolat murni berupa
kristal berwarna putih (5,5 mg) EBhgan titik leleh 175-177°C dengan serapan maksimum pada
panjang gelombang 280,30 nm. Struktur kimia senyawa katekin diidentifikasi dari data-data
spektroskopi meliputi '"H-NMR, *C-NMR dan DEPT 135", serta perbandingan dengan data
spektroskopi yang diperoleh dari literatur. Hasilnya menunjukkan bahwa kulit batang Chisocheton
balancae C.DC (Meliaceae) merupakan senyawa katekin (flavonoid).

Kata kunci: Chisocheton balancae C DC; katekin ; meliaceae

Catechin Compound (Flavoneid) from Chisocheton balancae C.DC
(Meliaceae) Bark

ABSTRACT

A catechin compound (flavonoid) with the nf#Bcular formula CisHi4Os has been isolated from
Chisocheton balancae C.DC (Meliacee) bark. This study aims to determine the chemical structure
of catechins (flavonoids). The sample is macerated with methanol and partitioned with ehtyl acetate
as solvent. The results of the partitioning of ethyl acetate were separated by chromatographic
techniques and pure isolates were produced in the form of white crystals (as much as 5.5 mg) with
a melting point of 175-177°C and maximum absoftion at a wavelength of 280,30 nm. The chemical
structure of catechin compound was identified on the basis of spectroscoff) data including 'H-
NMR, “C-NMR and DEFT 135" as well as comparison with spectroscopic data obtained from the
literature. The results shows that the bark of Chisocheton balancae C.DC (Meliaceae) contained
catechin compound.
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PENDAHULUAN daerah tropis dan subtropis seperti Nepal,
) India, Bhutan, Myanmar, Indo-China,
Indonesia merupakan Negara Thailand, Malaysia dan Papua Nugini (Vossen
kepulauan yang terletak di garis khatulistiwa & Umali, 2002). Chisocheton pada umumnya
dan mempuyai hutan terbesar kedua di dunia. sering ditemukan di dataran rendah hutan
Berdasarkan hal tersebut, Indonesia kaya akan hujan tropis dan beberapa spesies tumbuhan
sumber daya alam haya‘ti yang melimpah, ini secara tradisional telah digunakan sebagai
karena memiliki curah hujan, kelembaban dan racun untuk penangkapan ikan, obat pencuci
sinar matahari yang cukup (Heyne, 1987). perut, dan memiliki sifat berbau khas (tengik)
Tumbuhan  Chisocheton  balancae serta susah dikeringkan (Lim, 2008).

C.DC adalah salah satu spesies dari genus
Chisocheton yang terdistribusi secara luas di
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Katekin (flavonoid) merupakan
senyawa polifenol yang memiliki 15 atom
karbon yang tersusun dengan konfigurasi Ce-
C3-Cs dan kerangka karbonnya terdiri dari dua
gugus Cq (cincin benzena tersubstitusi) dan
disambungan dengan tiga atom karbon alifatik
(Wang et al., 2018). Studi fitokimia tumbuhan
genus chisocheton memiliki kandungan
senyawa  metabolit  sekunder  seperti
seskuiterpenoid (Phongmaykin er al., 2008),
triterpenoisd  (Supratman et al., 2019),
limonoid (Muhamad et al., 2009), steroid
(Katja er al., 2017) dan fenolik (Nurlelasari er
al.,2014; Katja et al., 2015).

Berdasarkan penulusuran jurnal genus
tumbuhan chisocheton, telah dilaporkan dan
menghasilkan senyawa aktif yang bersifat
antikanker, sitotoksik, antitumor,
antiinflamasi,  antimalaria,  antimikroba,
antilipid dgEJapoptosisi (Wong et al.,2011;
Moham@) er al., 2008; Yang et al., 2009;
Awang ef al., 2012; Najmuldeen et al., 2012).
Senyawa aktif yang diisolasi dari genus
Chsocheton adalah ceramicin A, merupakan
golongan limonoid baru yang diisolasi dari
kulit batang C. ceramicus, beraktivitas
sitotoksik terhadap sel murin leukemia P-388
(Mohammad et al., 2008). Senyawa
triterpenoid yang diisolasi dari daun C.
macrophyllus memiliki aktivitas antitumor
EBV-EA (Inada et al., 1993). Ceramicin B
merupakan senyawa limonoid yang diisolasi
dari kulit batang C. ceramicus memiliki
aktivitas antilipid (Wong et al., 2014).
Senyawa malayanin A dan malayanin B,
merupakan senyawa limonoid yang diisolasi
dari kulit batang C. erywocarpus Hiemn,
mempunyai  aktivitas  antimalaria  dan
insektisida (Awang ef al., 2012). Senyawa Ta-
hidroksi-pB-sitosterol, diisolasi dari kulit
batang C. tomentosus yang beraktivitas
apoptosis  (Najmuldeen er al., 2012).
Penelitian ini bertujuan mengisolasi dan
identifikasi struktur senyawa katekin (suatu
flavonoid) dengan rumus molekul C;sH;40s.

METODE PENELITIAN

Umum

Peralatan titik leleh Fisher-John, rotary
evaporator R-200 Buchii dengan pompa
vacum Vac V-500 Buchii, penangas air B-490
Buchii, kolom kromatografi terbuka berbagai
ukuran, lampu UV Vilbert loumart (A 254 nm
dan A 365 nm) spektrofotometer FTIR One

Perkin Elmer pada KBr. Spektra '"H-NMR dan
BC-NMR dengan spektrometer JEOL JNM
ECA-500. Silika gel Ggp (70-230 mesh dan
200-400 mesh, Merk), silika gel GF2s4 (Merk,
0,25 mm) untuk kromatografi lapis tipis,
pereaksi penampak noda 10% H>SQs dalam
etanol.

Bahan tumbuhan

Kulit batang tumbuhan Chisocheton
balancae C.DC diperoleh dari Gunung
Soputan Noongan Tiga, Langowan Barat,
Kabupaten Minahasa, Sulawesi Utara.
Tumbuhan ini dideterminasi di Laboratorium
Taksonomi Tumbuhan, Departemen Biologi
Universitas Pad jadjaran Bandung.

Ekstraksi dan Isolasi.

Kulit batang tumbuhan Chisocheton
balancae C.DC (1,5 kg) kering dilahaluskan,
diekstraksi mengunakan metode maserasi
(ekstrak padat-cair) dengan pelarut metanol
pada suhu ruangan. Fraksi metanol dipekatkan
dengan rotary evaporator sehingga diperoleh
ekstrak pekat metanol (157.5 g). Ekstrak pekat
metanol ini selanjutnya dilarutkan dalam 450
mL aquades lalu dipartisi dengan pelarut n-
heksan, etil asetat dan n-butanol. Ekstrak
pekat hasil partisi etil asetat (454 gram)
selanjutnya  dipisahkan dengan metode
kromatografi cair vakum (KCV)
menggunakan fasa diam silika gel Gg (2300-
400 mesh) dan fasa gerak campuran pelarut n-
heksana-etil asetat (bergradien 20%) dan etil
asetat-metanol yang dielusikan bertahap
secara bergradien 10% sehingga diperoleh 6
fraksi (A-F). Fraksi C (5,82 g) dipisahkan
dengan kromatografi kolom pada silika gel
G (230-400 mesh) dengan sistem pelarut n-
heksana-etil asetat-metanol  bergradien
(bergradien 5%) sehingga diperoleh 14 fraksi
gabungan (C1-C14). Selanjutnya fraksi C9
(334 mg) dipisahkan dengan kromatografi
kolom pada silika gel Ge (230-400 mesh)
dengan sistem pelarut n-heksana-
diklorometana-aseton (6:2:2) dan diperoleh 7
fraksi gabungan (C9A-C9G). Selanjutnya
fraksi C9D (955 mg) dipisahkan dengan
kromatografi kolom pada silika gel Ga (230-
400 mesh) dengan sistem pelarut kloroform-
metanol  (9:1) dan dihasilkan isolat 1
berbentuk padatan, selanjutnya direksistalisasi
dengan metanol diperoleh isolat berbentuk
kristal berwarna putih kekuningan sebanyak
5.5 mg. Setiap tahapan pemisahan dipantau
dengan kromatografi lapis tipis dibawah sinar
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UV (A 254 nm dan A 365 nm). Isolat murmi
tersebut diidentifiksi str&Jurnya berdsarakan
data-data spektroskopi 'H-NMR, “C-NMR,
Distortionless Enhancement by Polarization
Transfer (DEPT) 135° dan ditetapkan sebagai
senyawa katekin.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakterisasi dengan Spekstfffkopi
Hydrogen Magnetic Resonance atau Proton
Nuclear Magnetic Resonance (1H-NMR),
Carbon Nuclear Magnetic Resonance (13C-
NMR), Distortionless Enhancement by

ic g

Polarization Transfer (DEPT 135°).

SH spt 4H 5 ‘

CH:

Gambar 1. 'H-NMR Spectrum (500 MHz,
Acetone-dg)

Spektrum 'H-NMR isoff) Gambar 1
menunjukkan adanya sinyal & 4,548}, d,
J=75Hz),3.99 (1H,dd,J = Ef) dan4.5),2.52
(1H.dd, J = (50 dan 16,0 ),2.90 (1Hdd, J =
8,0 dan 160) yang merupakan karakteristik
suatu  flavan-3-olgfJMasing-masing unutuk
fRonansi proton H-2, H-3, H-4a dan H4.
Spektrum 'H-NMR j) menunjukkan adanya
dua sinyal & 5,87 (1H.d, J= 20) dan 6,88
EHd, J= 20) yang masing-masing untuk
proton H-6 dan proton H-8 pada cincin A,
yang berorientasi-meta . Selain itu spekturfeghi
juga menujffkan tiga sinyal pada & 6,78
(1Hd, J=15), 6,79 (1f)d, J= 8,0), dan 6,74
(1Hd, J= 15) yang masing-masing untuk
proton aromatik H-2’, H-5' dan H-6" pada
cincin B.

Gambar 2. *C-NMR Spektrum (125 MHz,
Acetone-de) dan Spektrum
DEPT 135°

Berdasarkan Gambar 2, spektrum “C-
NMR  deng4g) diperinci DEPT  135°
menunjukkan adanya 15 atom karbon yang
terdiri dari satu metilen, dua karbon sp3
teroksigenasi, lima karbon sp’, dua karbon
kuartener sp?, lima carbon kuartener sp?
teroksigenasi yang yang diduga merupakan
gugus hidroksil. Satu sinyal metilen pada éc
289 (C4). Dua sinyal karbon sp’
teroksigenasi pada dc 82,5 (C-2) dan 68,3 (C-
FFLima sinyal karbon metin sp® pada dc 96,1
(C-6),954 (C-8),115.2 (C-27), 115.7 (C-57),
dan 120,1 (C-6"). Dua sinyal karbon kuartener
sp* pada &c 100,6 (C-10) dan 132.1 (C-1%).
Terdeteksi ada lima sinyal karbon kuartener
sp> vang diduga terikat dengan gugus
hidroksil, yaitu éc 156,9 (C-5), 156.3 (C-7),
157.7 (C-9), 145.7(C-3"), dan 145,6 (C-4").

Pada Spektrum "“C-NMR dengan
diperinci DEPT 135 memperlihatkan ketiga
atom karbon sp? yang beres@hnsi pada dc
825 , 68,3 dan 289 yang masing-masing
adalah C-2(-CH-O-), C-3 (-CH-O-),dan C-4(-
CH:-) yang menunjukkan suatu struktur
flavan-3-0l.  Untuk 12 carbon  sp?
menunjukkan adanya geseran untuk senyawa
aromatik.

Kajian literatur dilakukan untuk
memperkuat dugaan struktur senyawa dengan
cara membandingkan data spektroskopi isolat
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1 dengan flavonoid yang memiliki pergeseran
kimia relatif serupa. Pergeseran kimia Isolat 1
memiliki kemiripan dengan pergeseran kimia
senyawa katekin yang berhasil diisolasi dari
spesies yang sama yaitu Chisocheton
pentandrus  (Supriatno er al., 2017) yang
dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Perbandingan data NMR Isolat 1
dengan Epikatekin (Supriatno et al.,

2017)
[ Katekin [ lsolatn | [ Epi Katekan |
Position | 1°C H ES H i H
L Bui ppm & ppm | & ppm (EH, & ppm & ppm
ppm | (EH, mult mult, /=Hz) (EH; mult
J=Hz) J=Hz)
815 [441(1Hd, |85 |45é(IHdT |78 46601
| l1=78) | =751 | |Ha=16 |
675 | 338(IH.dd | 683 | 399(IH.dd, | 66.1 303(1H.dd,
| |J=T855) | K] 45) | | |
4 272 | 270(IH R 252(IH4d ) | 279 2681 H.dd
dd. J (50, 160) J
83163 | | | (4560 |
23TIH. dd. 290 (IH.dd 1 261
1=55.163) (8.0.16,0) (1Hdd, )
28.16,1)
5 156.7 156.9 1565
& 949 | 577(1Hd, | 96,1 |587(IHd, | 950 5T8(1H4,
1=21) 1=20) =21
7 1563 | 1572 | [1565 |
8 042 [576(1Hd, | 954 |688(1Hd, | 945 Is7mina, |
L =20 | [1=20) | [J=21)
(] 156.0 1577 1560
10 (o5 | | 987
I (1310 | [N 1305 |
2 [THEE [683 (A [ 1152 |68 (1L = | 1146 BRI |
| 11=17 | 15 | | 1=1,8)
3 1449 145.7 1449
[ (1444 | (1456 | Taas | |
5 1139 | 661 (2H4, | 1157 | 6,792Hd = | 1140 660 (2H.d
| I=86) 801 | =84 |
& 1187 [665(IH, | 1201 | 674104 J= | 1K1 Tea30mdd
dd.J=17, 1.5) I=1884)
86)
OH
HQ SR
. OH

OH

OH

Gambar 3. Struktur kimia senyawa katekin

Hasil interpretasi spektrum '"H-NMR,
3C-NMR dan data-data pembanding Gambar
3, memiliki kemiripan pergeseran kimia
dengan senyawa katekin.

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil analisis spektrum 'H-
NMR, PC-NMR dan data-data pembanding,
isolasi dari kulit batang Chisocheton balacae
C.DC merupakan senyawa katekin
(flavonoid).
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