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Abstract

4.7 R rimetoksi foro (2.3-05 kuinolin (1) and Stigmasteral {27 werz isolated from the teaves of Lunasiz amara Blanco by
chzomategraphic method. The structures of these sempounds were established based on their spectroscupic propenties
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PENDATIULLUAMN

Lanasig pmerea Blanen, Tl Rueese, dikenal jusa deazin
pnen Eesmeritors tae soareges Tumbelan ini banvak fer-
dipat dn pulae Sulawesi din palau Kalimantan, Secara
tradisional twmihan ini telah dizunakae seboeai afrodisiak
[yailu, semecam zal yang dipunakan weluk serangsang
daya sebzual) CAnonim, 20010 Soekotjo, 1550

Khasial vang felnh diketahor dori swmbulan s adalah;
sebagai obat penyekit lambung dan merangiang pencer-
naan, etk ini dibasitkan oleh koliv kering dari tanaman,
Cairan minyak dori hiji segar juga berkhasial sebagai obal
peryakil lambing dan imgiangsang poncomann dissmping
digunakan sebapai obat gigitan Binatang berbisa (Brill and
Wells, 19170, Disamping i, akiifitas ckstrak Laxasia
arcers Blaneo juga scbhagai penghambat akiifites antibis-
tamiin (Rimando ef 2., [9E7]

Fadn penclitizn ing, dilakukan isolasi dan identifikast kom-

ponen kimia wlams dar daun mmbaelan Dieresie asiara
Blanco, berdusarkan pertimbangan disin memiliki rasa dan

Correspeniling Anibar : Telp 62-751-7 1HE2 Fas62-75 T3 18
lpmnil s Toananese_peipdeiteT ki el

b wueg Jebils Rospkpevistib don lebile ol dori Bocg
dan kulit kayunva.

METODOLOGI PENELITIAM

Prosedar Perealzam o {Raplped, 1991; Harbome,
1887 Braithwaite and Russel, 1993 Gritter, ef @, 1991,
flarkham, 19855 (Titik leleh divker dengan Fiskes-John
Malting pobnt agperoiad, spekiram UV diperaleh dengar
mengpenpkan spekirometer GBC UN-vis 918, spektros-
kopi IR didalon peles KGromengpeenian spekoometer
IR Biorad! digilab FTH-45, spexiromeler maaa deagan
Fison VG autozpec (Energi lonsisi 70 eV ), spekisum "y
RMI dan YT RAMI mengpunakan Bruker AM 200 pada
300 MMz {'HY don 75 MHz ¢7'C). Jenis karbon diketabu
duergan ekmk Distortionless Enbasconent by Poleizaton
Transfer {DEPT), Silikp gzl ukuran postikel 4063 g
(B digusakan unbuk Eromatogiaf kelom; kromatogmli
ol mengeonakan Hasrisen Researsh Chirgmataienns
dengan phat Mesek (A TTE%) Kieselgel 6l PFay dengan
ketebalan 1, 2 atau 4 e Analisis desgin Keomalograil
lagsis pis Merck (AL 55300 sibika el 60 PEy., dilapisi
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alwminiven. Penampak oeda material organik dengan
fempu L% L 254 nm model UV G-544 mineralight™.

Material i, Sampel dimmlal daei desa Seerego,
kabupnien Bone, Sulswesl pada bulan Febroarp 2002
[dentifikasi dilakuken dari pembandingan secara organs-
leptis umbuhian dengan literatur dan di herbarium Bogor
[Amonomt, 20000,

Ekstealsi dan Isolusi, Sebanyak 1.7 kilogram doun
kering Lunasic anare Blaeeo dirzjang dan dililuskan,
sampel dimaserasi dalam beberapa wadih gelas berwame
pelap dengan menggenakan pelarut MeOH 96% sebanyvak
J43000 ml, selyma § hasi. Sebamyak 150 ml eksirak kental
MeOH diperolel dengan babot telal eksieak kering 92,5
e, Sebanyak 100 ml ekstrak kental MeQH (61,63
aram diftaksinnsi dengan heksann Ax300 ml, diperoleh
fraks lheksana kental sebanyak 28,578 pram dan rakst
i, Praksi air i Traksioasi desgan B1OAc 4x300 ml,
diperaleh Faksi EIOAe kental sebanyak 14123 grim dan
ksl i Duw selunjotoyn difreksinsi dengan Bucts
4200 ml, dipereleh frakss BuDH kenlal scbanyak 16,755
oram (Raphael, 1991; Hacborne, 1987} lsolasi fraksi
Ei0ac dilakukan dergan kromatrogeali kelom dergan
eluen heksana-E10Ac-MeOH dengan perbandingan ter-
tenty, diperaleh fraksi 1-3{7,), 4-18(2,}, 19-35(3,), 36-4%
(2,0, S0.T15,), T2-8006,), Fraksi [9-35 (33} dikroma-
toprafi kelom dengan eluen yang samm, dipesoleh raksi
1-3(14), 3-6(2), T-l4(3n, 15-17(4;), 18-20(5.), 2122
(), T4-16(T.), 2T32{8.) 33-36(9,). Fraksi 7-14 {3;)
dikromalcaraft kelony dengan cleen yang simna, diperoleh
Mraksi 1-2015), 2-6(25), 7-11(3;), Fraksi |-2 dicuci dan
direkristalisasi denpan MeOH menghasilkan senyvawa |
(% me Isolasi fraksi heksan dilakuken dengan kromalegrafi
kolom desgan cluen heksana-B1OAc-MeOH  dengan
perbandingan tertentu (Harborie, 1987; Brailhwaite and
Russel, 1093 Gritter, et al, 1991 Depkes RI, 1980,
diperoleh fraksi 1-3, 3-7, 8.9, 1014, 13, 10-19, 2025,
24-34. Fraksl 10-14 dicoci denzan MeOH, kemudian
dirskriztalizasi (Harborpe, 1987; Perie, o b, [9E3)
menghasilken seoyva 2 047 meh

4,7.8 trimetolksi furo (2,3-8) kulwalin (1 Titik lelzh
156-89C: UV {CHZOH) braa; 212, 249, 332 am; IR
(KB Uy e 3422 (O}, 3118 (CH), 1450 (C=0),
1§78 {C=N3; "H RM] (300 MHz, CDCL); 8 5,02 (1H, 4,
1 =94 He, M5y, 7,58 {1H, 4, 1 =28 Hz, H-12), 7,24
{1H, 1,1 = 9.4 Mz, H-6), 7.04 (IH, d, ] = 2,8 Hz, H-11).
143 (3H, 5 CHyedd, 4,10 (3H, s, ClL-8), 4,03 (3H, s,
CH,-7); M0 ’RMI (260 MHz, CDCL) 6 164,35 (5, ©-2),
157,17 (s, C-A), 152,02 (8, C-T), 1299 (5, C13), 141,87
(5, -0, 1ALAD {5, Co100, THE L8 45, Ca5) 1180 g5, C-
ay, 111,31 (s, C-6), 104,63 (s, C-11), 101,96 {5, C-2),
&1,65 {5, C-13), 58,96 (s, C-13), 56.73 (s, C-14); korclasi
HMBC CHaO-2i0, H-500-4,C-7,8.10,  H-6/C-7,C-
§.0-0, CH,O-7/C-7, CHLO-84C-8, H-11/C.2,C-3,C-12,

I Sains Tek. Far, 8027, 20403

H-127C-2,C-3,C-11; EIMS (70 V) ez {relatif}, [31]'
2390700, 244 (1000, 230 20y, 215 G3ad, 200 0245, 173
CE2Y, D22 100, 3447 HREIMS mefz; 23908578 (jumlah
stk s O L0, 250 0544007,

Stipmasteral (23 Tiik leleh 135-7°C; 'H RMI (300
MEHz COCLY § 535 (11, &, 1 =135 Hz, H-6), 5,12 {1H,
d, 1= 87 Hz H-22). 5,03 {1H, o, | = 8,7 Mz H-23), 3,52
(1H, my, H-3); kerelas COSY: & 5,3572,00, 5,03/5,12,
1,502,250 M {360 MHe, CDCL), & 140,74 (s, C-5).
138,30 {5, C-22), 129,26 (5, C-23), 121,70 (4, C-6), 71,0%
(5, C-3}, 56,81 (d; C-14}, 56,00 ¢d, C-17), 51.25 {5, C-
24}, 50,14 (d, ©-9), 42,30 {d, C-4), 42,20 (5, C-13), 4048
{5, C-200, 39,72 {d, C-123, 37,25 (5, C-1). 20,50 {d, C-
L0y, 34,14 {5, C-8), 13,94 (5, C-T), 3188 (d, C-23), 11,65
{3, =20, 28,91 (s, C-16), 25,40 {5, C-28), 24,32 (d, C-15),
23,06 (s, C-217, 21,21 {5, ©-11), 21,08 (5, C-27), 1939 (s,
193, 19,00 {d, C-28), 12,24 (5, C-18), 12,00 {d, 297,

HASIL DAN PEMBAIASAN

Drar datg kemoraksonomi, diketabu badrwn Rondungan
mietabolit sebunder wlama tanamun Loeedzy pears Blanco
adalah senvawa gofongan atkaloid (Buckinglam, [994)
terptuma polangen alkaloid kuinolin (Rimando of @, 1987

Senynwan 1, Datn spekirum massa (EIMS) don HREIMS
mentnjukkan berat molekul (Field, e o, 1993; Hesse, o
o, 1997) senvawn 1 adalah mex 23908479 dengan
jumlah untek magsa CH 0N aduelah miz 25908046
{Bilverstein, ef af., 1991, Gerdaaorkan dola spekirum 18,
diketahui senyawa 1 memiliki gugus C-H alifatik (7389
ey, -CH; (1300,6 cm™), C=C dap C=N pada cincin
(1489, 8-1616 % cm™), dan C-0 (28358 cm™) (Figld, er
af, 1983 Silverstein, f 2., 1991). Sedangkan dari dati
UY, diketahui adanve serapan maksimum pada 2491 nm
(A 2,207} vang didega sebagai molekil alkalold int
kuinolin dengan eabang metoksi.

Spektrum H RMI memperlihatkan adonys resonansi
proton yang lerkopling panda pade 8,02 ppm {H-5, Jy
5I.5_'D.,'|' HI}, T8 ppn [”'lE:_ _.r|.|.|:_; |"1.E :H"Il:ll T,..l'i [T
[(M-6; Jppa=%4 Hz), dae 704 ppm {(H-11; Sy =28
Hz}. Pada 4,03; 4,10; dan 443 ppm teramati adanya 3
buah sinynl gupus metoksi {<0CT,) [ Sastrolmmid jojo,
1985 o, ef of, 1999 Webb, 1978} Dari daea COEY,
proton pada 8,02 ppm bertelangga dengan proton padi
1,24 ppm (pada C; dan Gy, dan H pada 7,58 ppm
porletnnpen dengan Hopada 7,04 pam (pada Cyy dan )
Sivval el 3 keluupok stons TE bebas poshe LT 4T
din 4,43 ppm diduga sebagal metoksi

Diari dita MOESY (Hesse, e af, 1997 Fricheling 1993),
diketahui adanyn pasangnn proton yang daling mempe-
nzaruhi, vaitu anlaea proton pada $,02 ppm (C5) dengan



Raspdi Djsomal e pt

7.24 ppm (S Sioval pata 7,58 ppm (8} dipengambi
cleh sival pada 7,04 ppme (O ). Gupes metoksi pada
4,43 ppm dipengarehi oleh proton pada 704 ppoe (G
Ao Hopieda 4,03 ppm (-0CH;) dipengarubi oleh protan
pada 7,24 ppm yang terikat pada G,

Pada spekerum YO RMI, dikeabui adanya atom £ sebas
rai metaksi pada 36,73 (€0 58,96 (C)3); dan 61,65 ppm
(sl Gugus C=LE rerlihat pada 104,63 (0 1151 01T
118,18 (e dan 142,59 ppm (C;;), vang erdapat dalam
strakiur siklik. Atom © koartensr teraati pada 164,35
(Tl 15707 (Ca¥ 152,12 {Co: 141,87 (Cel; 141,40 (Cpal;
14,60 (05 dan 101,96 ppm (C4) (Field o al, 1995,
“Webb, 1978).

Data HSQC memberikan informasi adanya atom H yang
terikat dengan atom C {Hesse, s af, 1997, Friebalin.
1993 sebagat -CHj, yaiw pada 4,03; 4,105 dan 4,43 ppm
vang masing-masing terikat pads gtoem O pada 5873
(0 61,65 (Csk dan 58,96 ppm (Cpq) Ketiga kelom-
pok —CH, ni dilndikasivan sebagai gugus metoksi
Sedangkan proton pada 7,04; 7.24; 7,58 dan 8,02 ppm
masing-masing lerikat pada atom © yang terzinati pada
104,63 (Tl THLRT (S 142,99 {Cy2); dan 118,18 ppan
1 Cy) dalar meatuk CT,

Pada data HMBC (Hesse, of al, 1997; Fricholin, 1993),
dapar dikeszhui adanya wtom H pada 443 ppm (-OCH,}
vang berdekatan dengan atom C pada 157,17 ppm [Z4)
som Hopada €03 ppm (-OCHs) berdekntan dengin
ziom C pada 132,02 ppm (C5) sedangkan atem H pada
210 pram benlekuan dengan atem © pada 141,87 ppm
Zil. Proton pade T4 ppm dpada Oy} serlibol aracla
padn posist vang berdekatan dengan slom C pada 101,96
Tohn 1250 T L) dan 164,35 ppm (0 Pada posisi G
i, 7,24 ppm). dapal dismatiosinyal atom C oyang
werdokalan yailn pade 114,80 {Cg 141,87 {Cyy; din
2,12 ppin (C7). Sinval atom C pada (0196 (Cqx

L83 (L dan 164,35 ppm (2] terkibad berdekatan
femzan atomt H opada 758 ppm {Cip). Sinyal yang
serilekatan juga terlihal antara proton pada 8,02 ppm {Cy)

1. Bains Tk, Far., 3(25 303

desgan karbon pada B 0A0 (0, 1AL IT (O dan
LET 1T ppon (003 (0w, of o, 1995,

Senyawa L Berdosarkan spekimm "HORMI senyawa 2,
didapwikan kelompok sinyal pada dacrah 0,6-2.3 ppmoyeng
saling lumpang tindih, dan diduga sebagai suatu steroid
(Djamal, L988; Pouchert and Behanke, §9%3). Hal ini
didekung alel data dar 2 RMI yang mengindikasikan
adanya 29 bunh atom C.

Sinyal 'H RMI pada perzeseran kimia 5.3-5,4 ppm
mengindizasikan adunya ikatan rangkap pada Ce. Hal ini
diperkuat oleh sinval pada spekinim PCORMI pada
40,74 dan 121,70 ppm schaga: alom C Kuartener (Cy)
dan wiom O rersier (Cg). Sinval doubled of dowbied pada
5.0 dan 5,1 ppm pada spekirum "H R mengindikasikan
adanyn proton pada ikatan ranskap ramlaio Saping
steroid atom Cup dan Css, yang diperkuat oleh spekrum
COSY. Sinyal pada 3.3 ppme mengindikasikan adanya
proton yang ferikat pada atom C sebagai CH-OH. Hal ini
diperkuit eleh spektrum " RML pada 71,79 ppm yang
menunjukkan adanya CH yang terikat dengin gugus OH
(Sastrohamidjojo, 1983, Ficld, ef afl, 1995),

Pada perbandingan spektrum PO BRMI antar stigmasierol
dengan senyawa 2, dikerahei jumloh atom C sligmastesol
20 buah sedangkon senyawa 2 mengandung 37 buah
atom . Hal ini diduea dizebabkan adanya sinval ganda
(resonansi) odasi atom veng same, singal isomer dar
sepvawn dan sinyal pelarut afau pengotor,

Dari spektrum COSY (Hesse, er al, 1997, Friebolin,
1503, terlibel prowan pada 5,3-5,4 gpm yang terkal pada
atam Ty siklik {cingin B) lerkopling deagan proton pada
2,00 ppm. Proton pada 3,5 ppm {CH-OH]) pada simem A
terkopling dengan proton pada 2,25 ppm. Keselurchan
sinyal '"H RMI scoyawa 2 menandaken siayal khas
sebiaa sligmasierol, Adanya perbedaan itk leleh, yait
135-137°C yang sehamanyn 166°C, diduga akibat masil
terdapalnya peagotor, (Fieser and ‘Willinmson, 1992}
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Kesimpnlan

Dzri pereobaan vang (elab dilakukan dapat disimpolkan
salvwa seoyawa stigmasteral  merupakan metabodil
sekunder wiain dagi fraksi nonpolar bekszna, sementar
semyawa 2ovaile alkaleid 478 frimetoksi Turo (2,3-b)
euimolin teridentifiknsi sebagai  alkaloid bare yang
terkandung pada daon femboahag Lasaris amera Glaneo,
cusalasi dari fraksi semipokr el asetat.
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