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INTESARL

Fallidin dan Retizubin meropaken alkaloid fenclik jenis alovfin yang berhasil
ditzalasi dari kulit batang Madang (Lisec o Sl Elusidasi strukor
alkalaid ini dilakuken denaan mengeunakan spektraskopi UV, MS, 'H-
MNMR, O-NMR dan membandingkan dengan spektrum standar

ABSTRACT

Pallidin and Reticulin an Alkaloid afocfin are fenolic alkaloid have been
izolated from steam bark madang (Litsea fema BLHEF. The structure of
elusidation of the alkaloid weee detezmiced based on speciroscopic data,
which include UV, Mass, 'H-NMR, "C-NMR, and approved by standard
spectra.

PENTPAHULUAN

Lauraceae yang lazimnyi disebu: dengan Madzng, merupakan fmili yang
Banvak tumbul di dasrah teopis dan sub tropis yang terdiri dart 31 genus
denoan 2000 - 2500 spesies’

Pemmanfaatan tumbuhan levracese untull berbagai keparluan seperti
obas penvakit kelery, obar sekit perut, obat penyekit kolil, penawar racun
gigitan serangga dan parfum tefab fama dikenal vang berasal dort f__:ﬁl'b.’lgEi
spesies sepertt Cinamaonum, Litsza, Amba dan Cassytha Crytocarya, ©

Gottliel”  melaporkan  bzhwa  senyawse  alkaloid  merupakin
kandengan utamz dari tanaman ini, disamping senvawa non alkaleid |zinnya.
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Tumbuhan lavragzae meropakan ﬁ-:n_blnsn mama alxaloid-aikelod terunan
benzil tetra hidro isckumaling seperti fenetilamin, benzil isckumolin,
besbenzil 1etra hidra iso kumalin, |::-re:|h:-|.|n, dn.|1|drm1l_‘~rrn. pforfin, okso
aforfin, morfinan, femantren, pavin dan dibenzopirokalin®

Penelitian bertujuan umtvk menesmukoan seny .1\.1<L-5c|1';:|uL'a alkolaid
baru pada sanaman Lavraceas,

METODOLOGI

Bahan yzng digunakan adalah Xulit batang Madang dan alat kimia vong
dipakai untuk pereaksi dun pelarut berkualitas pro analisis atau dimurnikan.
Kulit batang iumbuhzan (3 pram) dimaserasi denzan pelarut n-heksan, unmk
memisahkan senvawa naon palar lainnva, hc.'.ul-‘ll:lr- dimaserasi kembali
denxan matanod eknis (13 L) Exstrak metanal {675 2) dilarstkan dengan
asany sitrat 3%, d:::h;»lrlk dengan erer untuk memisahkan senvawa vang larut
dalam pelarot ster. Selnjutnye larutan asem diekstraksi denzan kloraform.
pada pH %9 dengan papamhahan "|11"ni'||~;. maka diperolch alkaloid 1otal
barupa cumt bewarna coklar kemerahan (3.9 gb Selanjuinva alkaloid foml
(3,9 g} dilarutkan kembali  dengan hlcr-‘-icu m o dirambakken  oatrimm
hidroksida 2%, maka diperaleh dus  (reks vaine fraksi kloroform (olkalowd

on- Fenolix) sebanvak 0,3 g dan fraksi basa (alkaleid fenolik). Freksi bass
dinetralkan kembali dengan smeniuny khlorida dan dicksteak r'cn:_:;nr.
kloreform dipsrolel alkaloid Fenalik (3,3 g} Kemudian alkaloid fenclik (22
mg ), dikromatotrone dengan menggunakan fasa diam silica zel GF234 fasa
rerak 0% metanal dalam diklorometine beramomak dencan Las nenekan
nitrogen. Selanjutnye samvpel dielusi diztas plat bundar veng berputar dan
pengamatan digunakan lampo ulrd viales, Pemumnian dapat dilakukan
karena teclihan persizahan pita vang jelas dari dua kompaonen alkaloid minor
P ade plat kromztografikan, dikumpuiian menjadi dua fraksi vaiu A dan B
Untuk mencek Reémumion Redva fraksi tersebuot dilekukas. Kromatoorals
lapisan lipis, ternyeta merupakan noda mnzoal  dan s2eelal dikeringkan
diperaleh 14 mo fraksi A den 1l mg fraksi B vaag telah mumni, Elusidasi
steukiur  alkaloid  dilakuken dengan menganalisis data  Spektroskepi
UV, Massa, HNME dan VC-NMER,

HASIL DDAN PEMBEAHASAN

Berdazarkan pola spekirum ulbtra violet (Gambar 1} alkaloid A memberikan
serapan maksimum pada 286 nm den satu lagl puncak pada 244 nm vang
memiliki intensitas serapas yang rzlatit lebih  tingzi.  Dacl penelusuan
ltteratur, pala spektrum wliea violet  demikian merupakan spektrum ulira
violer alkaloid golongan morfinan atau prosporfin. Adznva pergeseran
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batokromik sebesar 13 nm dalam suasana basa menjadi indikasi bahwa
alkaloid ini memiliki sebatituen hidrokei pade cincin srematis, Hal =esuai
dengan steukior alkaloid pallidin.
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Spekirom 'H-HMR (Gambar 2} memperlihatkan adadva empat
proton sinzler di dagral asomaiis vaitu pada & 633 ppm & 634 ppm, &
6,70 ppmodan & 6,78 ppom yang masing-masingnya membentuk dua
kelompok proton. Salah satu kelempok proton diidentifikasi sebagai dua
proton vynil yang terikat pada cincin A vang merupakan suatu sistim
dizncn, sedangkan kelompok proton laimnya merupekan dua proten aromatik
dari cincin [, Kerena keempal proton tersebut menunjukken siznal singlet
maka kedudukannya dalam cincin membentuk  posisi, para satu terhadap
vieng laiznya, Selanjutnya juga ditemikan dua proton metaksi yang muncul
sinalet pada & 3,81 ppm dan & 3,90 ppm yang terikat pada ztom C-0 dan
=10, Sedanghan signal pada & 246 ppm adalfal karakleristik daci signal
proton metilamin atay N-Me. Disamping it juga diketahus bahwa stkalod
ini memilikid 2,88 pom (dd, J=35,6 Hz dan 17.% Hz)
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Cambar 2, Spektrem 'H R etil trans-pamistoksisinamar (COCL)

Korakierisasi lebih lanjut dengan spektroskop “C-RML memperlihatkan 10
darf kesunakinan 12 sinyal atom karbon dalam spektrum (Gambar 3)
Keadazn ini disebabkan cleh atom xarkos aromatik, O dan C; serta C; dan
Ce masing-masingnya mempunyai lngkungan Kimia vang sama, sehingga
hanya wramati sebagal dua sinyal dalam spektrum,
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Gambar 3. Spaktrum P C RMI eil trang-p-meteksisinamat (CDCE),
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Gambar 2, Spekirum "H-HAME Pallidin

Pola spekimum dizsas tifentik dengan preaporfin dan morfinan vang
masing-masingnya mempunyel tipe dienon. Dengan adanva empar proten
Slllglfl didacrall aromatiz __I_.dz.l-c |11:|11ungk|nr~:|n entuk atkaloid
preaparfin aleh ssbab i spekirum 'H-HMR veng demikian lebil cocck
untuk atkaleid morfinan tipe dicnen yang memiliki substituen pada C-2, C-3
dzn C- bd:npm::ﬂ:ullklszifm singlet {H-1, H-4, 11-% dan H-8).

Anulisa struktur pallidin, tebih lanjut ditensukan melalui |:u:r|:-:|l::-n1n
dekopling yaite melakukon iradizsi pada daerzh tereniu seperti iridinsi
peda dazrah © 2,6 ppm menvebabkan perubahan signal peda & 1,6 - 2.0
ppm dari triplet-triplet-muliiplet menjadi Kwarmer. Sedangkan iradiasi pada &
1,6 - 2.0 ppm dari deublet-teiplet menjadi teiplet, hal ini membuoktikan balwa
proton pada & 2,6 ppm koupling dengan proton pada 3 16 - 2,0 ppm yaitu
preton pada H-16 dengan H-15. Percobaan iradiasi selanjutnya dilakokan
pada 3.0 ppm menyebabkan perubahan signal pada & 33 ppm dari
doublet menjadi singlet dan 6 3,7 ppm duri doublet menjadi singlet. Hal ini
menjelaskan bahwa proton metilen vang tesikar pada stom nirrogzn kou pling
dengan proton metilen yang terikat pada cinein disnon,
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Spakirum “CNMR (Gambar 3) menunjukkan bahwa alkalaid ini
mempunyei 19 atan karbon  yang  masing-masingnyr terdistribusi
membentuk tiga atom C primer, C sekunder, C tersier dan C kwarterner juga
muncul signal dari atom ©  kerbonil (C=00) yaitn diketzhoi adanya
|',I-II ergeseran Kimia pada & 180,93 ppm. Adapun alokas signal dari spakirum

C-IMR dapat dilihat pada strukiue C.
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Gambar 3, Spektrum BeNMR Pallidin



Untk mendukung strokrer pallidin yeng ditemukan pada peneiitian
ini maka dibendingkan dengan spekirom alkaloid palfigin vang  selah
difaporkan eleh Shoei-Sheng Lee dan Hsih-Chin Yana” dar tanaman
Nealitsea konishil, seperti yang dikemukakan pada Tabel {.

Tabel | Perbandingan data spekteuim ultra violer, massa pallidin yang
ditemukan denzas pallidin yang dilaporkan

Ditemukan Dilaporkan® -

LW { A, maks, MeQH, nm) |
166 258,
244 214

"NANMR S, pem

6.533 (5, M-5} ’*-*I. 5 '-Iw

6,71 5, H-13 :-_Er:[]}

L TE s TV
p:%ﬁjmffii 5.2 ( 5, H-8)

1,33 (5, Il-4) S gt :
37004, 1=55 Hz) >-"f d.-':.'-._r:'anik
33300 I=170 Hz) -.:dl_] & Hz)
298 (dd, 1=5.5& 17,9 Hn :.? T, Ohed

381 (5, Ohde) 3_{ 4, '“:1:-‘1

391 (5, Ohe) :EHI:SLL
200 8 Mang) =T LR e i

gerdasarkan pengukuren spektrum ultra vialet Alkaloid B (Gambar
A} meamperlihatkan dua serapan maksimum deagan imensitas berbeds yaitn
pada panjang pelombang 286 nme yang memiliki bstensites relazid lebil
rendzh dari puncak 233 nm memberi indikasi bahwa alkaloid B merupakan
alkalaid dari aclongan benziltetrehidroisokuinalin,g marfinzn atau proeporiin.

Berdasaskan  adanya  pergeseran  panjang  pelombang  setelah
penambahan basa dari 286 mn menjadi 292,53 nm vaitu perubahan sebesar
&,5 nm, diperkirakan alkaleid tersebur memilisi substituen kidreksi pada
cincin aromatis.
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Gambar 2. Spektrum LY Retikulin

Pemeriksazn spekiroskopi massa alkalold (Gambar 3) tersebut
memperlilatkan fon melekul (M7) pada m'e @ 329 (0,88) yang  sesuu
dengan rumus molekul CiHa04N, Puncak dasar dari alkaleid ini muncul
dari pemecahen molekul menjadi dua bagian vang sama besar yaitu pada
mée, 192 (100) scbagai puncak daser dan mde, 137 (2,46). Hal diatas sesuai
dengan spekirum massa dari alkaleid N-Metil-7, 11-dikadreksi=6.12-
dimerokzibanziltetra hidraisckuinelin, dimana intensitas ion molekul sangat
kecil vaitu 0,2% dari intensitas puncak dasar (Djerassi, 19630
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Gambar 3. Spekiruu Masa Retikulin

Dari spektroskopl 1H-NMR {Cambar 0] ditetahul adsnyva 5 protot
pada dacrah aromatik, yang masing-masing muncdl 3 proton singlet dan dua
oroton doublet. Adonva signal singlet dengan infensites tingmi pada 0 2.23
pom merupakan proten W-Me, sedangken dua sigasl vang berdelatan
dengan intensitas setarn 3 oproten peda & 3381 ppm dan 8 399 ppu
merupakan duz proton metcksi pada C-6 dan C-12. Pada cinein benil
memperlibatkan dua proten dedblet pada § 6,79 ppm (d, I=8 Tz, Hz, H-| 3,
menunjukkan posisi meta terhadap fanol dan & 6,52 ppm (d, I = 6 Hz, H-
14) menunjukkan posisi para terhadap fercl.
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[ari spektraskopi 13C-NMR {Gambar &) diketzhui alkaloid ini memiliki 19
praton yang terdistribusi pada 7 atom C kwarterser, 6 stom C tertier, 3 atom
f:_ sekunder dan 3 atam C primer. Adanya 19 atom kathen, 23 atem
Ridrogen, ! atom Nitrogen dan 4 atom oksizen maka berdassrkan
perhitungan alkaloid tersshut mempunvai double bond ekivalen {OBE)
sebanyak 9 buah.  Untuk mendubung pensntuan steuktor ridkulin vang
didzpat pada penclitian ini maka spektrum uv, massa dan TH-NAR cetibulen
dlbmh!.runan dengan dats spekrrum cetikulin yane diternpkan oleh Shoei-
shenzled® pada tenaman Neolitsea Sanishii

— i —

'"l

-
s

s
L
j

i P

e

__,._ ..,__
.-'_

I " jr= ] -

L1 S S
1

fia
] '“" R,

F

||-H"I"'-|-"
1 7]

1 1 11
! |
i
T i v
i P TR B T

. . | Lot e I
: I.l';l. I INI:"'IA ]ﬁ]':if“ll =i Hjilﬁnr'hlm“'wl;
- P ATLRIY T .




Tabel 2. Perbandingan spekirum UV, Massa dan TE-NMR Retikulin yang
ditemukan dan dilaporkan.

Ditemukan Dilaporkan’

Mm
UV, & (MeOH, log £)

rlnks.
256 (5.2)

Z23503.61)

L
i

[ ]
LS e |
ey Bd
=1

el i
R —

[y Ry
et

N1
[ T {leCE 4+ MaliH ) 1133 )
R (Al - [KOH)

Maks

93 54T tlap £}
2375 3.6 o0 a4
233 (4.536)

[H-NMA (8 ppim)
245 (s, N-M2)
3.81:3,79 {5, 7812 Dme)

3 :
3 S0 172 Che
f.41 (5, -3} [ 0.
£

6,52

(s, H-3)

!
H
|

i
i i
i une DD

6,52 {d. 1=6 Hz H-14) 6.5 H-3 |
5.7 (d, }=5 Hz, H-13) 6.72 (4, 1= Hz, H-14)
6,72 { d, 1=8 Hz, H-13)

Waszn (mie %5 ingd
39 [+, 059)
102 {100} Base peak

318 (M, 0.38)
192 (100) Bose peak
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