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INTISARI]

Telah diizolasi senvawa atksloid dar fraksi butanal dari daun tumbuban Ophiorrinza of funshan King
Sznyawa haszil isalasi direknzlalisasi dengan elil azetat-matanol, hingge didapatian senyawa murni
barupa knstal putih  jerum berwarna putin dangan Ltk lelsh 202-210°C.  Siruktur dari SEMYAWa
ditentukan berdasarkan dala-dala spektmoskopl, Senyaws didentifiazi sebagai palikosida

Kaia Kunct ; Alkaloid, Dofvorsfvze of. kunstlend King, palkosida

ABSTRACT

A zlkalad was izolatea from butanol fraction of the lzaves of Cphiortozre of kunsflsd King The
compaund was recrystalizad from ethyl acetate-methanol as white neediss and maited at 208-210°C
The stucture of compound fas been eslablishad on lhe basiz of speciral data and was identified as

palsnside

Kewwvord © Alkgloid, Opfuorrfuza ef. funsten King, palicoside

PENMDAHULUARN

Fanmily Ribizoeas MErLpIEEn kelompak
lumouhan yang penting dari seqi akinvitas bislogi
senyawa kimia yang dikandungnya, sshingga
baayzk janiz wimbuhan vang termasuk famili ini
memauryal nilai pengebatan dan ekonomi yvang
panting,  separll kopl,  Kina  can  gamiir,
Jofvorfieza merupakan sslzh sais genus dari
famill Rubiacsas yans umumnyg merdpskan
semak slau herbe kecll dengan peopulas! yanc
tingx banyzk den biza ditemckan  didagrah
daiaran  rendah  sampal ke  hulan-hotan
pergunurgan  Sebagian dari jenis  tumbuhan
Opliorriiza il digunakan sebagasi obat
fracisional aleh kslompok maszyararal terdantu i

Indoresia, khususnya di Sumatera Barat  dan
melabholit sakundsr alkaloid merupakan
kampenen utama dari genus tumbubzEnn

Cphiordiiza major, di Sumatsre Barzl digunzkan
sebagai obal unluk infeksi kel lzruiamz eksim
gitemuran  mengandung  afigernbizin (1)

Cobioerkize muages  digunakan LECEra
tradizicnal uniuk mengobati kanksr pada orang
cewasa di Bn Lanks, mengandung ssnyawa axtif
kamptelesin {2) dan 10-maioksikamplatesin (3).
Colvorrhize japonica dilermukan. mengandung
alkalail  harman (4] dan g-hidroksihasman (5
can alksloid kuznermer aliadin & [G) dan B (V)
veng larkenal  abkil Coahiarinza Rurahwa
ditemukan  mengandung ofionn & dan B
Cobiorriiza Fhsioota digunzkan untu= mengabati
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infzkst pada kulit kepala anak-arak, dilaporkan
mangzndung alkaloid normalindin (8), 10-
meioksixamptotesin dar asam sliklosidin (3 27

Zatah satu spezies dacl Dofuorhiza
adalah  Ophiorchiza  of,  kunsifed King  yang
dilemu=an di ounung  Letter WY, Kshupstzn
Fadang Pariamar, dar uji pendshuluan positic
tzrhadan glkaloid  Dari perslifian ssrdshuly =liah
E=srhasil diisalasi alkaleid bane yang minp dengan
izomalindin: Hesil uji kromaiograf Lapis Tipis
(®LT) terhadap exsira¥ kasar lumbuban i
mznunjukan hakwa  umbuhan Oghiorhiza of
rnsied King i memiliki leldh dan zatu jenis
atkaloil Dari kromalogramnya menunjukan
eberapa noda yang pozitil alxalzid, Sedangkan
penelit terdanuld bard menemokan sald jenis
alkaloid dari spezies o, sehingga masih werdapat
senvaws alkalzid lan wang belum Lemungxap
Berdasar=an hal larsebul kami terftank untok
mengungkapken jeniz alkaloid lzin vang lerdapal
pada bagian daun dar tumbuhan Oplioreniza cf
wedrEdian King”

Panyanan umbuhan ini dilzkukan dangan
molada masscEs sari wyang diparoleh
difraksinas:  berdasarkzn  kebaszan  alxaizd,
Femisaban dan pemusman  glkaloid ditakukan
dengan berbagal meioda - kromatogrefi dan
texnik rekristalizazi, Kargktsrsasi senyawa hasil
izolazi dilakukan dengan melods speklroskop
seperi  spektroskapi  ulliaviclet,  inframerah,
spekiroskapi massa, B 'H RS dan 20 Cosy)
dan pengu=iren jarak leburmya
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METODOLOGI PENELITIAN

Eahan cdan peralatan

Bahan-bahan kimia dan pelarut yang digunzkan
adalzh bularol tekhnis, efil asetat iekhnis,
matanal lakhnis, 2sam zsetat glasial, ssam sulfzat
pekat, air suling, psreaksi DOregendeor, pereghsi
Meyas, silike gel B0 (243400 mesh) {Merck),
kEpas, izdivm, natrium sulfal, plal kromatograb
lapiz fime, natrium bikzrbanat,

FPoralatan

Ferzlatan yang digunaxan dalam peneliian ini
zdalah bejana maserasi, perangkat cisliiasi biass
dan wawnum, slat-alat gelas, kolom kromatografi
dzngan Derbaoai uvkuranm,  rotary evaporalor,
spertrofclamater inframeran Perkin Eimer 735,
sperimmfotometer cltraviolet dan sinar tampak
Szcaman 2000, spektrometer EMl Bruker WP
300 {'H dan 'C) dan spextrometer 20 {'H-
‘HCaosy, HMOC, HMEBC), spekiromelsr masss,
sarte alai pengukur Ltk lelel  (Fisher  John
telting Point Apparatuz).

Fengambilan dan ikdentifikasi sampel

Zampal untuk penelitizn im dizmbsl didzerah
cunung Leller W, Kabupaten Fadang Panaman
Idenifrasi dilgkukan o herbarum Universiias
andalas ¢ AND) Padang.

Ekstraksi, fraksinasi dan pemisahan alkaleoid

Caun tumbuhan Cofierrfvza of  konstferd King
sampel yang lelsh berbentuk serbuk (435 96 g)
dimaserasi dengan metanol (4 x 31 % § hari)
gabungan eksirak  maetanal yang dipsrolsh
divapkan in waouo sampal valurme ca 500 mil,
selzmuinya digncerzan dencan asam zsziat 5%
sEmpai volume 1 | diednapkan  samalam dan
didekantasi. Bagian larulan diekstraksi dengan
n-haksan (G » 800 ml) freksi ssam selanjutnya
digkstraksi dengan ebl asetat {5 x 500 mb
seninggd diperoleh fraksi etil asetat A | alkzloid
basz szngat lemah). Fraksi azam selznjuinyz
dinglrzlkan dengzn natfium Didarkanat [pH §-9)
dzn dieksirek kembali dergan ebl assiatis « 500
mil}y dan dipgraieh frakst azam azalat B (alkalnid
basa lzmah). Fraksi air diekslraksi denagan
Eudamel [(FxE00 mil) sehingoge diperaleh fraksi
butzncl dan fraksi air, selanulaye fraksi butznal
divankan dengan in vacuo dan diperoleh alkataid
kasar G, Ternadap alkaloid kasar C ini {20 g
dikramatografi kelom desoan silka gel 60 { 200
q) dar dieluzi dengan elil assiat-metanol dengan
sistim elusi penaikan kepalaran secara berighap
Fraksi yang Reluar dan kalam ditampung dengan
erlenmeyer { 100 ml] dan dimanijor dengan KLT
tkremategral lapis tipis), hasil yang membarikan
polz kromatogram yang sama digabung sehinggs
diperaleh 7 fraksi (fraksi -Gy ), Fraksi C, vang
posif alkaloid  dilakukan rekaomztograli dengan
silika gel 80 dzn dielus dengan ol aselat, el
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azaiab-metanal dengan siztim elusi 3GP, fraks
varyg seluar dilampung Sengan wvial (10 mil} dan
dmanitor dengan BLT sehingoa dipercleh Traks:
Cog. Fraksn ga o0 vial 18-20) divapkan dengan in
vacun  dan diparoleh fraksi C4.2 sebanyak 100
mg. Fraksiini dirgkristzlisasi dengan metancl-2ii
azalal zaingga diperaieh alzaloid muorni © {32
mg dengan itk [lh 208-210 °C

HASIL DAN DISKUSI

Dari sampel daun lwmbechan Ophiorhiza of.
rinzifer King  dengan berzl kenng 435806 g,
diperaien alxaloid kasar A sebanvak 340 mg
alkzloid kasar B zebanyak 2 g dan alzaloid kasar
C sehanvak 32 g Hazl dari igolasi terhadap
fraksi glkalaid kasar C diperoleh alkalod mumi ©
sebanyar 32 mg dengan jgrak lelehnya 208-210
", Pemenksaan spekirum uitraviolst slkaloid ©
mambenkan garapan maksimum pads L 224
dam 272 nm yang biasa diberikan oleh al<alzid
yang mampunysi inb indol,

Spektrum inframeran alkaloid © membenkzn
Leberapa serapsn pada sngka galaombang 3325
, 3200, 2925 , 1840, 1519 dan 770-820 cm’
Dar. analizis spekiroskopl infremarah, senyaws
hasi isplasi memperlihatkan sdanya serapzn
padz Engka gelombang 3325 om’. wang
marupakan serapan dsr regang  OH.  Paca
angka gelombang 3200 cm’' lerlibat adanya
regang M-H.  Dan sdanys regang C-N ferlihal
dangan adanya scrapan pada angks gelombarg
1350-9270 cm' Sarapan guous karbokstlst
muncul pads angka gelombang 1540 em’,
Adanya serapan pada angka gelombang 1515
e, menunjuksn adenya regang C=C arematiz,
diperkuat oleh adanyva tekuk keluar bidang dar
C-H aramatis pada angka gelombang  ¥70-800
G

Data spekirum 'H-RMI (Tabal 1), tarlinat
ada bsberapa  kelompok  pratzn dengan
pergEseran  kimia  yang berbeda-heda  Padz
pergessran kimia 748 ppm, muncul  sinyE!
iwnggel {s) untuk satu proton  (1H, 5 H-17)
Pada pargeseran kimia §91-7,35 pom ledingt
ada bebsraps kelompak proton dari proton-
oroton gromatis  yailu pada pergeseran Himia
691 ppm muncul sinyal fripiet () unluk saiu
proton oengan konstania kaplingnyz (J) 7,26 Hz
{18t J= 7268 Hz H-i0).  Sinyal triplel juga
muncul pada pergesaran kimia 6,99 ppm untuk
zalu protor dengary konsianta kophing 7.BS Hz
[1H. t ., J= 7.88 Hz, H-11} Pada pergescran
kimia 7,25 opm  muncy!  singal doublet untuk
calu proton dangan kansianta kopling 7.8 Mz
(1H d . J= 78 Hz, H-12}, begilu juga pada
pergeseran  kimiz 7,33 pam muncul  sinyal
doukiol unfuk satu proten dengan korstznla
kopiing 7.5 He (iH, d, J= 7,5 Hz, H-9). Dengan

ER5M  0aZ3-B0148

bantuan spektrum  'H-'"H Casy [(Gambar 1),
dapal dikstahui karglasi dan  masing-masing
proton aromalis fersebut. Proon pada .21 ppm
[Fl-10) dikapling aoleh dua prolon yang
mamplnyai lingkungan kimia berbeda yaitu olgh
proton pada pergeseran kimia 6,99 ppm (H-11)
dan proten pads pergeseran kimia 7,35 ppm (M-
§) Sinya’ doudlst yang muncul pada perg=sstan
kimia 7,35 ppm {H-£&) dikopling oleh praton yang
muncul pada pergeseran kimia 9% ppm (H-11].
Bzaitu juga praton pada perasssran kimia 6,549
pom {F-11) dikepling alsh prajon - protan yang
muncdl pada pergeseran kimia 6,91 pom (H-10)
dan 725 ppm (R-12). Korelzsi ini dapat 1erlihal
dari  spakirum "H-'H cosy, dengan cara
manghubungkan titik-titik sinyal dar prolan yang
terdapat pada gpektrum  dan ke pola yang
dihazilkan mambeniuk  bidang perssgi empat
berarti prolon-projon tersebut zaling terkophng
Pengan memperhatizan konstanta kopling: darn
profon-proton aromalis tersebut, tipe kopling
yang terjadi adalat: kepling arla

7rasP P

iy

Gambar 1. Spekirum 'H-'H Casy slksleid ©
(DA S e, BO0FZ)
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Fraton lainnyz muncul pada pergessran kimea
2,15 ppm vang muncul sebagai sinval doublsl
doublet unlux dua proton  dengan konsiznta
kophag 10,8 Hz dan 17,71 Hz [(2H, dd_J= 10.5;
1771 Hz, H-18) vang merupakan Xcpling sis-
trans dari proton = preton clefin dengan zaly
proton pada pargeseran kimia 873 ppm yang
muncul  szhagzl sinyval mulbiglet {1H, m, B-13})
Zalu projon dengen sinyel doublel terihatl pada
pergesoran kimia 548 ppm denoan konstania
koplingmya 8.8 Hz (1H, d, J= 88 Hz H-21)
Fada pergeseran kimia 2,43 ppm muncul sinyzl
sinclet uniuk tiga proton vang diduga profon-
protan dari matl (3H, s, M-Me). Kemudian pada
pargesaren kimiz 458 ppm muncul  sinyzl
doublet dengan konstantz kopling 7.5 Hz untuk
salu proton (1M, &, J= 7.6 Hz, H-17) - diduga
baraszl dan prolon glukosa yang lerikal pada
alarn ., Sinyal yarg muncul pada pergeseran
kimia 3,67 ppm dengan konstanla kopling 11,34
Hz [(1H, 4, J= 11,34 Hz, H-8% cdan sinyzl
doublet doublet yang muncul peda pergeseran
kirnia 3,37 porn dengan Bonztania keopling 106
Hz darn 11,6 Hz untuk saly orelan (1H, dd, J=
190.8; 11,6 Hz. H-6"), diduga beraszl dan pralon
vang tenkal pada alom Ce dari molekul gula
Sadangksn orolon gula fainnya terdapat pada
pergessran kimia 28-22 ppm yang  sulit
dignalisis xeplingnya.

Data spektrum G RMI (Takst 13, senyawa
hazil izelas memikki 27 atzm karbon.. Dengan
15 alom karban fersier vang muncul pada

argasaran kimiz 307 (C-13) ;, 398 (N-Cil,)
44 0iC-20); 86.00C-3) ; TA0IC-<€Y | 730(C-2Y)
v TBE[CD) L TG 0h OiZ-21)
LR 4 T T By 1 1 s e I T I R B - Y W

Iy
'hl-'hnu.'n.“'.l.l_-..

r i
-.',u;.m....lul_.l ke

N

&

.-L.

3 H

i
on
L}
£z
n

W

3-2014

0] 120,4[C-11) ; 135.8(C-13) ;151.8(CT

168,44 pomis-22) Lima karbon sekunder
muncul pada pergeseran imia sahaga herikut
15,8 [C-B); 354 {C-14), 452 (C-8); B1.0(C-6");
197,88 ppm {C-B). Senyaws hasil isolasl diduga
merniliki & atom karbon koarlarnas sedanckan
yang muncul pada spekirum 0 BMI hanya 5
sinyal, sedangkan saiv karoon kuartemar lzgi
diperzirakan sinvalnya bernimpit dengzn salah
g2 dan hma sinyal terzebul. Kemungkinan
ginyal alom  kuarzrner vang  saling  bachimpilt
iersshul terletak pada alom karbon dan b imdal
Sedangkan satu karkan primear muncul pads
peraeseran kimiz 39,7 ppm {M-CHa)

Dengan didukung olekl datz  dan spekirum
AMBZ {Gambar 2) dan HMIC [(Sambar 3],
capal dikatahui korslasi dan masing-masing
praton iesebut gsngsn atomeatorn karbonnya.
Bimzna proton yang muncul pada pergesasan
kimiz 7.3% ppm {H-8) lerikat dangan karbon
tersisr pada 117,42 ppm (C-9), proton pads § 51
ppm (H-10) mampinyal koralasi dangan karbon
tergier yang muncul pada 1181 ppm (C-10) dan
sinyal proten yang muncul pada pergaseran
kimiz 2,99 ppm (H-11) ierikat pada karkon yang
munzul pads pergessran kimia 1204 pom (C-
11). Serta praton yang muneul pada pargasaran
kimia 7,25 pom (H-12} lerikat pada kerbon jersisr
Yang muncul pada pargeseran kimia 110,82 ppm
(C-14), Atam karbon kbarterner dari inll indol
selelzh dibarding=an pergeseran ximia  alom
karbon kuarterner dan senvawa sanyawa indol
yang talan dilaporkan, maka unfuk ssnyaws ini
mencul pada pergeseran kimia sebagai berikus
1358 (C-13y 1082 (C-7y; 12685 pom {C-8)
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Gambar 2. Spektrurn HMQEC alkalod C cengan ekspansi pada medan tinggi (A) dan medan rendah

(B (DMS0-cE, 500Hz)
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Tabel 1. Perbandimgan Data Spektrum 'H dan ™ BRI Alkzloid & dengan Palikozida (Hirosshi ef 8/,

198T)
Palikosiila Alkaloid ©
c Gippm) | & Hippmi {m. J (Hz} ) | 5Cipom) 6 {ppm} {m, JiHzZ))
2 134,7
3 551 377 {d, 10,2 ) 56,1 (d, 1911y
5 45 7 A5 158
2] 15.9 1588
7 105,2 105212
8 1268 | | 126,536
| 1174 723 id. 7.5) 117,484 735 (d, 7.5)
10 118 1 1,81 i 7.5 118415 | BEAt, 7.88)
11 1203 | 699 (1L 7.5) 120,442 B,91il.7,26)
12 108 [ V.34 [d 7.2) 110,842 e M
13 1358 135 820
14 35,3 1,65kt 10,8} 35460 18500, 128 1,088 ¢
1.88{bt 13 } Y L_T28}
15 __30s 30,716
16 1125 1 112,480
17 1518 | 7AB(s] 151,870 7.44 (s)
18 117 .8 5,18 0d, 10,5) 117,547 S,18.d, 10,8)
' 524 (d. 17.5] . 5,24 (d, 17,71
19 1356 | 5,75 (ded, 6,8, 10,5, 7,5) | 135,655 5,75 (did. 17.75 : 10.6: 6,71 °
20 4,0 43 682 i -
[21 053 | 548 (d 88} g5, 807 5,48 (d, B.8) 3
22 165.4 168,471
1 987 |456(d 7.8) 43, 7 456 {d 7.8
e 734 73,0
3 1.2 | 77.2 }
4 70,0  BO9
3 {85 =kt o 756
g E1,0 |[373(dd, &2 117) 61.0 | 34 (ddE5; 125) 416
| ]
3,63 (d, 11.4) 346 (d. 11.34)
N-CHy 398 | 243(g) 39,2 2,43 [2)
tH 10.65 [} 10,65(5) 10,65 (=)
w i s |HIL.- |1_ 7
I db &% o) e
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Gambar 3, Speklrum HMBC alkaloid © dengan ekspansi pada medan linggi (A dan medan rerdan
(B} [DMS0-dE6, 500Hz)
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Dari spekirum HMBC dan HMQC dapat
Juga diketahui karben-karbon yang mempunyai

korelasl  dangsn  proton-proton alefing yang
terdzpat pada senyaws hasll  isalasi,  Sinyal
glam  Rarbon  primer  yang  muncul  pada

pargaseran Kimia 13586 ppm (C-19) mampunyai
korelasi dengan dua proton yang muncul pada
pergaseran kimia 5,18 ppm (H-18) dan 5243
ppmi {F-18). Ssdangkan praton ysng terdapat
peda 575 ppm mempunyai karelasi dengan
warkon lersier yang ada pada pergsseran kimia
440 (C-20) ppm (C-20) Inl juga terlihat
karelasinga dangan karbon tersier yang muncul
pada 95,89 ppm (C-21). Sehingga bagian darn
kerangka senyawa  ini dapat  digambarkan
sebagai berkut.

sgogP B

Seqitu juga karbon tessier yang muncul pada
44,0 pam {C-Z0) ini, dengan mamperhatikan pola
spekirum HMBC dan HMQCnya, karbon ini juga
mempunyai korelasi dengan pralon dari Karban
lersiar yang ada pada pargeseran kimia 30,7
pom (C-153).Proton dari karban yang muncul
pada 20,7 ppm (C-15) Juga mempunyai korelagi
dengan aiom karbon kuarterner dar gugus
karboksilat, Hubungan ind juga terlinzt zntara
karbaon dari gugus Karboxsilat dengan praton dar
karbon- vang terdapat pada pergesaran kimia
151.% ppm (C-17). Kemudian proton yan muncul
Fada pergeseran kimia 548 ppm (H-21}) juga
punya koralasi dengan karben yang muneul pada
151,48 ppm {C-17) dan 30,7 pom {C-15) Dengan
membandingkan pola spekirum dar sanyaws—
zenyawa alkaloid vang  elah dilaporkan seperii
asam skiklasidinal  wyang  mempunyal  satu
molekul  gula ® miska bagian darl kerangka
sofiyawa ini selanjuinya dapatl digambarkan
sobagai berkut;

I53H ; 0E53-5013

sedangkan bagian lain dari kerangka
senyawa isolzsi inl dapat digambarkan ssbagai
berikut ;

Anlara karbon tersier pada 551 pom (C-3)
cengan karbon tersier pada 30,7 ppm [-15)
dihubungkan cleh atom sekunder yang muncul
pada pergeseran kimia 352 pom (C-14) yang
protan-protonnya zaling terkepling.  Sehingga
struklur l2ngkapnya dapat digambarkan sebagai
berikut.

Dari spektrum massa {Gambar 4}, senyaws hasil
izalasi mempunyal berst melakul 530, Hal ini
dapat terlihat dan munculnya puncak yang juga
sebagai punsak dasarnya {base pesk) pads mfe
537 (MH)". Adarya molekul gula pada senyaws
juga terihat pzda jon fragmen  mie 369 yang
melepaskan salu wnit heksosa (162 satuan
mazssa).  Sedangksn puncak-punczk fragmen
lainnya sulil diznalisis,

Flizmlaa e

1 :lil.'l, I:". 'r_l_ ?;'\.; i:l . II:' I .. !_._-\._..I".'J.' a2t JIJ; AL !-.; By

N

Gambar 4, Spekirurm massa 2lkaleid G
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Cencan membandingkan daiz spekirum "R
dzn - RMI (Tabal 1) senyawa hasil isclasi
dengan sanyaws-senyawa vang elah difagor-an,
hazil  splEsi mecpakan senyaws
al=aizid palikosids 'Jreng taltan disolagss darn daun
FONCOUrEa mancgrand
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