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(Isolation of steroid from the nonpolar fraction of gl fn. speciosa’s leaves)
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ABSTRACT

The constituent steroid of the n-hexane fraction of the non polar extract of 4, Speciose’s dried
leaves was fraction by gradient elution with n-hexane-EtOAc. The steraid isolated is a sterol of
stigmasian’s group as a colorless neediess crystal (mop @ 132-134°C), Based on the YC-NMER znd
'H-NMR spectra compared to fesitosteral spectra, the steroid is isolated was suppested a5 the

mixtures of [-sitosterol and stigmasterol,
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PENDAHULUAN

Genus  Aglaia  (Meliacese) tergolong  jenis
tumbuhan butan tropis, Tumbuhen genus ini
dilaporkin sebagai salah satu sumber senyawa

inseknsida alami dari galangan
siklopentatetrahidrobenzofuran,  Dari  empat

tumbuhan genes Aglaia vang ditemukan di
Indonesiz dan Vietnam, vaitu A, oderata, A
hirmsiani, A elliptice don Ao dupperreana
dilaperkan 17 senvawa  siklopentaletrzhidra-
benzaturan dengan aktifitas mmscktisidn Kuar
dan |4 diantaranva merupakan semyawa baru
(Nugroho, 1997},  Beberapa senyawa toi-
terpenoid akif telah dilaporkan pula dari
Aglaiaargentza, A, leucophylla  dan AL
[erruginea (Omohuajo, 1996, Benozsman, 1994;
Mulholland, 19935,

[ari hasil survey fitokimia didaerah
Harpu-Pavakumbilh Sumatera Barat,
ditemukian  doa  species lain dari genus
Agplaia yaitu A speciosa dan A. edorasisimg.
Sejauh penelusuran literatur yang dilakukan

belum  ditemekan  laporan  tentang  jenis
maupun  bicaktifitas  kendungan  kimia A
sprecios.  sementara beberapa penelitian

terhadap A, edorarisima telah dilaporkan,
Hazil w)i fitokimia  menenjukkan  bafwe A
specioss mengandung senvawa  rterpenoid,
steraid dan fenolik pada bapien daon, kulit
batang dan kayu twmbuhan ini

Fenclitian ini merupakan salah satu
haginn dari penclitian menyeluroh kandunpan
metabalid sekunder datom A Epeciore. Pada

penelitian im0 akan diisolast sterotd. salak sata
konstituen dalam kadar relatif tingzi dalam
daun A.Speciosa.  Dari hasil penelitian ini
diharapkan dapat diketahul jenis steraid dalam
daun A.Speciosnr sebagai wpava melengkapi
data kandungan penus Aglaia,

[solasi dilakekan dengan  penvarian
secara maserasi dengan mengounakan
metanol,  pemisahan komponen  denpan
krematograbl kalem dan pemuornizn dilakukan
dengan cara rekristalisasic. Sedangkan
kerakterisasi struktur dilakukan dengan coma
fisika, kimia, spekizoskopi ulravielet, infia
merah dan resonanst magnet int.

METODOLOM]

Mengacu pada hasil ujt pendahuluan fitokimia
ving telah dilakukan maka dicoba mengisclasi
konstituen stecoid dari dann A, specion, untuk
maksud ini serbuk kering daun . speciosa (13
keg) dimaserasi dengan metanol (4 x 3 | x 4
hart). Ekstrak  metanol  dikempulkan  dan
dipekatkan sehingga diperoleh chstrak kasar
berupa massa semi salid cokliat ta (12034 g1,
selanjuinva ekstrak kazar vang diperoleh di
fraksinesi dengan n-heksana  dan  dipekatkan
i voeus  sehingga diperoleh massa semi
solid hijav pekat (10,13 ),

Femisahan mengpunakan Kromato-

arafi kelom dengan sistem elusi ber-
gradien [ n-heksana - ctil asetat), meng-
Iastlkan 14 fraksi (pita) vang  dikompulkan

berdasarkan  warne pila masing-masing



fraksl kalam, Dari ke [4 frakss ou, fraks |
simpai 7 opositil steroid, dengan fraksi 1
simpai 3 berupa minvak yang relatif sedikit,
Hasil KLT fraksi 4 dan 3 memperlihatkan
pemisahan noda yang sama, kemudian kedua
fraksi ini digabung dan di kalam kromategrafi
ulang secara elesi bergradien menggunakan
eluen n-lheksina-etil asetat dan etil asetat-
metanol, menghasillkan 7 fraksi,

Fraksi 1 sampai 4 menonjukkan wji
positif sterotd dengan fraksi | dan 3 berupa
minyak wvang Jwmlahayva  relatif  sedikic,
sedangkan  fraksi 4 berupa larutan kuning
kehijavan (100 ml). Penpuapan pelarutan
dari fruksi 4 menghasilkan kristal  jarum
kehijavan  kemudizn  dirckristalisasi dengan
metanal-aseten dan menghasilkan kristal jarum
tak berwarna dengan titik leleh 132-134°C

HASIL DAN DISKUSI

mpekirom ultraviolel konstituen steroid Basil
psalasi dalam metanol  (Gambar 1)
menmperlihatkan L. pada 219.5 mn, dengan
demikian disimpuolkan hahwa tidak nda ikatan
rangkap  berkonvugasi dalam maolekuel
Selanjurmyva dari spektrum inframeral
frambar.2) teramati dun pita serapan penting
vaita pude 32203% cm™ (pita serapan 01,
alkohaol) dan 1653,62 e’ (pita serapan C=C,
atkenal. Baik spektrum wltraviolet maupun
infrumerah memberikan  informast bahwa
konstituen steroid hasil isalasi tergolang sean
SENYEWA sieral,
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Gambar [. Spektum ultraviolel konstituen
steroid hasil isolasi dalam metanol
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Gambar 2. Spekrum inframerah
konstituen steroid hasil i=olasi

Spekicum “Fully decovpled™ "C-RMI
(gambar 3a) menyarankan bahwa konstituen
steroid  hasil isolasi disusun aleh 2% atom
karbon vang sesuzi wnmk polongan stercid
stigmastan {Ahmad, [986). Sementara dari
spekimm DEPT-135 (Gambar 3b) teramatt 23
sinval atem  karbon  dan 10 diantaranva
diperkirakan berasal dari sinval atom Karbon

sekunder  (-CH:-}  masing-masing  pada
peroeseran kimia (ppm) ; 21.063; 23.035;
2420, 26015; I8237. 31651 33.902:

37,220 530 T3a dan 42,252,

Selanjuinya dari spektrum DEPT-S0
[Gambar 3¢} teramati 9 zinval  atom karbon
tersier {-CH} masing-mazing pada peracsoran
kimia {ppm] @ 29,106, 31,873 36, 140: 45,795:
SM,110; 56,013, 56,739, 71.803 dan 121.714.
Jika spekteum DEPT-90 ini dirujuk kepada
spektrum DEPT-135. maka hanye 7 dari
seharusnva 9 simynl  karbon  tersicr wvang
leramati pada spekteum DEPT-133 Chun
sinval karkon tersebut masing-masing  pada
pergeseran kimia 36,013 dan 121,718 ppm
pida spektrum REPT-90 tidak teramali pada
spekirum DEPT-1320 Jadi sebarusnyva ada 23
sinyal  atom karbom  yang  muncul  pada
spekirum DEPT-133 (letapn vang teramali
hanva 23 sinyal atem karbon). Disamping dua
sinval atom karbon spekirum DEPT-90 vang
tidak teramati pada spekirum  DEPT-133,
masih ada 4 sinval alem karbon lagl pada
gpekirum Fully decoupled yong jupa tidak
teramati pada spektrum DEPT-135, Leempat
sinval atom karhon terschut muncul pada
peracseran kimia (ppm) @ 12,233 36486;
40485 dan 140,739, Mengingat spekirum
DEPT-135 hanva mendeteksi atom  karbon
primer, sekunder dan  tersier, maka ada
kemungkinan keempat sinval atom karbon
yang disebutkan  Derasal dart wom karbon
kuartener.  Mamunm  sinyal  atom  karbon



kuartener  lazimnya muncul pads pergeseran
Bimin diatas 25 ppm (Mayoe, 19%4), aleh sebab
1y sinyal atom karbon pada 12,235 ppan yang
teramati pada spektrum fully decoupled diduga
kuat herasal dari sinyal atom karbon primer,
schingea sekarang hanva ada 3 sinval vang
diperkirakan  berasal  dari mtom kerbon
kuartener. Sinyal pada 121,706 dan 140,739
pp diduga berasal daci atom karbon ofcfinik
C=C-H, sementera pada 71,801 ppm sesuai
dengan pergesaran kimia atem Cs (cincin A)
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Gambar 3. (a) Spektrum “Fully decoupled™
PC-RMI konstituen stercid hasil isolasi. (k).
Spektrum  DEPT-133  konstituen  steroid
hasil isolast (o). Spektrum DEPT- 80

Lomstituen steroid hasil isclast

untuk  senvawa  steral  dengan  golonzan
stigmastan (Cw) {Pouchert, 1993}, Asumsi ini
didukung  olel  spekirum ultraviolet  don
inframerah.

Secars keseluruhan dari spekirum PC-
BEMI sementara diduga bahwa  ke-29 atom
karbon kanstituen steraid hasil isolasi diseson
clel 10 ztom Karbon sekunder, & atom kackon
tersier, 3 atom karbon kuactener dan sisanya
atam Karbon primer (Tabel 1), sesust untok
struktur B-sitosterol (1.
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Tabel 1. Pergeseran kimia “C.RMI kenstines

steraid hastl isolasi

Atom C 1 & (ppmy | Atom C [ § (ppm)
1 A7,229 (5) |6 28,237 (5)
T | 31esi(s) | 17 | SEA3 ()
3 TLEDS (1) 18 L1LESY (p)
v @I 9 | 19380 p)
5 140,739 (k) 20 da, 1400t
] FZ1.706 T 21 1S Lip) |

| 7 [12235(py | 22
S1ETI(0 | 23

33,922 (5]
TG 106 (1)

G 43,795 (1)

I (36,486 (k) 25 26,0135 (s)

11 | 21065051 | 26 | 18,761 (p)
T2 39,756 (55| 27 19805 (p)
13 [40485¢k) | 28 33,041 (5)
4 | 36,739(1) | 20 [L.960 (P}

L] 22,291 (5] - -
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Cambar 4. Senyawi-senyawa steral dengan
rolongan sligmastan

Analisis Ichih rinci spekirum H-RMI
konstitwen  stercid  hasil  iselasi difokuskan
untuk sinyal resonansi pada 3.5 {my; 5,1 (m)
dan 5,35 (d} ppm (Gambar 5.a0).

Sinyal pude 3.3 ppm {1 H, dt =double
af  triplet) yang teramati pada spekirum
ekapansi H-RM] diduge berasal dari proton C3
vang berjodohan dengan proton C2 dan C4,
Diperkirakan pada 2 proton C2 dan | proton
olefink T4, Proton olefinik C4  sendini
teramatll s¢bagai “doublet™  pads 555 ppm,
akibat bherjodohan dengen proton C3, Pale
penjodohan yang  demikian  menvarsnkan
struktur cincin A schagai |



Sementara itu sinyal 5,1 ppm (2H,
multiplet) diduega berazal dari proton  olefinik
ranitai samping C22 dan C23 konstituen seroid
hasil isolasi. Sinyval vang demikian, khas untuk
proton olefinik rantai samping (C22 dan C23)
stipmastercl (Pouchert, 1993), Sinval carhon
22 dan C23 ini tidak tgramati pada spekoum
PL-RMI kanstituen steroid hasil isalasi,
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Dengan demikian, berdazarkan analisis
spekimm 'H-RML  disarankan  bahwa
konstiteen stercid hasid solasi zdalah suatu
stigmastercl (21 Mengacu pada analisis
spektrum  CC-RME dan 'HRRMI maka
konstituen  steraid  hasil iselasi dizarankan
sehagai suatu campuran [R-sitesterol (17 dan
suatu stigmasteral {3,
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Gambar §(b). Spektrum 'T-RMI [-sitosterol (Pauchert, 19933



KESIMPULAN

Fanstituen  sterodd  hasil  fsolosi fraksi n-
heksanz ekstrak metan ol doun A Speciosa
berupa kristal tak berwarma (11 132-134°C)
adalal  suatu senvawa  steroid golongan
stigmastan (Ca).  Berdasarkan spekieum “H-
RMI dan “C-RMI struktur Konstituen steroid
hasil selesi diduga merupakan campuran -
sitosterel dengan stigmastecol.
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