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ABSTRAK

Tumbuhan ('lerrdcrulrrn.\quanotum vahr dikenar di Sumatera Barat dengan
nama S ipanggre-pan ggie. Secara tradisional digunakan untuk obat demam pan-as.
Fkstrak daunnya digunakan untuk pengobatan demam malaria dan radang selapur
lendir pada hidung dan tenggorokan. Adanya penggunaan obar tradisionar ini reriait
dengan kandungan kirnia yang terdapat dalam tumbuhan tersebut, yaitu senyarva
metabolit sekunder yang bersrtar aktil biologis seperri alkaloid, 0avonoid, sreroid,
terpenoid dan lain- lar n

Hasil pemeriksaan pendahuluan terhadap tumbuhan ini memberikan indikasi
adanya flavonoid, sterord dan fenolik. penelitian ini benujuan mengisolasi kandungan
flavonoid sena m engkarakterisasi flavonoid murni hasil rsolasi. Sa=mpel penelitian ini
diambil di daerah Siteba Kecama(an Nanggalo Kodya padang.

Metoda yang dipakai untuk mengisorasi senyawa meiabolit sekunder di atas
merujuk pada nretoda yang biasa digunakan untuk mengisolasi metabolit sekunder
yang mengandung flavonoid. Dua kilogram sampel daun segar yang telah dirajang
halus dimaserosi dengan metanol (3 x 2L x 5 hari). Eksirak metanot diuapkai
invacuo sampai diperoleh ekstrak kental 400 mt. Kemudian ditambah dengan 300 ml
air panas, diamkan semalam dan didekantasi. Fraki air difraksinasi berturut-turut
dengan n-hekson dan etil asetat. Fraksi etil asetat diuapkan diperoleh ekstrak kental
etil asetat sebanyak 23,73 gr. Dari 9,l l g fraksi etil asetat drkromatografi kolom
dengan tasa diam silika gel 60 (70-230 mesh) dengan pengelusi 

"urnpr.un 
n-hekson-

etil asetat yang kepolarannya ditingkatkan secara bertahap (SGp) diperoleh senyawa
murni berbentuk zat padat amorof berwarna kuning pucat sebanyak 45 mg (0,0025gir
dari sampel segar), dengan ritik leleh 337,E - 338,3 0C.

Berdasarkan karakterisasi dengan pcreaksi rvama, KKt-2A, spehrum UV dan IR
disimpulkan bahrva tlavonoid yang terkandung dalam tumbuhan Sipanggie-panggie
((lhlorotlentlron squanatu,tt Vahl) adalah 5,7,4' rrihidroksi flavon (apigenin).
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BAB I

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang l\lasalah

Sumalera Barat rnerupakan daerah yang subur dan kava dengan berbagai jenis

rumbuhan. Sebagran tumbuhan tersebut telah digunakan oleh penduduk sebagai obal

tradisional. Penggunaan tumbuhan sebagai tradisional masih didasarkan pada dugaan-

dugaan dan pengalaman perorangan yang belum dicatat dengan bark dan belum

didukung oleh penelitian ilmiah.

Dalarn kaitan dengan riset penemuan senyawa obat, sumber daya alam havari

merupakan suatu perpustakaan kimia yang dapat dirnanf,atkan melalui proses

ekstraksi dan akrifiras skrining. walaupun tidak semuanya, penggunaan rumbuhan

sebagai obat tradrsional pasti terkait dengan kandungan kimia yang ada daram

tumbuhan tersebLrr lerrrlama senyawa merabolit sekunder yang aktil biologis. Sebab

tanpa adanya kandungan senyawa aktif bilogis ini secara umum tumbuhan tersebut

trdak akan bisa digunakan sebagar obar (Arbain, 1995).

Sebagai kelanjutan darr penelitian-pene litian kandungan kimia tumbuhan obat

terdahulu (Mon, Irma, 1998), dirasakan perlu untuk meneliti kandungan kimia

turnbuhan "S ipanggie-panggie" dalam rangka validasi penggunaan obat tradisional.

Clorotlenclntn -\qt(tmatun Vahl di Sumatera Barat dikenal dengan tumbuhan

"Sipanggie-l)anggie" secara tradisional digunakan untuk obat demam panas. Ekstrak



dari daun tumbuhan ini digunakan untuk pengobatan demam malaria dan radang

selaput lendir pada hidung dan renggorokan. (Bor & Raizoda, 1954).

Hasil pernerrksaarr pendahuluan terhadap metabotit sekunder tumbuhan ini

memperlihatkan reaksi positifdengan Liebermann - Burchard. Ciani<rin test, dan besi

(lll) klorida yang rnerupakan indikasi adanya steroid, flavonoid dan fenolik.

Dari penelusuran lirerarur meralui Naprarer (2000) dan Agrrcora (2000) belum

ditemukan laporan tentang kandungan kimia ataupun bioaktifitas dari tumbuhan

tersebut. Dari genLls vang sama Clerotlentlron inerme telah drlaporkan mengandung

senyawa diterpen neo klerodane dengan struktur l5-metoksi.l4, l5 dihidro-j_

epikarioptin (Acharr. cr ul 1992). Senyawa ini dapat menghambat perkembangan

serangga dan antifidan (Rao, er al 1993). Ekstrak dan tumbuhan cleroderulron

celehrr*ruttunt telah dilaporkan mengandung senyawa glikosida kalkon yaitu 2,_

hidroksi-6'-rnetoksi kalkon-.t,4'-D-diglikosida (Roy, pandey, I 994).

('lerrxlentlrott .;iphonuntlrus R.Br telah dtlaporkan mengandung senvarva flayon

yaitu skutelarein dan n)etil dengan aktrfitas f'armakologis masing-masing

vasokonstriksi, simpharornimerik dan penekanan SSp. (Mon, dkk, 2000)

Berdasarkan hal rersebut di atas perlulah dilakukan penelitian tentang obat

tradisional ini, r,aitu meengisolasr senya\va flavonoid yang terkan<iung dalam

tumbuhan ( /arolcntlrrn squa,notum vahl dan mengkarakterisasi senyar'a hasir

isolasi.
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B. Perumusan Masalah

Benitik tolak dari latar belakang masalah di atas, maka p€runusan masarah

dalam 6xnelirran inr adalah senyawa apakah yang dikandung oleh tumbuhan

()lerrxlendnrn .\qtuttrlutunt Vahl dan karakterisasi senyawa hasil isolasinya.

C. Pem batasan illasa Ia h

Karena keterbatasan rvaktu dan dana penelitian, maka penelitian ini dibarasi

pada:

l. Isolasi flavonoid dari daun tumbuhan Clerodendron squunrutunr yahl

2. Penentuan struktur flavonoid dilakukan hanya berdasarkan KKI-2A, Spketrum

UV dan IR

D. Pertanvaan penelitian

Berdasarkan rutrusan masalah dengan yang dikemukakan maka yang menjadi

pertanyaan dalam penelitian ini adalah senyawa f'lavonoid apakah yang rerkandung

dalam tumbuhan ('lcroclendron squamarun vahl dan bagaimana struktur kimia dari

senya\Ya hasil isolasi

E. Tujuan Penelitian

Penelitian ini bcnujuan untuk mengisolasi senyarva flavonoid yang rerkandung

pada daun tumbuhan Sipanggie-pangg te (Clerodendron sqlrtmotunl Vahl) clan

mengkarakterisasi senyatva hasil isolasi.
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F. illanfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan memberikan informasr tenrang senla\!a

flavonoid vang terkandung dalam tumbuha n Clerotlenclron .\.quanrulurt Vahl, sena

kernungkinan perranfaatan tumbuhan ini dalarn pengobatan.



BAB II

I'INJAUAN PTJSTAKA

,\. f injauan Botani Tumbuhan Sipanggie.panggie

l. i\la rlblogi Tu m bu han

( l(r(,landn,tl :qtrun.trDt Vahl termasuk tumbuhan herba yang tingginya + 6 lit

Bunganva berr*arna lrrerah tLra muncul pada bulan Maret-April. Merupakan tanaman

lanu i.dah. turnbulr discnrak-semak dan mempunyai tandan bunga yang besar.

Berdaun Iebar, ujunr., tangkai daun pendek, tangkai bunga merah, kadang-kadang

putih auu pink. t3unga bersusun berbentuk piramid, benang sarr begumlah 5 buatr.

Tumbuhan ini berasal dari Cina, pegunungan Himalaya, Jepang, Sumarera (Bor,

Raizoda, I954)

2. Klesifikasi Tumbu ha n

Klasifikasi rumbuhan ini menurut E.D,Merril (1974) adalah sebagai

be rik u t:

Devisio Spermatophya

Angiospe rmac

Dikoryledone

Sympetale

SubDevisio

Kelas

5

Sub Kelas
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Ordo Tubiflorae

Famili Verbenacea

Genus Clerodendron

Species (. lcnxletlron :tquumulun Y ahl

B. Flavonoid.

l. Tinjauan Umum Flavonoid.

Flavonoid adalah suatu kelompok senyawa fenol yang terbanyak

ditemukan di alam. Senyarm-senyawa ini mcrupakan zat wama merah, ungu, biru,

dan sebagian lagi zat wama kuning yang ditemukan dalam rumbuh-rumbuhan.

lstilah "flavonoid" berasal dari kata flavon yaitu nama dari salah saru jenis

flavonoid yang terbesar j umlahnya dan lazim ditemukan (Achmad, l9g6: 2).

Flavonoid merupakan salah satu golongan fenol hlam yang terbanyak

pada semua bagian tumbuhan (daun, akar, kayu, kulit, tepung sari, bunga, buah,

dan b9i), dan hanya sedikit pada hewaq itupun dengan anggapan berasal dari

tumbuhan yang dimakan dan tidak dibiosintesis di dalam tubuh hewan tersebut

(Markham, 1988:10).

Menurut Markham (1988: I) flavonoid adalah golongan fenol alam yang

tersebar luas dalam tumbuhan. Menurut perkiraan, kira-kira 2 % dari scluruh

karbon yang difotosintesa oleh rumbuhan ( kira-kira lx l0t ton per tahun ) diubah

menjadi flavonoid atau senyarwa yang berkaitan dengannya. Sebagian besar tanin

pun berasal dari flavonoid. Senyawa ini umumnya terdapat dalam tumbuhan

berpernbuluh, tetapi bcbcrapa golongan dijumpai lebih tersebar merata daripada



1

)'ang lain. Flavon dan flavonol tersebar merata, sedangkan isoflavon, biflavonoid

hanya dijumpai pada beberapa famili tumbuhan.

Senyawa flavonoid mempunyai keraagka dasar karbon yang terdiri dari

l5 atom C, dimana dua cincin bcnzena (C6,) terikat pada suatu ranhi propana (Cr)

sehingga membentuk suatu susunan Co-C:-Co. Susunan ini dapat menghasilkan 3

jenis struktur, yaitu l,3iiarilpropana atau flavonoid ( l), l,2diarilpropana atau

isoflavonoid (2), dan l,l -diarilpropana atau neoflavonoid (3) (Achmad, l9E6: 2).

r
.ct

,
,

f
,tc

I

I

(l) (2) (3)

Gambar .l. Tiga Jenis Struhur Flavonoid Berdasarkan Susunan Kerangka Dasar
Atom Karbon (Achmad, 19g6:2)

2. Klasifikasi Flavonoid 
t

Senyawa-senyawa flavonoid berdasarkan pada tingkat oksidasi dari

rantai propana pada sistim 1,3 diarilpropana, terdiri dari beberapa jenis yakni

flavon (4), flavonol (5), antosianidin (6), khalkon (7), auron (8), katekin (9),

flavanon (10), leukoantosianidin (ll), flavan (12), flavanonol (13), garam

flavilium (14) dan dihidrokhalkon ( l5).
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Gambar 2. Jenis Utama dan Strukur Dasar Flavonoid AIam (Achmad, 19g6: 34)



Dari jenis-jenis di atas (4) sarnpai (6) adalah jenis yang banvak

ditemukan di alam sehingga dikatakan sebagai flavonoid urama (mayor) dan (7)

sampai (ll) rcrdapat daram jurnrah yang terbatas sehinuga drkalakan scbaear

llavonoid rninor (Achmad, l9g6: 3-4).

Banyaknya jenis flavonoid ini disebabkan karena modifikasi srrukrt:r

yang terjadi pada proses biosintesis menghasilkan penambahan atau pencuranuirn

gugus hidroksil, merilasi gugus hidroksil rerhadap inti flavonoid, merilasi gugLrs

orto-d ihidroksil, dimerisasi untuk pembentukan bil,lavonorcl, pernbcntukarr

bisulfat, dan gugus hidroksir untuk pembentukan flavonoid o-grikosida arrrLr

glikosilasi inti flavonoid untuk pembentukan flavonoid c-glikosida (Markhanr.

1988: 1 -3) Bcrdasarkan ada tidaknya gula yang terikar, {ravonoid dibedakrn aras

a). Aglikon flavonoid .

Aglikon adalah pigmen flavonoid yang bebas gula, dengan kerangka

dasar yang rerdapat di alam antara lain flavon (4), flavonol (5), anrosianidin (6).

khalkon (7), auron (8), flavanon ( l0), dan flavanonol ( l2).

b) Glikosida flavonoid.

G[kosilasi gugus hidroksil dari aglikon menghasilkan flavonoid O-

glikosrda dengan ikatan c'o seperti apigenin-7-o glukosida (16) dan grikosrlasi

inti flavonoid menghasilkan flavonoid C-glikosida dengan ikaran C-C (17)

Sebagian bcsar flavonoid terdapat sebagai flavonoid o-grikosida, dirnana sar.

atau lebih gugus hidroksil terikat pada satu atau rebih molekul gula <lengan ikaran

hemiasetal yang tak tahan asam. Walaupun gugus hidroksil pada setiap posisr

dalam r.ti flavonoid dapat diglikosirasi, kenyataannya bahrva gugus hrriroksrl



l0

pada tempat tenentu mempunyai p€luang yang lebih besar unruk terglikosilasi

ketimbang tempat lainnya. Sebagai contoh unruk flavon, gugus hidroksil pada

posisi tujuh yang lebih mudah terglikosilasi (16) (Markham, 1988: 5-8).

OH

cHps
OH

HO

rlo

CH:0H

0
rto

0
lO ori orJ

HoH o

oH O

( l6)

Gambar 3. Conroh Suaru Glikosida Flavonoid

(Markham, 1988 .5 - 7)

(t7)

3. Sifat - Sifat Flavonoid ,

Sifat - sifat flavonoid antara Iain adalah berupa senyawa yang larur

dalam air, wamanya berubah bila ditambah basa atau amoni4 sehingga mudah

dideteksi psda komatogam atau dotam larutaq dan mengandung sistem aromatik

yarg terkonyngasi (Harbone, l9B7: 70-71) .

Aglikon flavonoid mempunyai sifat kimia senyawa fcnol, yaitu bersilat

agak asam, sehingga dapat lanrt dalam basa membentuk garam Flavonoid

merupakan senyawa polar, karena itu dapat larut dalam pelarut polar, seperti

etanol (EIOFD, metanol (MeOH), butanol (BuOH), asetorl dimetilsulfolsida

(DMSO), dimetilfonnamida (DMF), air, dan tainJain. Sebalitoya agtikon yang



k-urang polar, s€peni isoflavor\ flavanorq flavon, dan flavonol lebih mudah larut

dalam pelanc sepeni erer dan klorolorm (Markham, l9g6: l5)

4, Fungsi Flavonoid.

Flavonoid dalam rumbuhan berfungsi sebagai pigrnen (zat wama),

peDgarur tumbutr, penangkal serangan penyakit dan sebagai seoya\.va penanda

(markers) datam mengklasitrkasi tumbuhan. Disamping itu flavonoid mempunyai

bioahivitas yang beragam, sepe rti antihipertensi, antialergi, antitumor,

antiinllamasi dan lain'lain. Fravonoid yang paling banyak dig,nakan adalah rutin,

digunakan unruk menguatkaD susunan kapiler, menurunkan pcrmeabilitas dan

fragilitas pembuluh darah serta menccgah reg'adinya shock. Gorongan favonoid

lain yang ahif adalah golongan isoflavon, mempunyai ahivius estrogenik,

flavodilol sebagai obat anrihipertensi, baikalein sebagai anriinflamasi dan anri

alergi, flavonoid C - glikosida juga bekcrja sebagai antiinllamasi dan obar

diabetes (Bakhtiar, 1992: 89-98)

5. Pemeriksaan Flavonoid.

Untuk mengenal adanya golongan flavonoid test yang dapat dilalcukan

adalah sebagai berikut: sampel segar kira-kira 5 gram disari dengan l0 m[ etanol

95% di dalam tabung reaksi denganjalan memanaskannya lebih kurang 30 menit,

kemudian disaring. Hasit eksraksi dipindahlan ke dalam tiga buah tabung reaksi

lain, kemudian di tesr dengan larutan NaOH lO %, H2SO4 p.ur dan Mg + HCI pcrrr.

Timbulnya perobahan rvama menunj ukkan adanya flavonoid (Syafril, 1993:4).



Menurut Finar ( 1968 : 677) bahsa mercaksikan senya\n. flavonoid

dcngan pcrcaki - pcrcatsi tertcoru menjadi senyawa bcnrama meruPakan suaru

cara unNk mcnenNkaa jeo.is flavonoid apakah termasuk flavon" flavonol auu

antosianidin Pcrcaksi tersebut adalah larutao NaOH l0%, H:SO, r4,, dan M8'

HCl. Pcrubahan wama yang tErjadi dapat dilihat Pada tabcl 1-

Tabcl l. Realsi Wama Flavonoid dengan Larutan NaOFI H:SOr *r..t dan Mg'

HCl.

Jenis I-arutan NaOH HzSOr pa-, Mg-HCl

Antosianidin

Flavon

Flavonol

Biru sampai violet

Kuning

Kuning
orange

sampal

Orangc kekuningan

Kuning
orange
Kuning
orangc

samPaj

sampar

Merah (pudar -

pink
Kuning sampai
merah
Mcrah sampai
magenta

(Firar, t968:677)

C. Isolasi

1. Ekstralsi

Ektraksi dapat d.ilalcukan sccara mascrasi dan pcrkolasi Unruk bahan

kcring lebih baik digunakan metanol 70 %, sedangkan untuk bahan segar dengan

metanol 95 % karena ba}an sepr sudah mengandung air dalam jumlah besat'

Ekstrak kemudian d.iuapkan sampai semua metanol mcnguap ( Bakhtiar, 1992:

4l ). Ekstraksi secara mascrasi tebih banyak digunakan karena dapat menggunakan

pclarut yang dapat bercampur dengan air. Maserasi digunakan pcrtama jika

seoya\va organik yang ada dalam bahan tersebut cukup tinggi kadarnya' Kedua
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jika ditemukan suatu pelarut yang dapat melarutksr seDyawa orgauik tersebut

unpa d ilakukan pcrnarasan (Manj ang, I 9 8 5 : 3 -5 ).

2. Kromatogrefi

Harbone (1987: E-9) menjclaskan lcomatografi merupaka! cara umum

yang dilakukan unnrk pemisaban dan pcmurnian kandungan senyawa kimia yang

terdapat pada rumbuhan- Kromatopafi banyak macamny4 diantaranya 
.

komatografi kertas (KK$, homatografi lapis tipis (K!T), homatografi kolom,

dan lain-[ain.

Kromatografi kertas merupakan cara yang paling umum digunakan unruk

menganalie senyawa flavonoid Pcmisaban biasanya dilakukan dengan

komatografi kerus dua arah (KKt 2A), prinsipnya adalah meugelusi carnpurao

komponen dengan dua maca.ur pclarut yang kepolaraonya bcrbeda Pelarut untuk

pengembang biasanya diguakan pelarut bcralkohol, seperti campuran p-!utans[;

asam asetat: air atau BAA (4: l:5), campuran t-butanol: asam &setat: air atau TBA

(3:1:l) sebagai pengembang pertama dao asan asctat 15% (HOAc l5%) sebagai

pengembang kedua Kertas yang disaranka.n untuk kromatografi kertas dua arah

(KKt 2A) ini iatah kertas Wlatrnan 3MM (46x57 cm) atau yang setara (Markhrm,

1988: 17-19). Mendeteksi bercat dipcriksa dengan sinar W (366 nm) da!

pereaksi flavonoid scpcrti aluminium klorida 5%, komplek difenil asarn borat -

etanolamin dan sebagainya. Dari warna yang dihasilkau don lctak bcrcak dapat

membantu dalam menentukan struktur senyawa @akhtiar, 1992: 42). Untuk

i..kelincahan suatu senyawa dalam pcngembang tertcntu disebut bilangan Rf.
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Bilangan Rf didefinisikan sebagai jarak yang ditempuh oleh senyawa dibagi

dengan jarak yang ditempuh garis depan pengembang (diukur dari garis awal),

karena itu bilangan Rf selalu lebih kecit dari 1,0 (Markham, l98g: I 7). Menurut

Markham (1988: l9-25) kebanyakan flavonoid tidak rerlihat pada komatogram

kertas. Karena alasan tersebut untuk mendeteksi bercak diperika dengan sinar

UV. Untuk penampak noda, kromarogram yang sudah betul-betul kering diberi

uap l{H3. Menurut Markham (1988: 22) dan Bakhtiar (1992: 55) adanya bcrcak

pada kromatogram dapat memberikan informasi terhadap jumlah komponen dan

jenis flavonoid yang lerdapat pada sampel. Distribusi flavonoid pada komatografi

kertas dua arah (KKt 2A) dengan pengembang TBA/ HoAc 15% dapat dilihat

pada gambar 4.
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Cambar 4. Distribusi tlavonoid pada kromatografi kertas dua arah dengan

pengembang TBA / HOAc l5% (Markham, 1988:22).
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Kromatografi lapis ripis (KLT) dan KLT preparatif merupakan suatu

metoda yang penting unruli mendeteksi dan memisahkan flavonoid dari ekstrak

tanaman. Pada kromatografi lapis tipis, sebagai fasa diam silika gel dan sebagai

fasa gerak adalah pelarut yang disebut eluen. Pelarut atau eluen ini dirempatkan

dalam suatu bejana yang discbut chambcr (Khopkar, 1990: 155). Zat yang telah

dilarutkan dalam pelarut yang mudah mengurp, ditotolkan pada bagian bawah plat

yang sudah ditatrdai. Kemudian plat dimasuUian ke dalam chamber yang telab

berisi eluen Pelarut akan naik membasah.i plat sambil membawa komponen yang

akan dipisahkan. Tiap komponen akan bcrgerak dengan kcccpatan yang bcrbeda.

Kecepatan gerak suatu komponen ini ditentukan oleh jenis senya\ra dalam suatu

komponen yang akan dipisahkan- Unruk memeriksa pemisahan senyawa yang

terjadi pada plat dapat dilihat dengan menggunakan lampu UV, dan dengan

menggunakan pcreaksi penampak noda.

Kolom kromatografi teup merupakan suatu teknik yang sangat berguna

untuk pemisahan pendahuluan ataupun pemurnian flavonoid &lam jumlah besar

yang berasal dari ekstrak tanaman (Bakhtiar, 1992: 45).pada komatografi kolom,

.campuran yang akan dipisahkan diletakkan bcrupa pita pada bagian atas kolom

penyerap. Pelarut (fasa gerak) dibiarkan mengalir melalui kolom. Senyawa yang

akan dipisahkan (linarut) bergerak melalui kolom dengan laju yang berbeda,

memisah dan berbentuk sepeni pira-pita yang dikumpulkan berupa fraksi ketika

keluar dari dasar kolom ( Grinetr, l99l: 102). Sebagai fasa p€nyerap digunakan

silika gel dengan pengelusi heksana dan etilasetat melalui proses adsorbsi dengan

meningkatkan kepolaran (Stel Gradien polariry, SGp).
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3. Spek'troskopi ultraviolet ( UY ) dan inframerah ( IR )

Spektroskopi serapan ultraviolet merupakan suatu cara yang paling

berguna untuk menganalisis struktur flavonoid karena dapar mengidentifikasi

jenis flavonid dan menentukan pola oksigenasinya- Sp€hrum flavonoid biasanya

diambil dengan menggunakan pelarut metanol. Spektrum metanol dari flavon

terdiri dari dua puncak absorbsi utama dalam daerah 240 - 350 nm. Kedua puncak

ini umumnya dirujuk sebagai pita I (biasanya 300 - 350 nm) dan pita II (2a0-280

nm) (Markham, 1988: 38 - 39 nm). pira I berhubungan dengan absorbsi yang

disebabkan oleh sistim sinamol cincin B dan pita II dengan absorbsi sistim bcnzoil

cincin A. Disamping itu, kedudukan gugus hidroksil fenol bebas pada inti

flavonoid dapat ditenrukan dengan penambahan pcreaksi-pereaksi geser laruun

natrium metoksida (NaOMe), laruun aluminium klorida (AICI3) dalam metanol,

larutan asam klorida (HCl), serbuk natrium asetat (NaOAc) dan serbuk asam borat

(HlBOr) kedalam larutan cuplikan dalam metanol dan mengamati pergeseran

puncak serapan yang terjadi.

Spehrum "NaOMe" merupakan spektrum flavonoid yang gugus hidroksil

fenolnya sampai batas tertentu terionisasi, oleh sebab itu merupakan petunjuk

yang berarti dalam pola hidroksilasi, mendeteki gugus hidroksil yang lebih asam

dan tidak tersubstitusi. Spektrum "NaOAc" hanya menyebabkan pengionan yang

berani pada gugus hidroksil yang paling asam sehingga digunakan untuk

mendcteksi adanya gugus 7-OH bebas dan spcktrum ',NaOAc/FLBO3,, digunakan

untuk mendeteki keberadaan gugus hi&oksil pada gugus orto-dihidroksi sebab

H3BO3 menjembatani kedua gugus orto-dihidroksi. Spektrum "A.lCl5" digunakan

'MlLll(
uNlv'

r' - a-: )
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untuk mendctcki kebcradaan gugus hidroksil pada C5 dan gugus orto-dihidroki

pada cincin B. Penambahan AlCh akan membcnruk komplek yang tahan asam

antara guglls hidrokil C5 dengan gugus keton pada C4 dan komplek yang tak

tahan asam dengan gugus orto-dihidroksi pada cincin B.
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rr./ \o,
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Gambar 5. Senyawa komplck yang tcrbcnruk dengan penambahan pereaksi geser

AlCll dan Alclr / HCt (Markham, 1988 : 39).

Dengan demikian speLtrofotometer ultraviolet secara lidak langsung

berguna untuk menentukan kedudukan molekul gula atau gugus metil yang rerikat

pada satu gugus hidroksil fenol. Dengan adanya berbagai jenis spektrum rujukan

yang lengkap, al<an mmbantu dalam penafsiran spektrum serapan ultraviolet dari

senya\va flavonoid (Markham, 1988: 43 - 47). .

Spehrum serapan inframerah bcrguna untuk menentukan gugus-gugus

fungsi yang terdapat pada senyawa flavonoid, dimana setiap gugus fungsi akan

memberikan puncak serapan yang khas pada frekwensi 4000 cm-l - 400 cm-I.

Gugus C=O karbonil menyerap dalam daerah 1820 cm'r- 1660 cm'l, OH 3600 cm-

3300cm'r, C=C aromatik 1650 cm'r- I450 cm'r, C-O eter 1300 cm'r - 1000 cm-r,

C-H aromatik dikiri 3OOO cm'r dan spr 3OOO cm'r - 2gOO cm-r (pavia. Lampman

dan Kriu 1988 dalam Irma Mon, 1998 : l2).

t



BAB III

METODOLOGI PENELITIAN

A. Jen is Penelitian.

Penelitian ini merupakan penelitian eksperimen laboratonum yang dilakukan di

laboratorium Kimia Fakurtas Matematika dan Ilmu pengetahuan AIam Universitas

Negeri Padang.

B. Waktu Dan Tempat penelitian

Penelitian dilaksanakan dan bulan Agustus sampai bulan Oktober 2000 di

laboratonum penelitian Kimia FMIpA Universitas Negeri padang

C, Sampel Penelitian

Sampel penelitian adalah daun dari tumbuhan S ipangeie-panggie

(('lerodendntn .\qu(l,tatun vahl). Sampel diambil di daerah siteba Kelurahan Surau

Cadang Kecamatan Nanggalo Kodya padang sebanyak 2 kg.

D. Alat dan Bahan.

Alat yang drgunakan adalah satu set rotary evaporator, beberapa perlatan getas,

lumpang, plat teres, rimbangan analrtik, kaca arloji, corong pisah, kulkas, chamber,

pipa kapiler, kenas saring melting point, kolom kromatografi, lampu UV (256 nm).

I8
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Bahan yang digunakan adalah 2 kg daun segar dari tumbuhan Sipanggie-

panggie (C/err;clenrlrun squunrutunr Vahl), anhidrida asetat, kloroform, asam sulfat

( H:SO1) pekat, pereaksi Mayer, serbuk magnesium (Mg), asam klorida (HCl) pekat,

natrium hidroksida (NaOH) padat, kapas, aquades, metanol (MeOH), n-heksana, eril

asetat (EtOAc), besi (lll) klorida (FeCI3), buranol, aluminium klorida (AiCh),

natrium asetat (NaOAc), asam borar (HrBOr), plat KLT, silika gel 60 (70 -230

mesh), amoniak pekat (NHr).

E. Prosedur Penelitian.

.1. 
Pengambilan dan Pcrsiapan Sampel.

SampeI penelitran adalah daun tumbuhan Sipanggre-pangg ie (Clerc<lenclron

.sqtonrutunt Vahl) diambil di daerah Siteba Kelurahan Surau Gadang Kecamatan

Nanggalo Kodya Padang pada bulan Agusrus 2000. Bahagian yang diambil

adalah daun sebanyak 2 kg. ldentifikasi tumbuhan dilakukan di Herbarium

Biologi Universitas Andalas Padang.

2. Pemeriksaan Kand unga n Kimia

Dilakukan dengan menggunakan cara sebagai berikut :

a. Pemeriksaan A lkaloid

Sampel segar sebanyak 5 gr digerus dalam lumpung porselen, tambahkan

l0 ml kloroform dan penggerusan dilanjutkan lagi. Selanjutnya ditambahkan

l0 ml amoniak dalarn kloroform ( I :20), saring ke dalam rabung reaksi dan

tambahkan asam sullar 2 N sebanyak l0 tetes. Campuran ini dikocok dan
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didiamkan selama beberapa menit sampai memisah menjadi dua lapisan. Lapisan

atas diambil lalu dimasukkan ke dalam tabung reaksi kecil, kemudian di tes

dengan reagen mayer. Tidak terbentuknya endapan putih atau kekeruhan

menunjukkan tes negatif terhadap adanya kandungan alkaloid.

b. PemeriksaanFlavonoid.

Sebanyak 5 g sampel digerus halus, lalu ditambaf,[an l5 ml metanol dan

dipanaskan di atas pcnangas selama 5 menit, kemudian saring. Filtrat yang

didapatkan dimasukkan ke dalam tabung reaksi dan diuji dengan pereaki Mg +

HCl. Terbentuknya perobahan wama menjadi kuning menunjukkan tes yang

positif terhadap adanya flavonoid.

c. Pemenksaan Sreroid dan Terpenoid

Pemeriksaan steroid dapat dilakulian dengan metoda Lieberman-

Burchard. Sebanyak 5 g sampel digerus dalam lumpang dengan kloroform.

Kemudian pada plat tetes sari kloroform diuapkan lalu diberi asam asetat anhidrat

dan asam sulfat pckat. Terbentuknya wama biru violet dan wama merah

menunjukkan tes positif mengandung senyawa steroid danterpenoid.

d. Pemeriksaan Saponin

Sampel segar sebanyak 5 g digens dalam lumpang sampai halus, lalu

dimasukkan ke dalam tabung reaksi. Tambahkan air suling sampai semua bahan

terendam dan panaskan sampai mendidih selama 2-3 menit. Kemudian

didinginkan dan setelah iru kocok dengan kuat. Terbentuknya busa yang stabil

selama l5-20 menit menunjukkan tes yang positif terhadap adanya saponin.
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3. Isolas i

a. Eksuaksi dan Fraksinasi

Daun segar yang telah dirajang halus sebanyak 2 kg dimaserasi dengan

metanol 3 x 2 L masing-masing selama lebih kurang 5 hari. Ekstrak metanol

dipisahkan dengan cara penyaringan, kemudian dipekatkan dengan rotary

evaporator sampai didapatkan ekstrak kental 400 ml. Ekstrak kental ini

ditambahkan air panas 300 ml, lalu diaduk dan didiamkan semalam kemudian

didekanusi sehingga diperoleh fraksi air sebanyak 400 ml.

Fraksi air dimasukkan kedalam corong pisah dan difraksinasi dengan n-

heksara (5X300 ml). Fraki heksana dipisahkan. Selanjutnya fraksi air

difraksinasi lagi dengan etil aserat (5X300 ml) sampai fraksi air memberikan hasil

negatif dengan tes Mg-HCl. Fraksi etil asetat dipekatkan dengal rotari evaporator

sehingga didapatkan ekstrak kental fraksi etil asetat sebanyak 23,73 g.

b. Pemisahan dan Pemumian Fraksi Etil asetat

Sebelum melakukan pemisahan, fraksi etil asetat dimonitor dengan KLT

dengan penampak noda lampu UV daa pereaksi penampak noda besi (lll) klorida.

Ternlata menunjukkan satu noda utama disamping beberapa noda minor lainnya.

Kemudian baru dilakukan pemisahan fraksi etil asetat.

Fraksi etil asetat sebanyak 9,1t g dikromatografi kolom dengan

menequnakan silika gel 60 (70 -2j0 mesh). Silika gel terlebih dahulu

disuspensikan dengan hekan kcmudian dimasukkan ke dalam kolom

kromatografi yang bagian ujungnya telah dilapisi dengan kapas sambil diketok-

ketok untuk mengeluarkan gerembung udara. sampel disiapkan secara preadsorbsi
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dengan cara melarutkan dengan metanol lalu ditambahkan silika gel lebih kurang

5 g dan uapkan sampai kering dengan rotary evaporator, kemudian digerus halus.

Masukkan sampel yang telah disiapkan ini ke dalam kolom kromatografi dan

dielusi dengan eluen: heksan, heksan+ril aserat (7:3, l:1, 3:7, l:9), eril asetat, etil

asetat-metanol ( l:9) dan me tanol masing-masing lebih kurang 100 ml.

Fraksi yang keluar (eluat) ditampung dengan beberapa vial lebih kurang

l0 ml diperoleh 80 vial. Setiap vial dimonitor dengan KLT dengan penampak

noda lampu UV dan pereaki penampak noda besi (lll) klorida remyara vial 5

sampai l2 menberikan reaksi positifdengan pereaksi besi (III) klorida dan masing

- masing menunjukkan satu noda utama-

Masing-masing vial dibiarkan pelarutnya menguap, serelah 3 hari

terbentuk endapan kuning pucat pada vial 5-12. Endapan digabung dan d.ipisahkan

dengan pelarutnya. Selanjutnya endapan tersebut direkristalisasi unruk

memumikannya dari pengotor dengan cara melarutkan sedikit endapan dalam

sedikit metanol. Kemudian dirambahkan beberapa tetes ctil asetat sampai menjadi

keruh- Selanjutnya ditambahlan beberapa tetes melanol,dan disaring. Biarkan

campuran tersebut sampai terbentuk hablur dan lakukan hal yang sama sebanyak

tiga kali sehingga didapatkan senyawa murni. Senyawa tersebut berbentuk zat

padat amorf benvama kuning pucat sebanyak ?0 mg. Skema kerja isolasi dapat

dilihat pada larnpiran 2 halaman 33
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c. Karakterisasi Senyawa Hasil Isolasi

Karakterisasi senyawa hasil isolasi meliputi pemeriksaar titik leleh,

reaksi rvama, pemeriksaan komatograh, pemerikaan spelctrum ultraviolet dan

spehrum inframerah.

l. Pemeriksaan titik leleh

Pengukuran titik leleh dilakulan dengan menggunakan alat melting

point, dimana sedikit krisul dimasuklian ke dalam pipa kapiler kemudian

dimasukkan ke dalam alat melting point. Suhu dinaikkaa dengan kecepaun 5

derajat per menit. Suhu pelelehan diamati saat krital mulai meleleh sampai

meleleh secara keseluruhan diperoleh titik leleh 337 C - 3'}F C.

2. Reaksi Warna

Pereaksi yang digunakan adalah larutan NaOH, H:SOr p.ur dan Mg - HCI

yang akan menghasilkan wama spcsifik tergantung jenis flavonoidnya. Sedikit

senyawa flavonoid hasil isolasi dilarurkan dalam metanol secukupnya. Ambil kjra

- kira I ml larutan, kemudian d.imasukkan ke dalam tiga buah tabung reaksi yang

masing-masingnya ditambahlan beberapa tetes p€reaksi NaOH (terbentuk wama

kuning), pereaksi H2SOa pekat (terbenruk warna kuning) dan pereaksi Mg-HCl

(membe rikan wama merah bata).

3. Pemeriksaan Kromatograft

a. Kromato$afi lapis tipis dengan eluen heksan: etiasetat (1:1). Bercak

memperlihatkan satu noda utama dengan menggunakan pcreaksi penampak noda

besi (lll) klorida dan penampak noda lampu UV.



b. Kromatografi kenas dua arah (KKt 2A) dengan pengembang butanol-asam

aseat-air (BAA) (a:l:5) dan asam asetat (HOAc) l5% . Sebagai penampak noda

digunakan uap amonia yang mempe rlihatkan wama noda kuning.

4. Pemeriksaan spektrum ultra violet (lfV) dan spektrum infra merah (lR).

Spektrum W urruk flavonoid hasil isolasi dibuat dengan

spektrofotometer uv 'vrS Secoman 2000 (pengukuran dilakukan di laboratorium

kimia dasar universitas Andalas padang), Terlebih dahulu arar distandarisasi

dengan blanko (metanol p.a-). Sedikit senyawa dilarutkan rtqlam metanol, larutan

diencerkan hingga diperoleh serapan yarg cukup baik. Spektrum mula - mula

direkam dalam pclarut metanol, kemudian sccara bcrnrrut - turut spehrum

direkam untuk penambahan lamtan natrium hidroksida (NaOH), aluminium

klorida (A]Cl3), AlCly'HCl, natrium asetat (NaOAc), NaOAcAI3B03.

Spekrtmm infra merah direkam dengan spcktrofotometer IR perkin

Elmer 7358 dalam bentuk petet KBr (pengukuran dilahrkan di laboratorium

kimia dasar Universitas Andalas padang). Data pemeriksaan spektrum ini dapat

dilihat pada lampiran 4 dan lampiran 5 halaman 36 dan 3g.
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EASIL DAN PEI\IBABASAN

A. Hasil

Hasi I pc meri ksaan pendahul uan kandungan senya\\a m e tabo Ii t se kur de r

yang tcrdapat pada rumbuhao sampel menunj uklian bahrva sampel mengandung

flavonoid, steroid, terpcnoid dan saponin (nbet 2).

Tabel 2. Hasil Pemeriksaan Kandungan Kimia Daun Tumbuhan Saripati

(Cl erodendron inlort unar um, Linn).

No Kandungan Senyarv-a Pereaksi Hasil

I

)

3

4

Alkaloid

Flavonoid

Steroid / Terpenoid

Saponin

Mayer

Mg-HCt

Lieberman - Burchard

H:O

+

+

+

Keterangan: - = tidak terdeteksi

+ = ada (terdeteksi)

Dari 2 kg ekstrak daun segar metanol didapatkan frak i erilasetat

sebany-ak 23,73 gr ( I, t 86%).

Pemeriksaaan kandungan kimia fraksi etil asetat memberikan hasil positif

terhadap senyawa fenol dan flavonoid. Dari 9,ll gr foaksi etil asetat yang telah

dipisaH<an dengan komatografi kolom dan dilanjutkan pemumiannya secara

25
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rekristalisasi berhasil diisolasi senyarva flavonoid murni berbentuk zat padat amorf

berrvarna kuning pucat sebanyak 70 mg dengan titik teleh 337,8-338,3 o C. S.nya,ra

ini dengan larutan NaOH rnemberikan warna kuning, dengan asam sulfat pekat

berrvama kuning, dan dengan pereaksi Mg-HCl berwarna merah bata.

Krornatograrn dari KLT senyawa hasil isolasi ini dengan eluen heksan: etrl

asetat ( l:l) menunjukkan satu noda dengan Rf 0,5.Flavonoid ini denqan kromatografi

kertas dua arah (KKT 24) rnernberikan wama bercak ungu dengan sinar lampu UV,

kuning dengan uap amonia. Hasil kromatogram KIT dan kromatografi kertas dua

arah dari flavonoid hasil isolasi dapat dilihat pada lampiran 3 halaman 35.

Perneriksaan spektrum ultraviolet flavonoid ini dalam metanol memberikan

serapan maksimurn pada panjang getombang268,9 nm (pita tl) dan 333,9 nm (pira I).

Dengan pereaksi geser NaOH 2N terjadi pergeseran batokromik 52,4 nm pada pita I

dan intesitas menaik dan terbentuk pita baru pada panjang gelombang 320,4 nm.

Penambahan A|CI3, rnenyebabkan pergeseran batokromik 41,3 nm pada pita I, dan

dengan penarnbahan HCI tidak tegadi p€rgeseran (lampiran 4 haJaman 36)

Penambahan NaOAc menyebabkan terjadinya pergeseran batokromik sebesar 5,8 nm

pada pita ll dan intesitas menaik, sedangkan setelah penambahan HrBO3 terjadi

pergeseran terhadap MeOH(pita [) sebesar 3,6 nm dan pada pita I sebesar 0,9 nm

(lampiran 4 / tanjutan).

Spekrum inframerah memperlihatkan puncak serapan pada 3250 cn-', l600

crn'', 1500 cmt,l37o 
"m-', 

1250 cm-', 1030 cm-', 810 cm'r (lampiran 5 halaman 38)
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B. Pembahasa n

Hasil pemeriksaan pendahuluan kandungan flavonoid dalam daun tumbuhan ini

relatiltinggi, sesuai dengan intensitas warna kuning yang dihasilkan dari pemenksaan

flavonoid. Diperkirakan keberadaan kandungan meabolit sekunder ini akan

menyebabkan adanya penggunaan tradisional dari tumbuhan tersebut.

Pengujian arval ekstrak kasar fraksi etilasetat dengan KLT bertujuan untuk

memonitor jumlah noda yang terdapat dalam flavonoid kasar dan

mengidentifi kasikan adanya senyawa fenol. Terdapatnya satu noda urama pada KLT

yang dikembangkan dengan eluen n-heksan: etilasetat (l:1) menunjukkan bahrva pada

fraksi ini ini mengandung satu komponen utama senyawa flavonoid. Untuk

rnengidentifikasikan adanya senyawa fenot digunakan pereaksi besi (lll) klorida dan

penampak noda lampu UV. Fenol menyerap di daerah UV pendek dan dapat dideteksi

pada plat silika gel vang nrengandung indikator fluoresensi gelornbang 2il nrn.

terlihat sebagai bercak gelap dengan latar belakang berfluoresensi dibarvah sinar UV

Setelah dilakukan pernisahan terhadap fraksi etilasetat dengan kromarografi kolom

dan dilanjutkan pemumiannya secara rekristalisasi berhasil diisolasi senyawa

flavonoid dengan flavonoid dengan Rf= 0,5 sebanyak 45 mg (0,0025% dari sampel

segar).

Identifikasi jenis flavonoid ditakukan dengan menggunakan pereaksi rvarna

Iarutan NaOH, HISOa pekat Mg-HCl. Suatu flavonoid golongan flavon akan

memberikan warna kuning dengan pereaksi NaOH, wama kuning sampai oranle

dengan HISOa pekat dan kuning sampai merah dengan pereaksi Mg-HCl (lihat tabel
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I halaman t2). Kromatografi kertas dua arahj (KKI-2A) berguna untuk menentukan

apakah flavonoid hasil isolasi termasuk jenis aglikon (flavonoid tanpa gula) atau jenis

glikosida (flavonoid yang mengikat molekul guta). Sebagai pengembang p€rtama

digunakan BAA (4:15) dan pengembang kedua HOAc l5%. Flavonoid jenis aglikon

akan memberrkan harga Rf yang relatif lebih kecil dengan pe ngembang HOAc l5%

dibandungkan dengan pengembang BAA harga Rf besar (HOAc l5% Iebih polar dari

pada BAA). Dibarvah sinar UV akan dapat dilihat rvama bercak. Flavon benvama

gelap dibarvah sinar lampu UV dan benvama kuning bila diuapi dengan amonia.

Semua senyawa lenol berupa senyawa aromatik sehingga senyawa

menunjukkan serapan kuat didaerah spektrum UV. Data spektrum ultra violet

flavonoid hasil isolasi dengan pelarut metanol mempertihakan adanya serapan pada

268,9 nm dan 333,8 nm. Data ini mirip dengan serapan flavon (apigenin). Flavon

rnernberikan puncak serapan pada pita II (250 nm - 300 nm) dan pira I (300 nm - 350

nm) dalam pelarut metanol. Dalam apigenin, memberikan puncak serapan pada 267

nm dan 336 nm dalarn pelarut metanol (Markham, 1988:3940). Penambahan NaOH

menyebabkan pcrgeseran batokromik 52,4 nm pada pita I dengan intensitas menaik,

ini menunjukkan karakteristik adanya OH pada Cr', adanya terbentuk puncak baru

pada panjang gelombang 320,4 nm ada OH pada Cr. Penambahan AlCls

menyebabkan pergeseran batokrornik 47,3 nm pada pita I menunjukkan adanva OH

pada Cs, dengan HCI tidak teqadi pergeseran menunjukkan tidak ada ono- di OH

pada cincin A maupun B. Dengan penambahan NaOAc terjadi pergeseran batokromik

sebesar 5,8 nm dan intensitas menaik menunj ukkan adanya OH pada C7
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Namun untuk rnenlelaskan secara pasti penafsiran ini, tentu harus ditunjang oleh

spektrum']C-RMl dan IH-l{ML

Untuk menentukan ada tidaknya gugus fungsi yang terdapat pada senyarva

flavonoid dilakukan dengan pengukuran speklrum inframerah, dimana setiap gtrgus

fungsi akan rnetnberikan puncak serapan yang khas pada daerah 4000 crn'r - '100 cm-

r. Flavonoid ini mcnunjukkan senyawa mcmpunyai gugus fungsi OH pada daerah

3250 cni-r, gugus fungsi karbonil (C:O) pada daerah 1600 cm'r, regang C=C

aromatis pada claerah 1500 cm-r, sedangkan puncak 1370 cmr menunjtrkkan adanya

ulur C-O,tekuk O l-l pada 1250, adanya puncak 1030 menunjukkan adanya C-O-C dan

820 adanya tekuk Cfl luar bidang.

Dari karaktcrisasi di atas dapat disirnpulkan bahrva struktur dari tlavonoid ini

adalah 5,7,4' trihidroksi flavon (Apigenin) dengan struktur
OH

HO o

I

oH o

Data spektrurn UV dalam MeOH, maupun dengan pereaksi geser NaOI-I, AlClr

/ AlCl1- HCI dan NaOAcl NaOAc -HrBOr sangat mirip dengan speklrum UV dari

apienirt ( Mabry dan Mark ham; 1 970,20)
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KESIIVIPU LAN DAN SAR,\N

A, Kesim pulan

l. Dari 2 kg daun ssrtar tumbuhan saripati (Clerodendron Intirnunaturn. [-rnn)

didapatkan flar onoid kasar dari fraksi eril asetat sebanvak 2j,73 gr ( I . I 86%).

2. I)enrisahan 9,ll gr l)avonoid kasar secara kromatograll kolonr menghasilkan

flavonoid murni scbanyak 45 mg (0,009% dari sampel segar ) berbenruk padatan

amorlberrvarna kuning pucat dan meleleh pada suhu 3i7,8-lj8,i"C.

3. Dari pemeriksaar) reaksr rvarna, kromatograli kenas dua arah , spekrrum UV dan

lR disimpulkan bah*a llavonoid hasil isolasi ini adalah 5.7,-{'trihidroksi Uavon

( apige nin ), dengan struktur :

OH

HO o

I

OH o

B. Saran

Disarankan kepada peneliti selanjutnya agar melanjutkan penelitian rni dengan

karaktensasr secara spektroskopi resonansi magnetik inti dan massa sena melakukan

uji bioa[.tivitasnva.

io
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Lampiran 2. Diagrgm Kerja Isolasi Flavonoid Dari Daun Tumbuhan
Saripati (C lerodendron inforanatum. Lino)

Daun scgar
2Kg

Rajang balus
Maserasi dcngan McOH
3 x 12litcr, @5hari
Saring

Pckatkaa dcngan ruery cr?orator cs -HCl (-)

Tambahkaa air panas 300 ml
diamkan semalam
Saring

Fraksinrsi dengan n-bckraoa
(t x 300 ai)

Tidat diJanjutkan

Fraksioasi dengan EtOAc
(5 x 300 ml)

Pcka.tkan dengan rotary evaporator
Timbang

Tcs Mg-HCl o
Tidak dilanjutkan

Tes Mg-HCI (-)
Tidak dilanjutkan

Ekstrak McOH
Arnpas

Eksnk kcnta.l McOH (4OO ml)

Fraksi air Endapan

Fraksi air Fraksi hcksena

Fralsi EtOAc

Fra-ksi air

Flavonoid kasar
(23,13 g)



Lempiran 2. (Lanjutan;

3{

- Monitor dco8aa KLT
-Koloo lromatografi

Fasa diam silika gcl 6O (70 - 230 rnesh)

Fasa gcral hcksaq b.Len-EtoAc (7:1,

l:9), EOAc-McOH (I:9) da.o MCOH
Tampng dcngal vi:l l0 ml
-Monitor dco8aa KLT
-Rf ya.ug sama digb"ng.

t, ): t,

-Bia*rn 3 bad

- Rclristalisasi (3 x) dcogan MCOH da! E(OAc

Karalccrisasi
- Pcmcrilsaa.n titil lclch
- Rcaksi wama
- Pcmcritsaaalrornatogafi
- Spckmm W dan IR

Flavonoid Kasar
9,1lg

Via.l 5 - 12

Endapa.o kuaing

Pucat

Flavonoid muror
?0 mg ( 0,009 %

dari sampel scgar)
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larnpiran 4

SpekEum UV Flavonoid dengan pereakei geser AlC13 dan HCI
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