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BAB9Y .
-+ ISOLASI DAN IDENTIFIKASI SENYAWA ANTIFEDAANT
DARI DAUN BUNGA PAGODA (CLERODENDRUM PANICULATUM)

Weny Musa
‘Jurusan Pendidikan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas Negen
Gorontalo, E-mail: moesa_wenny(@yahoo.com

ABSTRAK
Dalam  kegiatan pencarian berkelanjutan kami terhadap - senyawa-senyawa pengendali hama ds
tumbuhan Indonesia diperoleh hasil bahwa ekstrak metanol daun bunga pagoda menunjukkan aktiv
anti makan yang signifikan terhadap instar keempat larva Epilachna sparsa. Dengan menggunak
aktivitas aktimakan untuk mengikuti pemisahan, ekstrak metanol dipisahkan dengan kombinasi kol
kromatografi pada Kieselgel 60 menghasilkan satu senyawa yang beraktivitas antimakan berupa kris
jarum berwarna orange. - Hasil uji fitokimia terhadap isolat aktif, positif terhadap uji flavonoid ds
alkaloid. Berdasarkan data-data spekiroskopi dan. perbandingan dengan data yang diperoleh ¢
literatur disimpulkan bahwa senyawa antimakan tersebut merupakan golongan alkaloid dan flavones
Senyawa antimakan tersebut memberikan aktivitas antimakan sebesar 100% terhadap instar ke-emps
larva E. sparsa pada konsentrasi larutan uji 800 ppm.

Kata kunci: Clerodendrum paniculatum, anti makan

PENDAHULUAN

Saat ini pengembangan pestisida nabati diarahkan pada penemuan senyawa-senyawa yang tidsh
hanya efektif dalam mengendalikan serangga tetapi juga mempunyai aktivitas yang selektif te
satu atau jumlah terbatas serangga fitofagoes. Latar belakang pemikiran ini adalah sasaran unssl
mengurangi dampak ekologis lingkungan yang merugikan seandainya tiga kriteria yaitu : efeksst
spesifik dan aman dapat serasi dengan prinsip pengelolaan serangga hama yang modern maka pro¢
alami ini dapat memenuhi kriteria agent pengendali biorasional.

Genus Clerodendrum adalah salah satu dari suku Verbenacea yang kaya dengan keragame
kandungan metabolit sekunder seperti steroid, diterpenoid dan nor-diterpenoid terpenoid, flavonoid das.
turunan fenolat lainnya. Kandungan metabolit sekunder dari genus ini memiliki aktivitas biologi
beragam seperti sebagai induksi terhadap virus tanaman, sebagai repellent, dan insektisida (Neeta o
al., 2007).
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Penelitian pendahuluan yang telah kami lakukan terhadap beberapa bagian tumbuhan bunga
pezoda (Clerodenrum - paniculatum) menujukkan berbagai aktivitas diantarnya sebagai agen
penginduksi virus CMV pada tanaman cabai merah (Musa ef al 2009). Publikasi kandungan kimia
s=mbuhan bunga pagoda sebagai aktivitas antifedant belum dilaporkan sehingga penelitian terhadap

Smnga pagoda yang berkaitan dengan aktivitas tersebut di atas menarik untuk dilakukan.

Dari genus Clerodendrum telah dilaporkan ekstrak Clerodendrum. .inerme sebagai larvasida
{Neeta ef al:, 2007). Dari beberapa ekstrak genus Clerodendrum lainnya telah dilaporkan sebagai agen
penginduksi terhadap serangan virus tanaman antara lain yang dilaporkan oleh (Vivek ef al., 1995)
menemukan protein CIP-29 dan CIP-34 dari ekstrak C. inerme, dari ekstrak Clerodendrum aculeatum
menemukan protein yang berukuran 34 kDa mampu menginduksi tanaman tembakau cv Samsung NN
serhadap virus pada seluruh bagian tanaman (Verma et al., 1996), Penelitian-penelitian tersebut belum
melaporkan struktur senyawa aktif sebagai antifidant.

BAHAN DAN METODE

1. Bahan Tumbuhan
Bahan tumbuhan yang digunakan dalam penelitian ini adalah bagian daun dari tumbuhan
Bunga Pagoda (Clerodendrum Paniculatum) yang diperoleh Desa Motilango; kecamatan Bolango
utara , Kabila; kabupaten Bone Bolango; provinsi Gorontalo.
2. Bahan Kimia
Bahan kimia yang digunakan terdiri dari akuades. metanol, n-heksan, etil asetat, silika gel,
aseton, H,S04 2 N, silika gel 60 (E. Merck 70-230 mesh) dan silika gel GF»s4 (E. Merck), Pereaksi
Fitokimia dan serbuk Mg.
3. Peralatan
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah evaporator, pipet mikro, seperangkat alat
gelas, seperangkat alat kromatografi lapis tipis dan kromatografi kolom, botol-botol vial, lampu UV
254 dan 366 nm, neraca analitik, botol semprot, gelas kimia, gelas ukur, corong pisah, pipet tetes,
labu dasar bulat, spatula, oven, blender.
4. Pelaksanaan
Ekstraksi dan Pemisahan
2,5 kg daun bunga pagoda (Clerodendrum paniculatum) dimaserasi dengan metanol, diperoleh
ekstrak kental metanol sebanyak 61,51 g. Terhadap ekstrak kasar metanol ini selanjutnya dilakukan
uji fitokimia. Hasil uji fitokimia menunjukkan bahwa ekstrak kental metanol positif mengandung
flavonoid, alkaloid dan steroid.
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Sebanyak 5 g ekstrak metanol dipartisi dengan n-heksan dan etil asetat. Filtrat n-heksan dam
asetat dipekatkan dan diperoleh ekstrak n-heksan 3,26 gr, ekstrak etil asetat ,04 g dan e
2,55 g. semua ekstrak yag diperoleh diuji hayati.

Uji Hayati ektrak metanol dan fraksi-fraksi hasil partisi 83
Hasil maserasi dan partisi dari tiap-tiap ekstrak dibuat larutan uji untuk konsentrasi 0,1%,

1600 ppm; 800 ppm, 400 ppm; 200 ppm dan 100 ppm. Larutan uji untuk tiap-tiap ekstrak
aktivitas antifeedant terlihat pada Tabel 1 dibawah ini.

Dari Tabel 1 diatas dapat dilihat bahwa hasil uji aktivitas antifeedant menunjukkan bahwa
- kental metanol mempunyai aktivitas antifeedant yang paling tinggi. Hal ini dibuktikan bahwa
konsentrasi 800 ppm dan 100 ppm, mempunyai aktivitas antifeedant yang sangat tinggi
100 %.

Tabel 1 : Uji Aktivitas Antifeedant hasil maserasi dan partisi

% luas yang % luas yang % aktivitas
No | Ekstrak Konsentrasi | Dikonsumsi Dikonsumsi antifeedant
‘| Kental Sebelah kanan | Sebelah kiri
(kontrol) (sampel)
0,1 % l12.5 : 12,5 v |
0,01 % 25 6,25 60
1600 ppm | 25 ' LT w15 -
1. | n-Heksan 800 ppm 25 43,75 -27.27
400 ppm 25 25 -
200 ppm 50 37,5 14,29
100 ppm 25 18,75 14,29 -
0,1 % 150 37,5 14,29
0,01 % 87,5 62,5 16,67
1600 ppm | 93,75 62,5 20
2 | Air 800 ppm 43,75 6,25 75
400 ppm 43,75 62,5 ~17,65% .-:
200 ppm 56,25 56,25 -
100 ppm -~ | 43,75 50 -6,67
0.1 % Y ITE 18,75 60
0,01 % 50 25 33,33
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1600 ppm | 12,5~ ' | 125 TN P
3 | Etil Asetat 800 ppm 375 18.75 33,33
400 ppm 25 12,5 - 33,33
200 ppm 56,25 - 18,75 50
100 ppm 12,5 . 31,25 -42,86
0,1 % 31,25 o R 42,89
0,01 % 68,75 43,75 22,22
1600 ppm | 50 18,75 45,45
4 | Metanol 800 ppm 25 & L R 100
400 ppm 25 12,5 e 33,33
200 ppm 37,5 18,75 3333
100 ppm 43,75 - 100

Berdasarkan hasil uji hayati yang terlihat pada Tabel 1, ekstrak metanol yang memberikan
sktifitas tertinggi terhadap antifedaant sehingga tahap pemisahan selanjutnya dilakukan terhadap
ekstrak metanol menggunakan kromatografi kolom.

Uji Hayati Fraksi-fraksi Hasil Pemisahan Ekstrak metanol

Ekstrak metanol dipisahkan dengan kromatografi kolom menggunakan fase diam silika gel 60 (70-
230 Mesh) dan fase gerak metanol: etil asetat secara bergradien. Hasil kromatografi kolom diperoleh 6
fraksi, yang terdiri dari fraksi A (1,21 g), B (1, 32 g), C (0, 80 g), D(1,15g),E(1,24),D (1, 13 g),
dan F (1, 67 g). Setiap fraksi —fraksi hasil kolom dibuat konsentrasi: untuk larutan uji antifeedant,
konsentrasi 800 ppm, 400 ppm, 200 ppm, dan 100 ppm.

Hasil pengamatan fraksi-fraksi hasil pemisahan dengan kmmatograﬁ kolom, dapat dilihat pada
Tabel 2 berikut ini. Dari Tabel 2 terlihat bahwa hasil uji aktivitas antifeedant menunjukkan fraksi hasil
kromatografi kolom yang mempunyai aktivitas paling tinggi adalah fraksi E. Hal ini dibuktikan bahwa
pada konsentrasi 800 ppm mempunyai aktivitas antimakan vang sangat tinggi yaitu sebesar 100%.
Dari hasil uji ini memperlihatkan untuk fraksi pada konsentrasi 400 ppm masih menunjukkan keaktifan
sebagai fraksi yang bersifat antifedaant.

Untuk selanjutnya terhadap fraksi E dilakukan pemurnian untuk mendapatkan isolat murni setelah
itu dilakukan karakterisasi struktur senyawa yang bersifat sebagai senyawa antifedaant..
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Tabel 2 Uji Aktivitas Antifeedant Fraksi Hasil Kromatografi Kolom

% luas yang | % luas yang |-% aktivitas
No | Fraksi Konsentrasi Dikonsumsi | Dikonsumsi | Antifeedant
Sebelah kiri | Sebelah kiri
(kontrol) | (kontrol)
1. [A 800 ppm = 37,5 -100
400 ppm 25 3% 3= -
200 ppm 18,75" 13125 -25
100 ppm 12,5 25 -33.33
2 B 800 ppm - ' 62,5 -100
400 ppm - 18,73 - 6,25 50
200 ppm 18,75 125 -14,29
100 ppm 6,25 25 -60
3 C 800 ppm Sl s 31,25 ; -11,11
400 ppm - 6,25 ‘| 18,75 - p=50-
200 ppm SEslilyn, 5| B -100
100 ppm 31,25 56,25 -30,77
4 D 800 ppm --vinint B2E il P2E e el | B0
400 ppm’ 1875 . - 628 oo | S0
200 ppm 31,25 18,75 - .25
100 ppm 12,5 % + |25 1-33,33
5 E - | 800 ppm 43,75 . |~ ' 1100
400 ppm ITS el 625 1 71,43
200 ppm 50 R P 60 -
“o 1100 ppme s 2.5 - s 12S .
6 F 800 ppm : 12,5 1625 133,33
400 ppm 18,75 . - |:18,75 -
200 ppm 18,75 125 20
100 ppm 43,75 1125 5. 56

Hasil rekromatografi kolom kedua dari fraksi E diperoleh sebanyak 40 fraksi. Dari 40 fraksi im.

kemudian di KLT dengan menghitung nilai Rf-nya. Fraksi yang mempunyai nilai Rf yang sams

kemudian di gabung. Hasil KLT diperoleh 2 fraksi yakni fraksi E; dan E;. Dari 2 fraksi yang diperoleh

fraksi E; menghasilkan kristal jarum orange yang masih kotor, Terhadap fraksi ini dicuci dengan N-
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heksan untuk menghilangkan pengotor-pengotor lainnya sehingga diperoleh isolat mumi. Selanjutnya
terhadap isolat murni di lakukan karakterisasi dengan IR dan UV setta uji fitokimia.. -

i[araktermasl sen}rawa hasﬂ mulns; :

[snlat murni yang memberﬂcan perubahan wama untuk beherapa pcrakm l.ljl fi mkirnm
menunjukkan bahwa isolat termasuk golongan flavonoid dan pada uji steroid memberikan warna huau
kebiruan yang kemungkinan menunjukkan isolat termasuk senyawa steroid.

Spektrofotometri Inframerah

Data spektrum inframerah dan ultraviolet senyawa isolat murni (Bilangan Gelombang, bentuk
pita. intensitas dan gugus fungsi) disajikan dalam Tabel 3 dan Tabel 4. Spektrum inframerah
memperlihatkan bahwa senyawa yang diperoleh menunjukkan serapan tajam pada daerah bilangan
selombang 3411,8 cm yang diduga adalah ‘serapan uluran (stretchirig) dari gugus O-H terikat.
Serapan uluran C-H muncul pada daerah bilangan gelombang 2958,6 cm™ hal ini diperkuat dengan
adanya tekukan C-H pada daerah bilangan gelombang 1463,9; 1380.9; 964,3; 740,6 cm™ . Adanya pita
t=iam dengan intesitas tajam di daerah bilangan gelombang 1728,1 cm’ m‘enunjukkan adanya gugus

k=ton (C=0).
Tabel 3: Interpretasi Spektrum Ir (Bilangan Gelombang, Bentuk Pita, Intensitas dan Gugus
Fungsi) :
Bilangan Gelombang (cm™) ' ' i o
i - Bentuk : Kemungkinan
Steroid Pustaka * Intensitas )
o Isolat 1 p ) Pita _ Gugus Fungsi
dan dan *
W IRegﬁng OH
1. 3411,8 341736 3000 -3750 . Tajam  Kuat P i
terikat
chang o
2. 29586 2941 -2857 Tajam  Kuat
normal
3. 29258 292554  2938-2965 Tajam  Kuat Regang C-H
4, 1728,1 173212  1720-1775 Tajam Kuat Regang C=0
3 16278 1500 - 1675 Tajam Lemah Regang C=C
6. 14639 1458.1 1300 - 1475 Tajam  Sedang Tekuk C-H_
7. 13809 13752 1380 - 1385 Tajam  Lemah  Tekuk C-H
8. 9643 880-980  Tajam Lemah  Tekuk C-H
9. 7406 703 - 748 Tajam Lemah TekukC H

Ket. dan' :Jurnal Steroid (Najib, 2008 & Saleh, 2009)
* dan ** : Text Book (Creswel et all, 2005 & Silverstein et all 1984)
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Spektrum-serapan spektrofotometer UV-Vis senyawa isolat murni dalam pelarut metanol me
serapan pada panjang gelombang 275,0 nm. Serapan pada panjang gelombang 275,0 diduga
adanya transisi n n* oleh suatu gugus C=0 ( gugus kromofor tidak terkonjugasi)
mengabsorpsi cahaya di daerah kuarsa UV (200 — 400 nm) (Creswell“ét ‘all, ZD(}S} Duga-
dlperkuat dari data IR dangan munculnya gugus C—D pada setapan 1725,1 em™.

Tabel 4: Data Panjang Gelombang dan Absorbans dari Isolat dalam pelarut Metanol
No. Panjang Gelombang (nm) Absorbans

L. 2088, . 0,105

.. Berdasarkan hasil karakterisasi [R_gd%m UV-Vis senyawa hasil isolat diduga merupakan
yang mempunyai karaklerisasi gugus fungsi -DH,t_cﬁkat, C-H, C=C, dﬁn C=0 yang didukung
adanya serapan pada panjang gelombang 275,0 nm hasil transisin =~ =* oleh suaty gugus
Berdasarkan hal ini diduga isolat murni termasuk golongan. flavonoid atau _stamid._ﬁ_al ini
dibuktikan dan didukung oleh data spektroskopi serta hasil uji fitokimia.

SR R PR . ] : .
TP G I T AL F g T e e

Kﬁlmpulan !
Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan, maka dapat dlmmpulkan bahwa isolat (fraksi Es)
daun pagoda (C. paniculatum) yang terdapat pada ekstrak kental metanol berisifat sebagai anti
dengan aktifitas’ 100% pada konsentrasi 800 ppm. Hasil karakterisasi isolat aktif diduga
golongan senyawa {Btermd yang memiliki karakterisasi gugus fungsi —OH terikat , C-H, C=C, dan
yang didukung oleh adan}'a serapan UV pada panjang gelombang 275,0 nm hasil transisi n
oleh suatu gugus—ﬁfﬂf i
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