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Pendahuluan

Tumbuhan famili Meliaceae terdiri dari 50

Abstract

Lansium plants produce not only terpenoids as the main constituent but
also to contain phenolics. Information about phenolic structures from these
plants is still limited. This study was conducted to identify one of the
phenolic structures from chloroform fraction of Lansium domesticum root.
The chloroform fraction was fractionated and purified by chromatographic
techniques such as vacuum liquid chromatography (VLC) and column
chromatography (CC). A coumarin structure was characterized by "H-NMR
data and supported with a phytochemical test. Based on research results
and comparison with literature data, it can be concluded that the isolated
coumarin is iso-scopoletin (1).
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sebagai obat disentri, diare, malaria, dan
sebagai antiracun kalajengking®l4l.  Kulit
batang langsat secara tradisional telah

genus dengan 600 spesies!l yang terdistribusi
di negara subtropis dan tropis termasuk
Indonesia. Salah satu
tumbuhan ini adalah Lansium domesticum Corr.
yang di beberapa negara memiliki nama yang
berbeda-beda, seperti duku, kokosan, langsat

spesies dari famili

(Indonesia), duku, langsak (Burma), lanzone,
lanzon, lansones, lansone (Filipina), langseh,
langsep, lansa (Malaysia), duku, longkong,
langsat (Thailand), dan bon-bon (Vietnam)?l.

Selain
dimakan, langsat juga merupakan tumbuhan
yang pada beberapa bagian pohonnya telah
lama digunakan dalam pengobatan tradisional.
Seduhan kulit batang dapat dimanfaatkan

menghasilkan buah yang dapat

digunakan penduduk asli Kalimantan sebagai
obat malarial®, di Malaysia kulit buah dan kayu
dimanfaatkan dalam pengobatan diarelt, dan
kulit buah kering di Filipina dibakar untuk
mengusir nyamukl”l. Selanjutnya ekstrak kulit
buah, biji, dan kulit batang langsat juga
memiliki aktivitas antibakteril®.

Berdasarkan hasil uji fitokimia pada beberapa
bagian tumbuhan langsat seperti akar, daun,
biji, daging buah, dan kulit buah diketahui
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adanya  senyawa  golongan  terpenoid
(kandungan utama), steroid, flavonoid,
alkaloid, dan fenolik@ltoL1L121118]1 Struktur-
struktur senyawa terpenoid telah banyak
dilaporkan akan tetapi struktur senyawa
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fenoliknya belum banyak diketahui khususnya
pada akar tumbuhan Ilangsat. Kumarin
merupakan senyawa metabolit sekunder
kelompok fenolik sederhana yang berperan
penting dalam industri farmasi. Sebagian besar
kumarin dan turunannya menunjukkan
berbagai bioaktivitas misalnya antikanker, anti-
inflamasi, antioksidan, antidepresan, dan anti
HIVoY,

Beragam struktur senyawa kumarin telah
dilaporkan dari famili Meliaceae pada beberapa
genus seperti Ekerbia, Turraeanthus, Toona,
Chisocheton, Trichilia.
Senyawa 7-hidroksi-6-metoksi kumarin, 4,6-

Dysoxylum, dan

dimetoksi-5-metil kumarin, dan 6-hidroksi-4-
metoksi-5-metil kumarin telah diidentifikasi
pada genus  Ekerbial'®, pada genus
Turraeanthus ditemukan skopoletin, iso-
skopoletin, dan 6-hidroksi-7,8-dimetoksi
kumarinl®l, dari genus Toona telah diisolasi 6,7-
dimetoksi kumarin, 7-hidroksi-6,8-dimetoksi
kumarin, 4,6,7-trimetoksi-5-metil  kumarin,
skopoletin, dan iso-skopoletinl!”7}{18], senyawa
skopoletin juga telah dikarakterisasi pada
genus Chisocheton!”, genus Dysoxylum/??l, dan
genus Trichilia®l. Akan tetapi struktur
senyawa kumarin pada genus Lansium hingga
saat ini belum diketahui. Oleh karena itu
penelitian ini dilakukan untuk
mengkarakterisasi struktur senyawa kumarin
pada akar langsat (L. domesticum) dengan
menggunakan spektrometer Nuclear Magnetic
Resonance (NMR) dan uji fitokimia. Berdasarkan
penelusuran literatur, ini adalah laporan
pertama tentang struktur senyawa kumarin
yang diisolasi pada akar tumbuhan L.
domesticum.

Metodologi Penelitian

Bahan Kimia

Sampel akar L. domesticum diambil di desa
Kapur (koordinat GPS pada -0.10761,
109.23646), kabupaten Kubu Raya, Kalimantan
Barat dan diidentifikasi taksonominya oleh staf
pada laboratorium biologi, Fakultas
Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam,
Universitas Tanjungpura, etil asetat (p.a),
kloroform (p.a), metanol (p.a), dan n-heksana

(p-a), larutan besi (III) klorida 5%, plat KLT
alumunium 20x20 cm silika gel 60 F2s4, dan
silika gel G60 (0.015-0.040 mm dan 0.040-0.063
mm).

Peralatan

Peralatan gelas laboratorium, TLC chamber,
Oven (Memmert UN30), lampu UV handheld
(Analitic Jena), neraca analitik USS-DBS15-3,
peralatan destilasi, pipa kapiler, pipet tetes,
pipet ukur, rotary vacuum evaporator Hahnvapor
HS-2005V, peralatan kolom kromatografi, dan
spektrometer NMR Agilent 500 MHz.

Prosedur penelitian

Ekstraksi dan Fraksinasi

Sebanyak 2 kg akar tumbuhan langsat dicuci
dengan air mengalir untuk menghilangkan
pengotornya (sisa tanah), dikering anginkan
selama 3 hari kemudian dihaluskan dengan
mesin pencacah kayu (wood choper machine).
Serbuk akar dimaserasi menggunakan pelarut
metanol selama 3x24 jam. Maserat ditampung,
disaring, lalu dipekatkan menggunakan rotary
vacuum evaporator. Ekstrak metanol dipartisi
secara berurutan menggunakan pelarut n-
heksana dan kloroform, sehingga diperoleh
fraksi n-heksana, fraksi kloroform, dan fraksi
terlarut metanol. Semua fraksi dikeringkan
dengan rotary evaporator, selanjutnya ditimbang
massa masing-masing ekstraknya.

Uji fitokimia fenolik

Uji fitokimia untuk golongan fenolik dilakukan
dengan cara masing-masing fraksi hasil partisi
diteteskan secara terpisah sebagai sampel uji
dan blankonya pada 2 lubang berbeda di plat
tetes porselin. Masing-masing sampel uji
ditambahkan pereaksi FeCls 5%. Hasil tes
positif ditunjukkan dengan terbentuknya
warna hijau atau kehijauan pada masing-
masing sampel yang diujil?2.

Pemisahan dan pemurnian

Fraksi kloroform yang positif mengandung
senyawa golongan fenolik berdasarkan hasil uji
fitokimia metode
kromatografi cair vakum (KCV) menggunakan

difraksinasi ~ dengan
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fase diam silika gel G60 (0,015-0,040 mm) dan
eluen bergradien dimulai dari n-heksana 100%,
n-heksana:etil asetat (9:1, 8:2, 7:3, 6:4, 5:5, 4:6,
2:8), etil asetat 100%, dan metanol 100%
sehingga diperoleh 10 fraksi (A-]). Fraksi G
difraksinasi lebih lanjut dengan metode
kromatografi kolom (KK) menggunakan fase
diam silika gel G60 (0,040-0,063 mm) dan fase
gerak bergradien n-heksana:etil asetat (5:5),
(4.5:5,5), (4:6), (3.5:6,5), (3:7), (2.5:7,5), (2:8),
(1.5:8,5), dan (1:9), etil asetat 100%, dan metanol
100% menghasilkan 16 fraksi (1-16). Fraksi 7
dimurnikan dengan metode kromatografi
preparatif (KLTP) menggunakan plat KLT
alumunium 20x20 cm silika gel G60 F2s4 dengan
fase gerak n-heksana:kloroform (1:9). Isolat
diuji kemurnian dengan plat KLT dua dimensi
menggunakan eluen n-heksana:kloroform (1:9)
dan n-heksana:etil asetat (4:6). Isolat murni
dikarakterisasi menggunakan uji fitokimia dan
spektrometer 'H-NMR Agilent 500 MHz.

Hasil dan Diskusi

Ekstrak metanol hasil maserasi diperoleh
sebanyak 85 g yang kemudian dipartisi

(a)

bertahap sehingga menghasilkan fraksi n-
heksana 9.5 g, fraksi kloroform 19.5 g, dan
fraksi metanol 40.7 g. Fraksi kloroform yang
positif mengandung senyawa golongan fenolik
berdasarkan hasil uji fitokimia difraksinasi
menggunakan KCV menghasilkan 10 fraksi (A-
]) (Gambar 1).

Fraksi F-I memberikan hasil positif terhadap uji
fenolik, kemudian dipilih fraksi G dengan
massa 4.734 g untuk difraksinasi lebih lanjut
dengan kromatografi kolom (KK)
menggunakan  fase gerak  bergradien
menghasilkan fraksi 1-16 (Gambar 2).

Fraksi 7 (0.14 g) dimurnikan lebih lanjut
dengan KLTP sehingga diperoleh isolat (15
mg). Uji kemurnian terhadap isolat dilakukan
dengan plat KLT 2 dimensi menggunakan 2
sistem eluen yang berbeda (Gambar 3a).
Berdasarkan hasil uji tersebut diketahui bahwa
isolat yang diperoleh sudah murni sehingga
bisa dilanjutkan ke tahap analisis 'H-NMR.

(b)

Gambar 1. KLT hasil KCV terhadap fraksi kloroform (eluen n-heksana:etil asetat (6:4)) di bawah

lampu UV a) A2s4 nm) dan b) Aszes nm

(@)

7 SSEEEROIT] 12 1314 15 16

(b)

Gambar 2. KLT hasil KK terhadap fraksi G (eluen n-heksana:etil asetat (6:4)) di bawah lampu UV a)

Azs nm) dan b) Ases nm)
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(a)

Gambar 3.

(b)

a) KLT isolat dengan KLT 2 dimensi dan b) hasil uji fenolik isolat
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Gambar 4. Spektrum 'H-NMR isolat murni (500 MHz, CDCls)

Isolat murni berbentuk amorf berwarna kuning
memberikan hasil positif dengan larutan FeCls
5% (Gambar 3b) yang mengindikasikan bahwa
pada struktur kimia isolat terdapat gugus
fenolik. Isolat juga menghasilkan data
spektrum 'H-NMR (Gambar 4) setelah
dianalisis menggunakan spektrometer NMR.
Spektrum 'H-NMR isolat menunjukkan adanya
dua signal singlet proton aromatik pada geseran
kimia du 6.92 (1H, s, H-8) dan 6.84 (1H, s, H-5).
Sinyal berbentuk singlet
mengindikasikan bahwa kedua proton tersebut

tersebut

satu sama lain berada pada posisi para. Hal ini
juga menunjukkan bahwa diantara kedua
proton singlet terdapat 2 substituen berupa
gugus hidroksi pada geseran kimia ou 6.14
(OH, br s) dan gugus metoksi pada ou 3.95
(OCHs, s). Terdapat sepasang signal doblet
dengan konstanta kopling (/) sebesar 9.5 Hz
yang merupakan ciri khas dari proton olefinik
pada geseran kimia ou 7.60 (1H, d, ] = 9.5 Hz,
H-4) dan ou 6.27 (1H, d, ] = 9.5 Hz, H-3).
Berdasarkan data-data geseran kimia tersebut,

diketahui bahwa isolat murni memiliki

4
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kerangka dasar struktur kumarin(?3l. TH-NMR (1) kumarin hasil isolasi (Tabel 1)

Berdasarkan literatur diketahui bahwa kumarin maka struktur senyawanya disarankan iso-
yang umum ditemukan pada beberapa famili
tumbuhan adalah iso-skopoletin (1) dan
skopoletin  (2). Kedua

tersebut berbeda pada letak gugus hidroksil

skopoletin (1) sebagaimana dilaporkan oleh
Zhao et al. [24] dan Ragasa et al. [25]. Untuk
struktur senyawa lebih memperkuat dugaan tersebut dilakukan
juga perbandingan nilai pergeseran kimia 'H-
dan gugus metoksi (Gambar 5). NMR antara isolat murni dengan pergeseran
kimia 'H-NMR senyawa skopoletin (2) yang
telah diisolasi pada tumbuhan Morus alba L.[2]

dan Prangos ulopteral®”! (Tabel 2).

Karakterisasi struktur kumarin hasil isolasi dari
akar tumbuhan L. domesticum Corr. dilakukan
dengan membandingkan data 'H-NMR (Tabel
1) dengan data-data 'H-NMR senyawa kumarin Berdasarkan Tabel 2, terlihat adanya beberapa
yang telah ditemukan pada tumbuhan
Dryopteris fragrans?4 dan Ixora philippinensis

Merr.l. Berdasarkan data pergeseran kimia

perbedaan nilai geseran kimia antara isolat
murni dan skopoletin (2), khususnya geseran
kimia pada posisi 5.

Tabel 1. Perbandingan data spektrum 'H-NMR isolat murni dengan senyawa iso-skopoletin (1) pada
tumbuhan Dryopteris fragrans?* dan Ixora philippenensis Merr?

Pos Isolat murni iso-skopoletin?* iso-skopoletin®
CDCls (‘"H-NMR 500 MHz) CDCls (‘"H-NMR 400 MHz) CDCls ("H-NMR 600
MHz)
3 6.27 (1H, d, ] =9.5 Hz) 6.29 (1H, d, ] =9.6 Hz) 6.25(1H, d, ] =9.0 Hz)
4 7.60 (1H, d, ] =9.5 Hz) 7.62 (1H, d, ] =9.6 Hz) 7.57 (1H, d, ] =9.0 Hz)
5 6.84 (1H, s) 6.87 (1H, s) 6.83 (1H, br s)
8 6.92 (1H, s) 6.94 (1H, s) 6.90 (1H, br s)
OH-6 6.14 (1H, br s) 6.22 (1H, br s) 6.09 (1H, br s)
OCHs-7 3.95 (3H, s) 3.97 (3H, s) 3.95 (3H, s)
H,CO 2 o) 0
6 4a
HO 7
1

Gambar 5. Struktur senyawa 1) iso-skopoletin dan 2) skopoletin

Tabel 2. Perbandingan data spektrum ‘H-NMR isolat murni dengan senyawa skopoletin (2) pada
tumbuhan Morus alba L?® dan tumbuhan Prangos uloptera®

Pos Isolat murni skopoletin? skopoletin?
CDCls (‘{H-NMR 500 MHz)  CDCls (*H-NMR 400 MHz) CDClIs (*H-NMR 500
MHz)

3 6.27 (1H, d, ] =9.5 Hz) 6.26 (1H, d, ] =9.5 Hz) 6.25(1H, d, ] =9.5 Hz)

4 7.60 (1H, d, ] =9.5 Hz) 791 (1H, d, J=9.5 Hz) 7.65 (1H, d, ] =9.5 Hz)

5 6.84 (1H, s) 7.26 (1H, s) 7.44 (1H, s)

8 6.92 (1H, s) 6.78 (1H, s) 6.84 (1H, s)

OH-7 6.14 (1H, br s) 10.33 (1H, s) -

OCHs-6 3.95(3H, s) 3.90 (3H, s) 3.94 (3H, s, 6- OCHb)
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Pergeseran kimia "H-NMR pada posisi 5 untuk
senyawa skopoletin (2) lebih besar (downfield)
dibandingkan dengan pergesaran kimia posisi
H-5 pada isolat murni. Perbedaan ini diduga
karena adanya efek konjugasi dari gugus
karbonil pada posisi C-2 terhadap cincin
aromatik khususnya C-8 dan adanya efek
resonansi (+R) oleh gugus metoksi (OCHzs)
sebagai electron donating group (EDG) pada
posisi C-6 yang lebih lemah dibandingkan
gugus hidroksi (OH) pada posisi yang sama
pada senyawa iso-skopoletin (1), sehingga
mengakibatkan proton metin pada posisi 5
kurang terlindungi. Berdasarkan perbandingan
nilai-nilai geseran kimia isolat terhadap
senyawa iso-skopoletin (1) pada tumbuhan
Dryopteris fragrans (L.), Ixora philippenensis Merr,
dan senyawa skopoletin (2) pada tumbuhan
Morus alba L, Prangos uloptera maka dapat
disimpulkan bahwa senyawa kumarin hasil
isolasi dari akar tumbuhan langsat adalah iso-
skopoletin (1).

Kesimpulan

Iso-skopoletin (1) yang merupakan senyawa
kumarin telah berhasil diisolasi dari
tumbuhan

akar
dikarakterisasi
data 'H-NMR dan
fitokimia. Studi ini
tumbuhan

langsat  dan
strukturnya
didukung hasil uji
menunjukkan  bahwa genus
Lansium tidak hanya mengandung senyawa
terpenoid namun juga memiliki senyawa

dengan

kumarin.
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