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Abstrak: Callophyllum soulattri Burm. F. merupakan salah satu spesies dari genus
Callophyllum. Salah satu kandungan metabolit sekunder dari C. soulatrri adalah golongan
senyawa steroid. Golongan steroid mempunyai beragam bioaktivitas antara lain antiinflamsi,
antioksidan, antipoliferasi, antibakteri, antimalaria dan antikanker. Eksplorasi tumbuhan C.
soulatrri masih terbatas oleh karena itu perlu dilakukan isolasi dan identifikasi metabolit
sekunder dari tumbuhan tersebut. Satu senyawa golongan steroid telah berhasil diisolasi dan
diidentifikasi dari ekstrak kayu batang C. soulattri. Metanol dipakai sebagai pelarut untuk
maserasi, sedangkan fraksinasi dan pemurnian menggunakan metode Kromatgrafi Vakum Cair
(KVC) yang dipantau dengan Kromatografi Lapis Tipis (KLT). Senyawa hasil isolasi
ditentukan strukturnya dengan metode spektroskopi FTIR dan NMR (*H NMR, 3C NMR,
HSQC dan HMBC) serta dibandingkan dengan pustaka. Berdasarkan hasil interpretasi spektra
FTIR dan NMR, senyawa yang berhasil diisolasi dari ekstrak metanol kayu batang C. soulatrri
adalah g-sitosterol berbentuk padatan berwarna putih.

Kata kunci: Calophyllum soulattri Burm.F; kayu batang; s-sitosterol

Abstract. p-Sitosterol, A Steroid from Calophyllum soulattri Burm. F. Stem Wood
Extract. Callophyllum soulattri Burm. F. is a species of the genus Callophyllum. One of the
secondary metabolites of C. soulatrri is a class of steroid compound. The steroid class has a
variety of bioactivity, including anti-inflammatory, antioxidant, anti-proliferative, antibacterial,
antimalarial, and anticancer. The exploration of C. soulatrri is still limited, therefore it is
necessary to isolate and identify the secondary metabolites from this plant. A steroid has been
isolated and identified from the extract of the stem wood of C. soulattri. Methanol was used as
a solvent for maceration; Fractionation and purification used the Liquid Vacuum
Chromatgraphy (KVC) which was monitored by Thin Layer Chromatography (TLC). The
structure of the isolated compound was determined using FTIR and NMR spectroscopy
methods (1H NMR, 13C NMR, HSQC and HMBC) and compared with references. Based on
interpretation of FTIR and NMR spectrum, the compound was isolated from the methanol
extract of C. soulatrri stem wood was white crystalline g-sitosterol.
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1. Pendahuluan

Genus Calophyllum merupakan tumbuhan tropis yang banyak ditemukan di hutan
dataran rendah dan memiliki sebaran terutama sebelah utara katulistiwa, di Indonesia dengan
keragaman spesies terbanyak terdapat di Kalimantan, Sumatra dan Papua (Stevens et.al., 1980).
Genus ini kaya akan berbagai metabolit sekunder yang mempunyai beragam bioaktivitas antara
lain antiinflamatori (ICso 14 pg/mL) (Tsai et al, 2012), antimalaria (ICso 3,2+0,6 pg/mL) (Hay
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et al, 2004, antimicrobial (1Cso 0,3+0,1 pg/mL) (Cuesta-Rubio et al, 2015), antikanker (ICso
6,951£0,47 uM) (Mah et al, 2015), antidiabetik (ICso 35,7 uM) (Aminudin et al, 2015) dan
antioksidan (1Cso 0,11 mg/mL) (Taher et al, 2010). Kandungan fitokimia yang telah dilaporkan
dari tumbuhan genus Calophyllum bervariasi, dilihat dari golongan senyawa yang telah
diisolasi terutama terdiri dari kromanon, santon, kumarin dan triterpenoid (Oliviera et al, 2014).

Slatri (Calophyllum soulatri) merupakan salah satu spesies Calophyllum yang tumbuh
di Indonesia. Senyawa yang berhasil diisolasi dari kulit batang antara lain soulamarin (Ee et al,
2011), soulattrin (Siau et al, 2011), airlanggin A dan B yang merupakan benzofuran terprenilasi
(Tanjung et al, 2018) dan calosubelinon (Lim et al, 2017). Kulit akar C. soulattri mengandung
campuan senyawa p-sitosterol dengan stigmasterol yang termasuk ke dalam golongan steroid
(Saputra et al, 2014). Eksplorasi C. soulatrri terutama pada bagian kayu batang masih belum
banyak dilaporkan. Oleh karena itu artikel ini melaporkan senyawa steroid (/5-sitosterol) yang
berhasil diisolasi dari kayu batang C. soulattri, sehingga memperbanyak informasi mengenai
fitokimia tumbuhan C. soulattri yang selanjutnya dapat dijadikan sumber senyawa obat.
2. Bahan dan Metode
2.1 Alat dan bahan

Alat yang digunakan vyaitu seperangkat alat Kromatigrafi Vakum Cair (KVC),
Kromatografi Kolom Flash (KK Flash), seperangkat alat gelas penunjang, Spektrofotometer
FTIR Shimadzu (Kyoto, Jepang) dan Spektrometer NMR 500 MHz Agilent (Santa Clara,
USA). Bahan yang digunakan untuk pelarut yaitu kayu batang C. soulatrri dari Magelang, Jawa
Tengah, metanol (teknis), n-heksana (teknis), etil asetat (teknis) dan aseton (teknis). Adsorben
untuk kromatografi yaitu Silika gel 60 G (Merck; Darmstadt, Jerman), Silika gel 60 (0,04-0,063
mm) 230-400 mesh ASTM (Merck; Darmstadt, Jerman), Silika gel 60 (0,2-0,5 mm) (Merck;
Darmstadt, Jerman) dan Plat TLC (alumunium berlapis silika gel 60 Fzs4 0,25 mm (Merck;
Darmstadt, Jerman). Bahan penampak spot/noda Cerium (IV) (Merck; Darmstadt, Jerman) dan
H2SO4 (Mallinckrodt).
2.2 Metode

Sebanyak 5 kg batang tanaman C. soulatri yang telah halus dan kering dimaserasi dalam
metanol (35 L) pada temperatur kamar selama 3 x 24 jam. Maserat kemudian disaring dan filtrat
diuapkan dengan evaporator sampai pekat kemudian dimasukkan dalam desikator untuk
menguapkan sisa pelarut hingga dihasilkan ekstrak pekat metanol 40 g.

Ekstrak metanol sebanyak 20 g difraksinasi dengan menggunakan Kromatografi Vakum
Cair (KVC). Sampel setelah diimpregnasikan ke dalam silika gel kemudian dielusi dengan
eluen n-heksana:etil asetat dengan tingkat kepolaran yang semakin bertambah yakni 9,5:0,5
(2x), 9:1 (4x), 8,5;1,5 (4x), 8:2 (2x), 7:3 (2x), 5:5 (2x) dan 4:6 (1x); etil asetat (1x); dan aseton
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(1x). Eluen yang digunakan setiap elusi sebanyak 150 mL. Hasil frakasinasi dengan KVC
diperoleh sebanyak 19 fraksi. Masing-masing fraksi dianalisis dengan menggunakan
kromatografi lapis tipis (KLT) dan dikelompokkan menjadi 3 fraksi yaitu fraksi 4-6 (F4, 0,509
), fraksi 7-9 (F7, 0,476 g), fraksi 10-12 (F10, 0,360 g). Berdasarkan pola spot KLT, F4
(padatan berwarna kekuningan) dimurnikan untuk memperoleh isolat murni. F4 (0,509 g) yang
berbentuk padatan berwarna kekuningan direkristalisasi menggunakan pelarut aseton dan
diperoleh padatan putih sebanyak 193 mg. Selanjutnya dilakukan analisis dengan menggunakan
spektroskopi FTIR dalam bentuk plat KBr dan NMR (CDCls, 400 MHz).
3. Hasil dan Pembahasan

Isolasi senyawa pada ekstrak kayu batang C. Soulattri diperoleh senyawa F4 berbentuk
padatan berwarna putih, yang mempunyai titik leleh 134-136 °C. Spektrum IR (KBr) dari
senyawa F4 menunjukkan adanya gugus OH (3605 cm™), olefinik siklik (3413 cm™), serapan
=CH pada 3005 cm™ dan serapan C-H streching alifatis (2927- 2966 cm™). Serapan pada daerah
1455 cm™ merupakan serapan olefinik, gem-geminal (1362; 1221 cm™) dan 1092 cm™ adalah
serapan dari sikloalkana. Penentuan struktur F4 dianalisis lanjutan menggunakan NMR (CDCls,
'H NMR 400 MHz, 3C NMR 100 MHz). Selain dianalisis menggunakan NMR 1D juga
dianalisis dengan NMR 2D yaitu Hetero-nuclear single-quantum  correlation
spectroscopy(HSQC) untuk mengetahui korelasi sinyal karbon dengan sinyal proton satu ikatan
dan Hetero-nuclear multiple-bond correlation spectroscopy (HMBC) untuk mengetahui

korelasi karbon dan proton dua sampai dengan tiga ikatan..

T T T T T T T T T T T T
6.0 5.5 5.0 4.5 4.0 3.5 3.0 2.5 2.0 1.5 1.0 0.5

Gambar 1. Spektra Heteronuclear Single Quantum Coherence (HSQC) senyawa hasil isolasi
F4 dari batang tanaman Calophyllum soulatri.

Spektrum *H NMR menunjukkan adanya sinyal proton (du) dari dua metil tersier oy
1.00 (3H, s, Me-18) dan 0.68 (3H, s, Me-19), tiga metil sekunder pada Jn 0.92 (3H, m, , Me-
21), 0.86 (3H, d, J = 6,2 Hz, Me-26), and 0.84 (d, J=5,2 Hz, Me- 27) dan satu gugus metil
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primer o4 0.86 (m, Me-29). Sinyal proton pada on 3,52 (1H, m, H-3) merupakan sinyal proton
metin (sp®) teroksigenasi sedangkan 5,34 (m, , H-6) gugus metin (sp?). Sinyal proton (m) pada
on 5,01; 5,14; 2,26 dan 2,00 merupakan sinyal proton olefinik. Spektrum ¥C NMR
memperlihatkan adanya 29 puncak karbon, yang terdiri dari 2 puncak karbon SP? dan 27 karbon
SP3. Sinyal karbon pada Jc (ppm) 140,7 dan 121,7 adalah sinyal karbon ikatan rangkap (C5, C6).
Nilai geseran oc pada daerah &c 11,8-70,8 ppm merupakan sinyal karbon alkana yang terdiri dari
karbon metilen (CH.) dan karbon metil (CHz). Sedangkan sinyal karbon C-OH terletak pada
daerah 70,8 ppm. Berdasarkan penelusuran literatur, sinyal proton dan karbon pada geseran
tersebut sesuai dengan tipe kerangka steroid stigmastan (Cayme & Ragasa, 2004; Farabi et al,
2017; Pierre et al, 2015).

Korelasi proton-karbon dua dimensi dijelaskan melalui data HSQC. Spektrum HSQC
dari senyawa F4 (Gambar 1) menunjukkan adanya korelasi dari proton dengan karbon satu
ikatan yang secara ringkas dapat ditampilkan pada Tabel 1. Berdasarkan data seperti tercantum
pada Tabel 1 terdapat sinyal karbon yang tidak mempunyai hubungan korelasi. Hal ini
menunjukkan bahwa sinyal tersebut merupakan sinyal dari karbon kuarterner seperti pada
sinyal karbon alkena pada oc 140,7 ppm dan C kuartener juga terdapat pada oc 36,5 dan 42,3

ppm.

Tabel 1. Korelasi proton dan karbon dari data Heteronuclear Single Quantum Coherence
(HSQC) dan jenis atom karbon. ) senyawa hasil isolasi F4 dari batang tanaman
Calophyllum soulatri.

5C §H Ket 5C §H Ket
140,7 - C 31,9 1,99; 1,56 (m) CH.
121,7 5,34 CH 31,6 1,95; 1,79; 1,5(m) CH.
71,8 5,71 (m) CH 29,1 1,64 (M) CH
56,7 0,98 (M CH 28,3 1,85; 1,21 (t) CH.
56,0 1,08 (m) CH 26,0 1,13 () CH;,
51,2 1,51 (m) CH 24,3 1,54; 1,06 (m) CH;
50,1 0,91 (m) CH;, 23,0 1,23 () CH;,
45,8 0,92 (m) CH 21,1 1,49 (m) CH;
42,3 - C 19,8 0,86 (d, 6,2) CHs
42,2 2,26 (m) CH; 19,4 1,00 (s) CHs
39,7 1,15; 2,00 (m) CH, 19,0 0,84 (d, 5,2) CHs
37,2 1,06; 1,83 (t) CH; 18,8 0,76 (M) CHs
36,5 - C 12,0 0,80 (m) CHs
36,1 1,34 (m) CH 11,9 0,67 () CHs
33,9 1,27; 1,02 (m) CH, -

Spektra HMBC dari senyawa F4 (Gambar 2) menunjukkan hubungan hubungan proton-

karbon tetangga yang berjarak antara dua sampai tiga ikatan, korelasi tersebut ditunjukkan
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dengan suatu sinyal, sehingga dengan adanya hubungan korelasi tersebut dapat mengetahui
posisi karbon kuarterner.

Berdasarkan data 3C NMR, *H NMR dan HMBC menunjukkan bahwa terdapat gugus
geranil dan gugus hidroksi pada senyawa F4. Proton metil 64 0,76 ppm pada F4 memiliki
korelasi dengan karbon &¢ 33,9; 36,1 dan 56,0 ppm. Proton 6n 1,34 ppm berkorelasi dengan
karbon pada oc 18,8 dan 33,9 ppm. Proton metilen pada on 1,85 ppm memiliki korelasi dengan
dc 36,1 dan 56,0 ppm. Sinyal proton pada on 1,85 ppm memiliki korelasi dengan karbon-karbon
pada oc 36,1; 56,0 dan 42,3 ppm. Korelasi HMBC proton dengan karbon antara kerangka

steroid dengan gugus geranil pada senyawa F4 ditunjukkan pada Gambar 3.
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Gambar 2. Spektra Heteronuclear Multiple Bond Correlation (HMBC) senyawa hasil isolasi
F4 dari batang tanaman Calophyllum soulatri.

HO
Gambar 3. Korelasi Heteronuclear Multiple Bond Correlation (HMBC) yang penting antara
proton dengan karbon pada kerangka steroid dengan gugus geranil pada senyawa

hasil isolasi F4 dari batang tanaman Calophyllum soulatri.

Hasil analisis data baik data spektrum IR dan NMR (1H NMR, 13C NMR, HSQC,
HMBC) selanjutnya dibandingkan dengan data literatur (Tabel 2) dan terkonfirmasi bahwa F4
mempunyai kemiripan dengan struktur fS-sitosterol (Pierre et al, 2015; Katja et al, 2019).
Senyawa p-sitosterol yang berhasil diisolasi dari ekstrak metanol kayu batang C. soulatrri

bukanlah senyawa baru. Senyawa ini juga ditemukan pada spesies lain seperti pada
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Odontonema strictum dan Chisocheton celebicus (Pierre et al, 2015; Katja et al, 2019). Struktur

p-sitosterol seperti ditampilkan pada Gambar 4.

HO

Gambar 4. Struktur senyawa p-sitosterol hasil isolasi dari batang tanaman Calophyllum
soulatri.

Tabel 2. Perbandingan Data NMR Isolat F4 Eksperimen dengan Literatur (F4*). Senyawa F4 :
diukur dalam CDCls, 400 MHz (*H) dan 100 MHz (*3C). Senyawa F4*: diukur dalam
CDCls, 400 MHz/500 MHz (*H) dan 100 MHz/125 MHz (*3C) (Pierre et al, 2015;
Katja et al, 2019).

No. C ox (ppm) (multiplisitas, J dalam Hz) oc (ppm)

' F4 F4* F4 F4*
1 1,83 (m) 1,83 (m) 37,2 37,3
2 1,95 (m) 1,90 (m) 31,6 31,9
3 3,52 (m) 3,52 (m) 71,8 72,0
4 2,26 (m) 2,23 (m) 423 42,3
5 - - 140,7 140,7
6 5,34 (m) 5,35 (m) 121,7 1218
7 1,99 (m) 1,99 (m) 31,9 32,1
8 1,51 (m) 1,69 (m) 31,9 32,1
9 0,91 (m) 0,96 (m) 50,1 50,1
10 - - 36,5 36,7
11 1,49 (m) 1,47 (m) 21,1 21,1
12 2,00 (m) 1,50 (m) 39,7 39,7
13 - - 42,3 42,3
14 0,98 (m) 0,95 (m) 56,7 56,9
15 1,54 (m) 1,54 (m) 24,3 24,3
16 1,85 (m) 1,62 (m) 28,3 28,4
17 1,08 (m) 1,10 (m) 56,0 56,0
18 0,67 (s) 1,00 (s) 11,9 12,0
19 1,00 (s) 0,86 (s) 19,4 19,8

20 1,34 (m) 1,36 (m) 36,1 36,2
21 0,92 (m) 0,92 (m) 18,8 19,2
22 1,27 (m) 1.17 (m) 33,9 34,0
23 1,13 (m) 1,23 (m) 26,0 26,2
24 0,92 (m) 1,01 (m) 458 458
25 1,65 (m) 1,60 (m) 29,1 29,3
26 0,86 (d, 6,2) 0,83 (d, 6,5) 19,8 19,6
27 0,84 (d, 5,2) 0,79 (d, 5,2) 19,0 18,8
28 1,23 (m) 1,30 (m) 23,0 23,2

29 0,80 (m) 0,83 (m) 12,0 12,0
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4. Kesimpulan

Golongan senyawa steroid yaitu S-sitosterol dengan rumus molekul C29Hs00 berbentuk
padatan berwarna putih telah berhasil diisolasi dan diidentifikasi dari ekstrak metanol kayu
batang C. soulattri. Hasil ini dapat digunakan untuk menambah data base dan sumber senyawa
obat yang berhasil diisolasi dari C. soulatrri.
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