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INTISARI

Telah dilabukan isolasi kumarin dari daun kulit mamis (Cirmamomum zeylenicum. 5) dengan
metoda maserasi dengan menggunakan metanol sebagai pelarut Pemisahon komponea dilakekan
dengan kromatografi kolom dengan metoda peninglatan kepolarmn sedilat demi sedikat.

Sentyawa hasil isclasi berupa kristal jarum tidak berwama dengan titik leleh 2478 - 249,1 °C
vang memberikan noda tmggal dengon berbagad eluen dan intensitas Auorisensimya kuat berwama

hijan kekuningan dengan sinar ultraviolet,

Spektrum ultraviolet hasil isolasi memberikan serapan pada panjang gelombang 266 dan
343 mn dan spektrum inframerah  memberikan pita serspan pada 978, 1185, 1356, 1496, 1663,
3405 cm . Dari data tersebut disaranksn bahwa senyaws hasil isolasi merupakan senyawa kumarin,
tetapi belum dapat ditentukan strukturnya secara lenghap

ABSTRACT

Coumarin has been isolated from Cinnenomum seylmicum. G leal by moaseration using

methanal The separation of component by chromatography with step gradient polanty methode.
This coumarin give shap yellow green flourisence yield, colourles needle crystal |, mp.

2478 - 249.1 °C and one spot by some eluents.

Sgccmjm UV MeOH 266 dan 343 nm and IR ¥ 978, 1185, 1356, 1496, 1609, 1663 and
3405 cm . From the data is suggested that product of the isolation is coumaria compound, but the

complete structure cim not determine yet.

PENDAHULUAN

Kumarin  merupakan  golongan
semyawa fenil propanoid yang memiliki cincin
lakton lingksr enam. Kumarin memiliki int
2H-l-benzopiran  -2-on  dempan  Tumus
moleknd CoHsOy dom struktur seperti gambar
beriknt (Murray, 1982).

Senyawa kumann dan funnanmya
benyak memiliki aktifitas biologis diantaranya
dapat menstimulasi pembentukan  pigmen
Teulit, mernpengarnhi kerja
enzim, enfikoagulas] dersh, anti mikroba dan
menunjukkan  aktifitas menghambat  efek
karsinogen (Syarif, Amir, 1995).

Mengingat cukup bamyalowya manfaat
senyawa kumarin dan tumnannya, maka periu -
dilakukan isolas  semvawa kumarin  dan
tumbuhan, khesusmya dan daum kulit manis.
Berdosarkon upi pendahuluean yang dilakksm
dengan  kromatografi  lepisen opis  dam
pengungkapan  nods  dengan  uitraviolet
memberikan flourisens yang berwarna hijan
kekuningan. Sectelah dioleskan landan MaOH
flourisens meningkat  Imi menimjuldian
bahwa demm kulit menis positif mengmdomg
kumarin.

Kandungan sermvawa kimia daun kulrt
mamnis yang telah diteliti Nath (1996) adalah
damar, perckar, dan jemis insekiisida
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cinnzelanin dsn cinnzelanel, cinnamaldehid,
bennl benzoat dan  felandren  Penelitian
kendungan kumarin terhadsp daum kulit manis
bealum ditemukan dalam literatur.

METODOLOGL

Bahan yang dipumakan adalah
metmol, p-heksma, efil asetat, kloroform,
NaOH, Na;50, uap I, silika gel 60 untuk
kromatografi kolom, dan plat aluminiion
kromatografi lapis tipis FG 254,

Lji Pendahulwan Kumarin

LUntuk mengidentifikas knarm dari
daun kulit menis, 5 gram tumbuhan contoh
dimaserasi masing-masingnya dengsn -
heksana dan metancl selama 3 hari. Setelah
disaring, filrat dikromstografi  lapism
tipiskam dan noda dimgkapkan dengan lampu
ulmevialet.  Kemudian disemprot  dengan
MaldH 10 %0 dalam  metsnol Amati
flovmgensimya  dan  adanya  flourisensi
merapakan indikasi adanya kumerin,

Ekstraisi dan Pemurnian Kemarin

Daon kulit manis kering veng telah
dibaluskan sebanyek | kg direndam dengan
pelarut n-heksma selama 3 had, Untuk
penyempumain - ckstraksi  dibomogenkan
dengan  pulsatronsonic.  Hasil  maseras
disaring dan vlangi maserasi schamvak 3 kali
dengan carm ampas dori maserasi  dintas
direndam kembali dengan metmmol selema 3
hari dem dihomegenkan dengan
pulsatronsonic.  Maserasi jupa  dilakukan
beberapa kali sampai uji neganf terhadap
kumarin, Semna filrat metano] digabungkan
dzn dipekatkan dengin rotary evaporator,

Filtrat metmal hasil  pemekatan
difraksinasi  dengan  n-heksana,  dimana
schetumnya fraksi metanol ditambah -
air unfuk meningkatkan kepolarannya. Hasil
fraksinasi divji kumarinnya  Pada  fraksi
metanol  positif  adanya  kumarin, maka
dipekatkmn lagi sampai berupa pem.
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Untuk mengetshui jumlah kemponen
yang ada dalam ;mkmak pekat, dilakukan
pemantauan gam mengeuakan
kromatografi lapis Gpis. Plat yanp telah
diaktificrn dalmn oven  ditotolkan  denpan
ekstrok dan biarkan kering di udara terbuka
Kemudian masukkan ke dalam wadsh yang
berisi eluen, Noda dilibat demgan lampu
ultraviolet denpan panjang gelombeng 363
plat kromatografi lapis tipis disemprot dengan
NaOH 10t % dalam metanol, kemudian plat
dilihat kembali dibawah lempy uhravioles.
Adanya kumarm ditendai dengen terdapamya
fluorisensi yang berwarma hijan kekuningsm,
Perlaknan di atas divlangi dengan berbagai
elussi  yang bertujuan uvntuk mendapatkan
eluen yang baik unmtuk pemisahan kemponen
vang terkandimg,

Untuk frakanag lpnjutan dilakukem
dengan kolom kromatografi dengen silika gel
sebagai fasa diamoya Silika gel sebanyak 40
gram dibust menjadi bubur dengan pelans n-
hekem diaduk sampai didapat cemmpuran yang
homogen. Sampel yang dikolom sehumyak |
gram. Pada kromatoprafi kelem ini sistim
elusi yang digupakan sdalah peningkatan
kepolaran  secara bertshap (step pradiem
polarity). Eluen yang dipunakan n-heksan; p-
heksan : etil asetet; ] asctat ; metanol: dan
metanal .

Hazil kromatografi kolom ditampung
dengan tabung reaksi masing-masing 20 mi
dengam  kegepatan 20 (etes  permenit,
Selanjutnya dimonitor dengan kromatografi
lapisan tipis dengan chuen efil nsetat
metanol.  Fraksi yang memberikan noda
dengan harga Ri yang sama digabunpkan,

Fraksi wyeng mengandung kionerin
dinapksn pelarutaya dan jika  berbentuk
kristal, dilakukan kembali  rekristalisas,
Fekristalisasi dilakokan dengan etil asetst,
Hasil  rekristalisasi  dimoniter  dengam
kromatografi  lapis  tipis  menpgumaksn
berbags elwen untek mengetzhui kemumnian
dari senyawa kumarin. Kristal yang didapat
dinapkan pelarumyz dan disimpan  dalam
desikator,
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Karakterivavi Kumarin

Tittk leleh kristal ditentukan dengan
alst meltng point apparatus  galencamp.
Eristal dimaecskken dalem pipa kapiler dan
ditempatkan pada alat yimg tersedia Catst
suhu dizast kristal mulai meleleh sampai
semua kristal habis meleleh.

spektrum UV dari knistal ditenfukan
denganmenggiumaksn alat spektroskopi UV
visible secoman-5 1000. Kristal 0,] mg
dilzrutkan dalem metanel p.a. masukkan
dalam kuvet khusus untuk alat spektroskopi
UV dan teniukom serapin makstmummva pads
panjang gelombamg 200400 nm. Peogukuran

inframerah  menggunakan  ala

spektroskopi inframerah Perkin Elmer 1600,
Sampel digeres dengan KBr ssmpai homogen
kemudizn dijadikan peletdengan memberikan
tekanan Gagel. Penpukurmm dilakubon pada
. rentang engka gelombang 4004000 cm™

HASIL DAN DISKUSI

Upi pendahuluan  teghedap  adammya
kumerin dan daum kulit manis membenkan
fluorisenzi veng koat, dimana  fowrisensi
berwarns hijau  kekuningan jika disinan
ultreviolet 365 nm.  Ini menunjukkan adanya
bumarin (Murray, [982). Hasl Joomatogmafi
kolom memberikan beberapa fraksi.  Salah
saty fraksi yong punya nods bhmpgal, dan
setelah pelanst dieapkan didapat kristal [20
meg. Selanjutnya dilakukan rekristadisasi dan
didapat knistal mumi 400 mp dengen titik
leleh 247 8-2491 °C. Hesil kromatografi
lapisan bpis memberiken RE 0,10 dengan
cluen heksan ; efil asetat (7 3) dan Rf 0,38
dengan eluen elil asetal * metanol (1 @ 1)

Kamakterisasi senyawa hasil isolasi
denpan  spketrum  ultraviolet  memberibon
serapan pada panjang gelombang 266 dan
343 nm yang memvatelkan seoyewa isolasi
memiliki ikatan rangkap berkonjegasi. Jika
dibimdingkim denpan spektrum  wltraviolst
kumarin  sederhana yvong menyerap pade
panjang gelombang 274 dan 312 nm, tegjedi
pergeseran. Hal ini dischabkab karena adamya
perpanjangan sisim terkonjugasi aigy sistim
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terkonjugasi dispbstitusikan dengan berbagm
EUgus.

Data spekirum  inframersh seoyawa
hasil isolasi memberikan petunjuk adanya
gugus karbonil yaitu adanya pitz absorbsi
pada bilmngan gelombang 1663 om™. Fim ind
diduga adanya regang C=0. Namum nilat
berpeser dan karbonil yang khas kumania
vaitu pada bilegsn gelombang 1700 -1750
em”, Hal mi disebabken karena aadanva
konjugasi yang menggeser pita ke bilamgen
gelombang yang lebih kecil (Creswell, 1982).

Serapan remtamgen cinein C=C yang
karakieristik mtul:myawa grommatis adalah
1475-1660 cm ™ . Pada senyawa hasil isolasi
memberikan  pita  serapan ]:rada bilengan
gelombang 1496 dan 1609 em™ memberikan
indikasi adanya cindn sromatis, D‘Jdu}m:lj.'[!,
dengan adanya pita serapan pada S78 om
vang berasal dori vibras bengkoksn C-H
keluar bideng.

Serapan pada 1185 dan 1356 cm”
dari senyawa hasil isolasi diduga menupakan
vibrasi C(0=0 yeng umusmmyva mumenl pas.‘[n
bilanpan gelombang 1000 - 1300 cm™ |
':n-miangkar munculnya pita serapsn pads 3405
e memberikan gambaran behwa senyawa
hasil 1s0l251 mengandung guews hidroksi.

Dari  data  spektnem  inframerah
senyawa hasil isolpsi, pita-pita serapan vang
diberikan diduga semyawa hidroksi kumann
tersubstitusi. Wamon vntuk kepastian struktur
lenighkapmya  diperiukan  data  spekinmm
resonans dan spekinum massa

KESTMPULAN

Dan pencliian vang telal dilakuk:m
dapat diambil kesimpulim babwa daun kulit
mimis  mempunyal  kendunpan Kuwmarin,
Semyawa kumarin ded dsun kolit | monis
berupa kristal putih seperti jarem dengan titk
leleh 2478 - 2491 " C, Berdasarkan
spektrumn witravialet  dan inframersh
diperkirakan senyawa kumarin hasil isolasi
odalah  senvawa  Kumann  tersubsbitus,
Wanun  strokiur  lesgkap  belum  dapat
diungkapkan.
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