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ABSTRAK

Senyawa flavonoid telah diisolasi dari fraksi etil asetat kulit batang durian klawing (D.
graveolens Becc.). Tahapan isolasi senyawa flavonoid adalah ekstraksi, fraksinasi, kromatografi
vakum cair (KVC), dan kromatografi kolom gravitasi (KKG). Struktur senyawa ditentukan
menggunakan proton nuclear magnetic resonance (*H-NMR) (500 MHz), carbon nuclear
magnetic resonance (*C-NMR) (125 MHz), heteronuclear multiple bond correlation (HMBC)
dan electro spray ionization-mass spectrometers (ESI-MS). Pergeseran kimia senyawa
flavonoid (64 ppm) : 3,92 (3H, s, OCHy); 6,34 (1H, d, J = 2,3 Hz, H-6); 6,54 (1H, d, J = 2,3 Hz,
H-8); 7,14 (1H, d, J = 2,1 Hz, H-2)), 6,87 (IH, d, J = 8,4 Hz, H-5’); 6,94 (IH, d, J = 8,2 Hz dan 2,1
Hz, H-6°); 8,12 (2H, 3-OH dan 4’OH); 8,19 (IH, s, 3-OH); 13,02 (IH, s, 5-OH), pergeseran kimia
(6c ppm) : 154,5 (C-2); 124,2 (C-3); 181,7 (C-4); 163,5 (C-5); 98,7 (C-6); 166,6 (C-7); 92,9 (C-
8); 158,8 (C-9); 106,7 (C-10); 123,4 (C-1); 115 (C-2)); 145,6 (C-3); 56,4 (OCH5); 146,3 (C-4);
117,1 (C-5); 121,4 (C-6’), data ESITOFMS memiliki m/z 301,0736 [M + H]" dan m/z 299,0583
[M - HJ]. Berdasarkan kemiripan data spektrum dengan literatur, diketahui bahwa senyawa
flavonoid tersebut adalah senyawa luteolin-7-metil eter atau 3’,4’, 5-trihidroksi-7-metoksiflavon.

Kata Kunci : Luteolin-7-metil eter, fraksi etil asetat, Durio graveolens Becc.

PENDAHULUAN flavon dengan gugus OH bebas pada atom
C-5,C-7,C-4.

Hingga saat ini, belum ada penelitian
tentang kandungan senyawa flavonoid dari
spesies D. graveolens Becc. Durian klawing
merupakan durian yang memiliki sifat unik
yaitu berduri panjang warna buah kuning
dan berdaging merah. Oleh karena itu,
dilakukan penelitian mengenai senyawa
metabolit sekunder khususnya senyawa
flavonoid dari fraksi etil asetat pada kulit
batang D. graveolens Becc. Hasil dari
penelitian ini diharapkan dapat memberikan
informasi tentang kandungan flavonoid dari
D. graveolens Becc. serta dapat dilakukan
uji lebih lanjut terhadap bioaktivitas senyawa
tersebut untuk digunakan dalam industri
farmasi dan menambah orientasi ekonomi
dari senyawa bioaktif yang dikandung.

Durian terdiri atas 28 spesies di dunia
dan 20 spesiesnya tersebar di Indonesia.
Persebaran utama spesies durian di
Indonesia adalah pulau Kalimantan yang
memiliki 19 spesies dan 14 diantaranya
termasuk spesies endemik (Kostermans,
1992; Uiji, 2007). Sejauh ini, penelitian
mengenai kandungan senyawa metabolit
sekunder dari tumbuhan durian masih
terbatas dan terus dikembangkan. Hasil
penelitian yang dilakukan oleh Rudiyansyah
et al., (2015) melaporkan bahwa senyawa
metabolit sekunder yang telah diisolasi dari
6 spesies durio yaitu (Durio carinatus Mast.,
Durio kutejensis (Hassk.) Becc., Durio
zibethinus Murr., Durio oxeleyanus Griff.,
Durio affinis Becc. dan Durio acutifolius).

Insanu et al, (2011) telah berhasil
mengisolasi senyawa flavonoid dari daun

durian (Durio zibethinus Murr) vyaitu METODOLOGI PENELITIAN

golongan senyawa flavonol 3-OH Bahan Tanaman

tersubstutusi dengan gugus OH pada atom Bahan tanaman berupa kulit batang

C-5, C-7, C-3, C-4’ yang diduga merupakan durian klawing (D. graveolens) yang berasal

turunan kuersetin dan senyawa golongan dari kawasan hutan di Desa Kelompu,
Kecamatan Kembayan, Kabupaten
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Sanggau, Provinsi Kalimantan Barat.
Keakuratan spesies tumbuhan berdasarkan
hasil determinasi di Herbarium Bogoriense
Pusat Penelitian Biologi LIPI Cibinong.

Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan adalah alat
gelas, alat ekstraksi, alat evaporasi, alat
kromatografi cair  vakum, peralatan
kromatografi, spektrometer NMR 500 MHz
agilent dan HRMS ESI-TOF.

Bahan-bahan yang digunakan adalah
berbagai jenis pelarut organik diantaranya:
etil asetat, metanol, diklorometana, n-
heksana, pereaksi untuk uji fitokimia, reagen
CeS0, 5%, plat KLT silika gel 60 F.s4, silika
gel 60-70 mesh, silika gel 60 (230-400
mesh), dan silika gel 60 G.

Preparasi Sampel
Klawing

Sampel kulit batang durian klawing (D.
graveolens Becc.) dibersihkan dari jamur
dan lumut, dipotong-potong dan dikeringkan
dalam ruangan. Sampel yang telah bersih
kemudian diserbukkan di Workshop of Wood
Fakultas Pertanian Universitas Tanjungpura
Pontianak.

Kulit Batang Durian

Maserasi dan Partisi

Sampel serbuk halus kulit batang durian
sebanyak 3,4 kg di maserasi dengan pelarut
metanol selama 3x24 jam pada suhu kamar.
Filtrat dikumpulkan dan diuapkan pelarutnya
menggunakan rotary evaporator sehingga
diperoleh 406,78 g maserat metanol.

Maserat metanol dipartisi bertingkat
menggunakan pelarut dengan tingkat
kepolaran yang berbeda, yaitu
menggunakan pelarut n-heksana,
diklorometana (DCM) dan etil asetat. Fraksi
etil asetat yang diperoleh selanjutnya
dipekatkan menggunakan rotary evaporator
sehingga diperoleh 15,18 g fraksi etil asetat.

Uji fitokimia

Uji fitokimia dilakukan untuk golongan
fenolik dan flavonoid. Uji golongan fenolik
dilakukan dengan menambahkan FeCl; 5%
(dalam etanol p.a ) ke dalam fraksi etil asetat
sehingga dihasilkan warna spesifik kuning
kehijauan. Uji golongan flavonoid dilakukan
dengan menambahkan beberapa tetes
larutan HCI dan sedikit logam Mg sehingga
dihasilkan warna spesifik merah muda
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Pemisahan dan Pemurnian Senyawa

Fraksi etil asetat (15,1717 g) difraksinasi
dengan KVC. Sampel dielusi dengan
kombinasi pelarut bergradien n-heksana:etil
asetat (7:3), (1:1), (3:7), etil asetat 100% dan
etil asetat:metanol (9:1), sehingga diperoleh
7 fraksi gabungan (A;-A;). Fraksi Az dipilih
untuk dilakukan pemurnian lanjutan dengan
kromatografi kolom gravitasi (KKG).

Fraksi A; (0,4447 g) difraksinasi dengan
KKG. Sampel dielusi dengan kombinasi
pelarut bergradien dari hasil analisis KLT
yaitu adalah n-heksana  100%, n-
heksana:etil asetat (9:1), (8:2), (7:3), (6:4),
(3:7), etil asetat 100%, etil asetat:metanol
(9:1) dan metanol 100%, sehingga diperoleh
23 fraksi gabungan (Aszi-As2s). Fraksi Asz
adalah fraksi yang memiliki kristal bening
dengan pola pemisahan yang hampir murni
sehingga fraksi A;; didekantasi dengan
DCM 100%. Uji kemurnian dilakukan dengan
KLT satu dimensi menggunakan kombinasi
eluen n-heksana:etil asetat (6:4) dan KLT
dua dimensi dengan eluen n-heksana:etil
asetat (6:4) dan DCM:metanol (98:2), yang
menunjukkan kemurnian yang cukup murni.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penentuan Golongan Senyawa

Pewarnaan yang dihasilkan dari hasil uiji
fenolik fraksi etil asetat menunjukkan reaksi
positif senyawa fenol dengan warna kuning
kehijauan. Pewarnaan yang dihasilkan dari
hasil uji flavonoid fraksi etil asetat
menunjukkan reaksi positif adanya senyawa
flavonoid. Intensitas warna yang pekat
menandakan banyaknya kuantitas golongan
senyawa (Cannel, 1998). Hasil uji fitokimia
fraksi etil asetat ditunjukkan pada Gambar 1.

Hasil uji fitokimia juga menunjukkan
intensitas warna yang lebih pekat pada
golongan fenolik dibandingkan golongan
flavonoid. Hal ini menandakan kuantitas
senyawa golongan fenolik lebih besar
dibandingkan senyawa golongan flavonoid.
Dugaan senyawa fenolik yang terdapat
dalam genus durio adalah senyawa lignan
dan kumarin (Rudiyansyah and Garson,
2006; 2010).
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Gambar 1. Hasil uji fitokimia golongan
flavonoid dan fenolik pada
fraksi etil asetat

Karakterisasi Struktur Senyawa

Senyawa metabolit sekunder dari fraksi
Az dianalisis menggunakan *H-NMR, **C-
NMR, HMBC dan ESI-MS. Data spektrum
'H-NMR, *C-NMR, HMBC dan MS dari
fraksi As 7 ditunjukkan pada Tabel 1.

Hasil analisis spektrum 'H-NMR pada
Tabel 1. memperlihatkan karakteristik untuk
metoksi (OCH;) pada ®4 56,4 ppm yang
tersubstitusi pada gugus aromatik. Menurut
Han et al.,, (2005) geseran kimia pada &y
13,00 ppm dengan karakteristik proton -OH
terkelat karbonil merupakan ciri kerangka
flavonoid. Penelitian tentang isolasi senyawa
luteolin dari Blumea balsamifera DC,
diketahui bahwa posisi proton pada (oy)
13,00 ppm merupakan posisi suatu hidroksi
yang dekat dengan suatu karbonil (Saewan
et al., 2011). Sinyal proton pada o4 8,19 ppm
menandakan adanya rantai propan sebagai
penghubung dua gugus aromatik.
Berdasarkan data HMBC, (&4) 8,19 ppm
berkorelasi dengan karbon-karbon pada ¢
123,4 (C-1"), 158,8 (C-9) dan 181,7 (C-4).

Tabel 1. Data Spektrum *H-NMR,
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Data **C-NMR pada Tabel 1. dari fraksi
Asz7; menunjukkan senyawa tersebut adalah
senyawa dari golongan flavonoid Cg-C3-Cq
dengan pola substitusi satu metoksi.
Substitusi satu atom C adalah metoksi (&¢
56,4 ppm), 14 puncak atom karbon yang
berada pada cincin aromatik yaitu pada &¢
92,9; 98,7 106,7; 115; 117,1; 121,4; 123,4;
124,2; 145,6; 146,3; 154,5; 158,8; 163,5;
166,6 (ppm) serta satu puncak pada Oc
181,7 ppm yang merupakan karbonil yang
terkonjugasi dengan alkena.

Sinyal yang diprediksi merupakan ciri
khas senyawa luteolin-7-metil eter, yaitu
adanya lima geseran kimia untuk posisi
proton aromatik, dua geseran kimia untuk
posisi proton gugus hidroksi, satu geseran
kimia untuk posisi proton —OH terkelat
karbonil, satu geseran kimia untuk posisi
proton metoksi. Jika dibandingkan dengan
struktur senyawa luteolin-7-metil eter dari
tumbuhan Blumea balsamifera DC (Saewan
et al.,, 2011), Campylospermum calanthum
(Manga et al., 2012), Artemisia gmelini Web.
ex Stechm (Zeng et al., 2014) dan Daphne
genkwa (Park et al.,, 2014), maka terdapat
geseran kimia yang hampir sama dengan
senyawa dari fraksi Asz;. Perbandingan
geseran kimia (&) senyawa luteolin-7-metll
eter dari tumbuhan Blumea balsamifera DC,
Campylospermum  calanthum, Artemisia
gmelini Web. ex Stechm dan Daphne
genkwa dengan fraksi As; dapat dilihat pada
Tabel 1.

13C-NMR dan HMBC dari Fraksi As-

Posisi 'H-NMR BC-NMR HMBC
S (ppm), J (H2) 0 (ppm) 0 (ppm)
2 - 124,2 -
3 8,19 (IH, s) 154,5 Cc-1,9,4
4 - 181,7 -
5-OH 13,02 (IH, s) 163,5 C-6, 10,5, 7
6 6,34 (1H, d, J = 2,3 Hz) 98,7 C-8, 10,5, 7
7 - 166,6 -
8 6,54 (1H, d, J = 2,3 Hz) 92,9 C-6, 10,9, 7
9 - 158,8 -
10 - 106,7 -
1’ - 123,4 -
2 7,14 (1H, d, J = 2,1 Hz) 117,1 C-6,1,4,3,2
3 - 145,6 -
6 6,94 (IH, d, J = 8,2 dan 2,1) 121,4 C-2,1,4,2
4 - 146,3 -
5 6,87 (IH, d, J = 8,4 Hz) 115 c-1,4
3-OCHj, 3,92 (3H, s, OMe)

OH 8,12 (2H)

56,4 CHg; C-7




JKK, Tahun 2017, Vol 6(4), halaman 15-20 ISSN 2303-107

Tabel 2. Data Spektrum 'H-NMR Senyawa Luteolin-7-Metil Eter dari Tumbuhan Blumea
Balsamifera DC, Campylospermum Calanthum, Artemisia Gmelini Web. Ex Stechm
dan Daphne Genkwa dengan Fraksi Az ;

Pergeseran Kimia(d ppm)

Posisi H Luteolin-7- Luteolin-7- Luteolin-7- Luteolin-7- Fraksi
metil eter (1) metil eter (1)  metil eter (III)  metil eter (IV) Az

3 6,62 6,52 6,73 6,67 8,19

6 6,32 6,36 6,36 6,33 6,34

8 6,68 6,64 6,72 6,67 6,54

2 7,52 7,35 7,44 7,40 7,14

5 6,99 6,86 6,88 6,87 6,87

6’ 7,49 7,31 7,45 7,41 6,94
OCHgs-7 3,93 3,82 3,86 3,84 3,91
OH-5 13,00 13,01 12,99 12,95 13,02

Ket :

()= "H NMR (Acetone- ds + DMSO-dg) dari Blumea balsamifera DC (Saewan et al.,2011)
(1)="H NMR (400 MHz, CD;COCD;) dari Campylospermum calanthum (Manga et al., 2012)
(1= "H NMR (400 MHz, DMSO-ds) dari Artemisia gmelini Web. ex Stechm (Zeng et al., 2014)
(IV)= *H NMR (400 MHz, DMSO-ds) dari Daphne genkwa (Park et al.,2014)

Fraksi As7='H NMR (500 MHz, CD;COCD3)

Tabel 3. Data Spektrum *C-NMR Senyawa Luteolin-7-Metil Eter dari Tumbuhan Blumea
Balsamifera DC, Campylospermum Calanthum, Artemisia Gmelini Web. Ex Stechm
dan Daphne Genkwa dengan Fraksi Az ;

Pergeseran Kimia “*C-NMR (& ppm)

Posisi C luteolin-7- luteolin-7- luteolin-7- luteolin-7- Fraksi
metil eter (1) metil eter (I1) metil eter (III) metil eter (1V) Az

2 164,13 164,5 164,2 164,2 154,5

3 103,0 103,3 103,0 103,0 124,2
4 181,8 181,9 181,8 181,8 181,7

5 157,3 162,3 161,2 161,2 163,5

6 97,5 99,4 97,9 98,9 98,7

7 165,2 162,4 165,1 165,1 166,6

8 92,1 94,1 92,5 92,5 92,9
9 161,5 158,1 157,2 157,2 158,8
10 104,6 103,8 104,6 104,6 106,7
1 121,3 119,4 121,4 121,4 123,4
2 109,8 113,9 113,5 113,5 117,1
3 148,1 146,4 145,7 145,8 145,6
OCHjs 55,5 56,1 56,0 56,0 56,4
4 151,2 149,9 149,8 149,9 146,3
5 115,6 116,3 115,9 116,0 115
6’ 120,6 120,3 119,1 119,1 121,4

Ket :

()= **C NMR (Acetone-ds + DMSO-dg) dari Blumea balsamifera DC (Saewan et al.,2011)

(D= C NMR (100 MHz, CD;COCDs) dari Campylospermum calanthum (Manga et al., 2012)
(1= *C NMR (100 MHz, DMSO-dg) dari Artemisia gmelini Web. ex Stechm (Zeng et al., 2014)
(IV)= *C NMR (100 MHz, DMSO-d) dari Daphne genkwa (Park et al.,2014)

Fraksi As7= "H NMR (125 MHz, CD;COCD»)
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Berdasarkan data pada Tabel 2 dan
Tabel 3, nilai geseran kimia yang dimiliki
fraksi As; memiliki banyak kesamaan
dengan geseran kimia senyawa luteolin-7-
metil eter dari tumbuhan tumbuhan Blumea
balsamifera DC, Campylospermum
calanthum, Artemisia gmelini Web. ex
Stechm dan Daphne genkwa. Kesamaan
nilai geseran kimia dari fraksi As;; dengan
geseran kimia yang menjadi ciri khas
senyawa luteolin-7-metil eter vyaitu pada
posisi metoksi —-OCH; pada atom karbon C-
3’, posisi hidroksi pada atom karbon C-5
terkelat karbonil. Kemudian terlihat pula
geseran kimia pada posisi proton aromatik
yang relatif sama dengan posisi proton
aromatik fraksi Az ;.

Berdasarkan data spektrum ESI-MS,
fraksi As; memiliki m/z 301,0736 [M + H]"
dan 299,0583 [M - H]. Hasil ini sama
dengan penelitian yang dilakukan oleh
Saewan et al. (2011) bahwa luteolin-7-metil
eter memiliki m/z 301[M + H]". Berdasarkan
hasil uji fitokimia dan data spektrum yang
ada, fraksi Az disimpulkan sebagai luteolin-
7-metil  eter atau  3’,4’,5-trihidroksi-7-
metoksiflavon. Struktur luteolin-7-metil eter
dapat dilihat pada Gambar 2.

Gambar 2. Struktur luteolin-7-metil eter

SIMPULAN

Isolasi senyawa flavonoid dari fraksi etil
asetat durian klawing (D. graveolens Becc.)
menghasilkan isolat relatif murni yaitu As-
berupa kristal bening sebanyak 7,7 mg.
Berdasarkan  perbandingan  pergeseran
kimia proton dan karbon serta nilai m/z
antara fraksi A;; dengan spektrum senyawa
luteolin-7-metil eter menunjukkan bahwa
fraksi As7; merupakan senyawa luteolin-7-
metil eter.
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