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ABSTRACT

Tryterpenoid compound (3-hydroxyeupha-7-ene) were isolated from hexane fraction the steam bark
of Toona sinensis (Meliaceae). The structures of these compounds were established base on
spectroscopic evidence, including UV, IR, 3C-NMR, 1H-NMR, HMBC, HMQC and COSY spectra
and literature survey this is new compound in family Meliaceae. Insect activity of the hexane
fraction (1.0%) and against Crosidolomia pavonana were tested. The activity of hexane were
mortality (37.5%), antifeeding (75.5%). The activity of the 3-hydroxyeupha-7-ene showed
mortality (52.0%), Lc50; 0.39847 and Lt50; 5.53931.
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PENDAHULUAN

Tumbuhan surian (Toona sinensis) merupakan
spesies dari famili Meliaceae dan potensial
sebagai insektisida nabati[1]. Tumbuhan ini
merupakan tanaman serbaguna, pohonnya
digunakan sebagai bahan bangunan, daunnya
digunakan sebagai pengobatan diare, penyakit
usus, tonikum, obat demam dan
pembengkakan ginjal. Daun surian juga
digunakan sebagai pengusir serangga terutama
untuk membunuh kutu busuk yang hidup
dicelah-celah papan, pengusir hama tanaman
padi dan digunakan juga sebagai penyedap
rendang belut[2-5]. Daun tumbuhan ini
dilaporkan mengandung 48 senyawa minyak
atsiri dengan 8 komponen utama yaitu,
germakren-D, germakren-B, α-terpinen, α-
humulen, β-kariofilen, α-elemen,
bisiklogermakren dan α-kopaen[6].

Penelitian lebih lanjut terhadap kulit batang
tumbuhan ini diperoleh dua senyawa flavonoid
yakni 3, 5, 7, 3’, 4’-pentahidroksi flavanol

(katekin) dan senyawa 3, 5, 7, 2’, 4’-
pentahidroksi flavanol (isomer katekin)[7].
Ekstrak etanol daun surian dilaporkan juga
mengandung steroid yakni surenon dan surenin
dan sendrelon[8-14] dan karotenoid yang terdiri
dari β-karoten, zeasantin dan laktukasantin.
Ekstrak kasar karotenoid dari daun surian ini
dilaporkan mempunyai sifat anti-
hiperlipidemis[2]. Fakta tersebut
memperlihatkan kemungkinan pemanfaatan
tumbuhan surian (daun dan kulit batang)
sebagai insektisida yang ramah lingkungan.

Penelitian yang dilakukan terhadap fraksi
heksan kulit batang tumbuhan ini diharapkan
akan menemukan senyawa triterpenoid yang
aktif terhadap larva Crosidolomia pavonana,
dimana larva ini merupakan hama utama
tanaman kubis. Dari penelitian ini diharapkan
senyawa triterpenoid yang diperoleh juga
memberikan respon positif terhadapa hama
lainnya atau mempunyai spektrum yang luas
dalam hal membunuh hama tanaman.
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METODOLOGI

Alat dan Bahan

Alat yang digunakan adalah Fisher melting
point apparatus, spektrum UV ditetapkan
dengan spektrofotometer UV/Vis (Type UV-
160A; Shimadzu), spektrum IR ditetapkan
dengan Spektrometer IR Perkin Elmer
Spectrum, MS JEOL JMS-700/6I mass
spectrometer, 13C-NMR dan 1H-NMR
ditentukan dengan alat JEOL JNM-ECA.
Kromatografi Vakum Cair (KVC)
menggunakan silica gel 60 G Art 7731 kode
1194358 (Merck), analisis KLT menggunakan
pelat KLT Kiesegel 60 GF254 (Merck).

Pelarut yang digunakan berkualitas teknis yang
telah didistilasi kecuali pelarut untuk proses
kristalisasi menggunakan pelarut pure analisis
(pa). Pengujian aktifitas insektisida
menggunakan seperangkat alat uji bioaktifitas
(injektor, serbet, pipet mikro, kaca petri, kotak
plastik, pinset, dan kuas). Agistik dan daun
kubis.

Bahan tumbuhan yaitu kulit batang Toona
sinensis seberat 5,5 kg kering dan identifikasi
dari tumbuhan dilakukan di Herbarium Jurusan
Biologi FMIPA Universitas Andalas. Tercatat
sebagai spesimen No. 1 atas nama Adlis
Santoni. Bahan uji yang digunakan adalah
larva Crosidolomia pavonana.

Prosedur

Isolasi

Kulit kering batang Toona sinensis yang telah
digiling halus sebanyak 5,5 kg dimaserasi
dengan 31,5 L metanol, kemudian dikisatkan
pelarutnya dengan menggunakan rotary-
evaporator sehingga diperoleh ekstrak kental
metanol 824 g.

Ekstraksi dan Pemurnian Fraksi Heksan

Fraksi heksan sebanyak 5 g dilakukan proses
pemurnian dengan metoda kromatografi
vakum cair dan dielusi secara bergradien
menggunakan pelarut heksan, etil asetat dan
metanol.

Selanjutnya dilakukan kristalisasi
menggunakan sistim dua pelarut yaitu heksan
dan metanol. Padatan putih kekuningan yang
diperoleh dilarutkan menggunakan pelarut
heksan kemudian ditambahkan pelarut metanol
secara perlahan tetes per tetes. Penambahan
metanol dihentikan sebelum terbentuk
kekeruhan, kemudian larutan ini disimpan pada
suhu kamar dan dibiarkan selama 12 jam
sehingga terbentuk kristal jarum putih
sebanyak 200 mg.

Pengujian Aktifitas Insektisida

Pengujian aktifitas insektisida dilakukan
dengan metoda percobaan makan terhadap
larva Crosidolomia pavonana. Ekstrak heksan
1%, diteteskan pada sehelai daun kubis yang
telah dipotong bulat dengan diameter 3 cm dan
dikeringkan. Selanjutnya diletakkan kedalam
cawan petri (diameter 9 cm) yang telah dialas
dengan tisu. Ke dalam cawan petri dimasukkan
10 ekor larva Crosidolomia pavonana instar II
yang telah dilaparkan selama 3 jam. Dibiarkan
selama 48 jam kemudian diganti dengan daun
tanpa perlakuan setiap 24 jam sekali. Setelah
perlakuan, larva yang mati di hitung setiap hari
sampai menjadi pupa. Pada perlakuan kontrol,
serangga uji hanya diberi makan daun yang
dicelup dengan pelarut saja. Prosedur yang
sama juga dilakukan terhadap 3-hidroksieupha-
7-en pada konsentrasi 0,5%, kemudian
ditentukan mortalitas, antifeeding. Penentuan
nilai Lc50 dan Lt50 dilakukan dengan analisis
probit dengan program komputer[15].

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pemurnian 5 g fraksi heksan kulit batang
surian dengan metoda komatografi vakum cair
dengan elusi bergadient dan dikristalisasi
(heksan : metanol) diperoleh kristal jarum
putih (200 mg). Senyawa hasil isolasi
menghasilkan endapan berwarna merah-ungu
dengan peraksi Lieberman-Burchad, ini
mengindikasikan bahwa senyawa hasil isolasi
termasuk golongan triterpenoid. Titik leleh
senyawa hasil isolasi adalah 136-138°C.
Selanjutnya dilakukan elusidasi struktur
dengan spektrofotometer, 13C-NMR, 1H-NMR,
DEPT, HMBC, HMQC dan COSY.
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Pengukuran spektrofotometer 13C-NMR (Tabel
1) dijumpai tiga puluh signal dimana tiga
signal merupakan signal pelarut, dengan
demikian signal yang terdeteksi hanya dua
puluh tujuh signal.

Dari kajian literatur diperkirakan triterpenoid
hasil isolasi memiliki kerangka euphan dengan
jumlah atom karbon dua puluh delapan, tidak
munculnya satu signal diperkirakan adanya
signal yang overlap, terjadinya overlap
diperkirakan pada puncak karbon metil pada
C-25 dan C-26, hal ini disebabkan karena
lingkungan kimia kedua karbon metil hampir
sama, kasus ini juga sering terjadi pada
spektrum triterpenoid lainnya[16].

Selanjutnya diketahui adanya satu substituen
hidroksi dengan munculnya signal karbon pada
pergeseran kimia 71,8 ppm dan juga
ditemukan satu ikatan rangkap yaitu muncul
signal karbon pada pergeseran kimia 121,7 dan
140,7 ppm, maka senyawa triterpenoid hasil
isolasi memiliki atom karbon dua puluh
delapan dan satu atom oksigen dan memiliki
satu ikatan rangkap.

Selanjutnya spektrum NMR DEPT dilakukan
percobaan pada frekuensi 45, 90 dan 135 MHz

(Gambar. 2), pengukuran spektrum DEPT-45,
dijumpai dua puluh empat puncak yang
merupakan signal dari CH, CH2 dan CH3.

Pada spektrum DEPT-90 ditemukan sembilan
puncak yang merupakan signal dari CH,
kesembilan puncak CH tersebut terdiri dari
tujuh signal CH dari Sp3 yaitu CH dengan
pergeseran kimia 36 – 46 ppm, satu signal dari
CH alkena (Sp2) yaitu pada pergeseran kimia
121,7 ppm dan satu signal dari CH-OH pada
pergeseran kimia 71,8 ppm. Sedangkan
sepuluh signal yang muncul menghadap
kebawah pada DEPT-135 dengan pergeseran
kimia sebesar 19,8 – 33,9 ppm merupakan
signal dari CH2.

Berdasarkan data tersebut dapat diketahui
bahwa dari dua puluh empat signal yang
muncul pada spektrum DEPT-45, sembilan
merupakan signal CH dan sepuluh merupakan
signal CH2 maka signal CH3 adalah 24-(9+10)
= 5 (lima). Dengan adanya satu signal metil
yang overlap maka kerangka senyawa ini
memiliki karbon kwarterner, dimana sejumlah
28-25 = 3 (tiga) karbon kwarterner yang
muncul pada puncak 56,8 ppm (C-4), 50,3 ppm
(C-9) dan 140,8 ppm (C-8, =C<) .

Tabel 1. Data Pergeseran Kimia 13C-NMR Triterpenoid

No Pergeseran kimia Jenis No Pergeseran kimia Jenis

1 140,7591 >C= 16 33,9337 H2C<
2 121,7281 H-C= 17 31,9124 H2C<
3 77,3351 Pelarut 18 31,6645 H2C<
4 77,0109 Pelarut 19 29,1378 H2C<
5 76,6963 Pelarut 20 28,2511 H2C<
6 71,8146 HC-OH 21 26,0486 H2C<
7 56,7595 >C< 22 24,3038 H2C<
8 56,0444 >C< 23 23,0547 H2C<
9 50,1234 H-C< 24 21,0811 H2C<
10 45,8233 H-C< 25 19,8321 H2C<
11 42,3146 H-C< 26 19,4030 H3C-
12 39,7689 H-C< 27 19,0311 H3C-
13 37,2517 H-C< 28 18,7832 H3C-
14 36,5080 H-C< 29 11,9851 H3C-
15 36,1457 H-C< 30 11,8611 H3C-
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Gambar 1. Spektrum 13C-NMR senyawa triterpenoid

Gambar 2. Spektrum DEPT senyawa triterpenoid
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Mempedomani jumlah dan jenis karbon yang
diketahui dan berdasarkan analisis DEPT maka
senyawa ini adalah turunan euphane. Senyawa
ini merupakan senyawa terpenoid dengan dua
puluh delapan atom karbon yang memiliki
empat siklik, satu ikatan rangkap dan satu
substituen hidroksi.

Dari spektrum 1H-NMR (Gambar 3) senyawa
triterpenoid, diketahui bahwa terdapat empat
puluh delapan signal. Masing-masing signal
terdistribusi pada kelompok proton CH3 dan
CH2 sejumlah tiga puluh delapan signal dan
kelompok proton CH tujuh signal. Kelompok
proton HC-OH dua signal dan kelompok
proton alkena HC=C< ada satu signal. Dengan
demikian senyawa triterpenoid hasil isolasi
memiliki satu substituen hidroksi dan satu
ikatan rangkap dua.

Berdasarkan spektrum HMQC (Gambar 4) dari
senyawa triterpenoid hasil isolasi dapat
diketahui bahwa proton H-3 pada δ 3,52 ppm
berkorelasi dengan C-3 pada δ 71,8 ppm,
korelasi ini menjelaskan bahwa C-3 yang
memiliki substituen hidroksi (C-OH) juga
mengikat satu proton.

Selanjutnya proton H-7 pada δ 5,36 ppm yang
merupakan proton sp2 (alkena) berkorelasi
dengan C-7 (HC=C<) pada δ 121,7 ppm. Hal
ini membuktikan bahwa pada C-7 terikat satu
buah proton, sedangkan pada C-8 dengan δ
140,7 ppm tidak terdapat proton, ini dibuktikan
dengan tidak adanya spot yang
menghubungkan antara C-8 dengan H-8.
Dengan demikian ikatan rangkap yang terjadi
pada C-7 dengan C-8, dapat dibuktikan,
sekaligus mendukung posisi ikatan rangkap
yang diusulkan.

Spektrum NMR-COSY dipergunakan untuk
mengetahui korelasi yang terjadi antar proton
yang terikat pada karbon tetangga.
Berdasarkan spektrum NMR-COSY dengan
memperhatikan daerah pada pergeseran kimia
(δ: 0,7 – 2,5 ppm) diketahui adanya korelasi
antara proton metil pada C-13 dengan proton
metil pada C-14, hal ini mendukung bahwa
pada C-13 tidak terdapat substituen metil.
Dengan demikian spektrum NMR-COSY ini

mendukung bahwa senyawa 3-hidroksieupha-
7-en merupakan senyawa hasil isolasi.

Dari spektrum HMBC (Gambar 6) diatas
diketahui bahwa terjadi korelasi antara proton
OH pada C-3 dengan C-1, C-2 dan C-4.
Dengan demikian diketahui bahwa substituen
hidroksi benar terletak pada C-3. Selanjutnya
dari spektrum HMBC juga diketahui bahwa
terjadi korelasi antara H-14 dengan C-7, C-8,
C-13 dan C-15, korelasi ini mengisyaratkan
bahwa pada C-14 terdapat proton, dimana
proton tersebut berdekatan dengan karbon Sp2
(>C=<), dengan nilai pergeseran kimia 121,7
dan 140,7 ppm yang merupakan C-7 dan C-8.
Analisis spektrum HMBC tersebut mendukung
usulan bahwa senyawa triterpenoid hasil
isolasi adalah 3-hidroksieupha-7-en.

Berdasarkan analisis spektroskopi 13C-NMR,
1H-NMR, DEPT, HMBC, HMQC dan COSY
serta pengujian dengan pereaksi Lieberman-
Burchad maka senyawa triterpenoid hasil
isolasi memiliki tiga puluh delapan atom
karbon yang terdistribusi pada enam atom
karbon dari CH3, sepuluh atom karbon dari
CH2, sembilan atom karbon dari CH dan satu
C kwarterner serta empat puluh delapan atom
hidrogen yang terdiri dari delapan belas proton
metil, dua puluh proton metilen, sembilan
proton metin dan satu proton hidroksi.
Berdasarkan data tersebut senyawa triterpenoid
hasil isolasi memiliki rumus molekul C38H48O
yang merupakan senyawa triterpenoid
golongan euphan dan dikenal dengan nama 3-
hidroksieupha-7-en.

KESIMPULAN

Isolasi dan elusidasi struktur triterpenoid dari
fraksi heksan kulit batang surian Toona
sinensis diperoleh senyawa triterpenoid (3-
hidroksieupha-7-en). Dari penelusuran literatur
diketahui bahwa senyawa ini baru ditemukan
pada famili tumbuhan Meliaceae. Pengujian
fraksi heksan (1%) terhadap hama
Crosidolomia pavonana menunjukkan nilai
mortalitas (37,5%), antifeedant (75,5%).
Pengujian senyawa 3-hidroksieupha-7-en
memberikan nilai mortalitas (52%), Lc50
0,39847 dan Lt50 5,53931.
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Gambar 3. Spektrum 1H-NMR senyawa triterpenoid

Gambar 4. Spektrum HMQC triterpenoid
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Gambar 5. Spektrum COSY triterpenoid

Gambar 6. Spektrum HMBC senyawa triterpenoid
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Gambar 7. 3-hidroksieupha-7-en
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