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It has been conducted a research of the isolation and identification of chemical
compound from the spons in Sulawesi sea waters. The purpose of this study
was to isolate and identify chemical compound from spons Cliona celata in
Sulawesi sea waters. Isolation was carried out by extraction with ethanol 70%
and partitioning with ethyl acetate. The separation was carried out using thin
layer chromatography (TLC) and column chromatography. Identification of
structure of the compound was done by mass spectrophotometry gas
chromatography technique. The isolation results obtained the ethyl acetate
fraction eluate vial-123 (0.2 mg) was determined as a compound with the
proposed 2-methyl-1,3,5-trioxane.

ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian tentang isolasi dan identifikasi senyawa kimia
dari spons di perairan laut Sulawesi. Tujuan penelitian ini untuk mengisolasi
dan mengidentifikasi senyawa kimia dari spons Cliona celata di perairan laut
Sulawesi. Isolasi dilakukan melalui ekstraksi menggunakan etanol 70% dan
dipartisi dengan etil asetat. =~ Pemisahan dilakukan dengan teknik
kromatografi lapis tipis (KLT) dan kromatografi kolom. Identifikasi struktur
senyawa dilakukan dengan teknik kromatografi gas spektrofotometri massa.
Hasil isolasi diperoleh eluat fraksi etil asetat vial-123 (0,2 mg) yang ditentukan
strukturnya sebagai suatu senyawa dengan usulan 2-metil-1,3,5-trioksan.

Pendahuluan

Spons merupakan hewan berpori yang termasuk
dalam filum Porifera, yang hidup di air. Sebagian
besar hewan ini hidup di perairan laut sub tropis
maupun tropis, dan sangat sedikit yang hidup di
perairan air tawar. Umumnya hewan ini hidup
pada ekosistem terumbu karang.

Spons merupakan salah satu jenis biota laut yang
akhir-akhir ~ini  banyak diteliti karena
mengandung senyawa yang berpotensi untuk
dikembangkan menjadi bahan sediaan obat.
Beberapa peneliti melaporkan bahwa kandungan

spons laut bersifat sitotoksik[1], mempunyai
aktivitas antifeedant atau anti pemangsaan [2],
antiinflamasi [3], antibakteri[4], anti jamur,
antitumor [5] [6] [7] [8]. Kandungan metabolit
sekunder dari sebagian spons yang diteliti
mengandung alkaloid [8] [9] [10] [11] [12],
terpenoid [13] dan steroid [14].

Perairan laut Sulawesi memiliki berbagai
jenis sponge dalam jumlah yang cukup banyak.
Cliona celata adalah salah satu jenis spons yang
banyak terdapat di perairan laut Sulawesi, mudah


mailto:kumajas@gmail.com

Kumajas.].,Howan.D.H.O.,Mamuaja.M.N., Paputungan.M.,2022

ditemukan karena berwarna kuning cerah dengan
ukuran besar. Penelitian tentang jenis spons ini
telah banyak dilakukan namun baru sebatas sifat
biologi dan ekologinya. Penelitian tentang sifat
kimia termasuk kandungan senyawa kimia yang
ada pada spons jenis ini belum banyak dilakukan.
Penelitian ini dilakukan untuk mengisolasi dan
mengidentifikasi senyawa kimia yang ada dalam
spons Cliona celata di perairan laut Sulawesi.

Bahan dan Metode

Penelitian ini meliputi pengambilan sampel
Cliona celata di pantai desa Popareng, isolasi dan
identifikasi Isolasi dilakukan di
Laboratorium Kimia, Jurusan Kimia, Fakultas
Matematika

senyawa.

dan
Negeri
senyawa

IImu Pengetahuan Alam,
Universitas Manado di Tondano.
Identifikasi dilakukan  dengan
menganalisis berat molekul senyawa dengan
GC-MS di
Universitas Pendidikan Indonesia di Bandung.
Spons C celata yang diambil hanya bagian
tubuh lunaknya saja (bagian atas). Setelah
dibersihkan, spons dipotong-potong menjadi
bagian kecil, ditimbang, kemudian diblender
(untuk dihaluskan). Sampel spons yang sudah
halus sebanyak 2101,98 g diekstraksi dengan cara
dimaserasi menggunakan pelarut etanol yang
kadarnya 70%, setiap kali penambahan pelarut

metode Laboratorium Kimia

sampel diaduk kemudian didiamkan. Hasil
maserasi disaring menggunakan kertas saring
dan filtratnya ditampung sedangkan residunya
dimaserasi kembali. Hal ini dilakukan berulang-
ulang sebanyak 6 x 24 jam. Filtrat yang diperoleh
kemudian diuapkan dengan cara dievaporasi
menggunakan rotary evaporator system sampai
semua etanol menguap sehingga diperoleh
ekstrak etanol spons.

Sebanyak 44,16 g ekstrak etanol dilarutkan
kedalam metanol dan aquades dengan
perbandingan 95:5, metanol sebanyak 142,5 ml
dan aquades 7,5 ml, dipartisi
dengan pelarut n-heksan, etil asetat, dan butanol
teknis yang telah diredestilasi, untuk pemisahan
tingkat
kelarutannya secara berturut-turut. Dimulai dari

berulang-ulang

komponen-komponen  berdasarkan
pelarut n-heksan (non polar). Saat dipartisi
dengan n-heksan terbentuk tiga lapisan, lapisan
atas (lapisan n-heksan), lapisan tengah (metanol-
air) dan lapisan bawah (endapan). Filtrat n-
heksan dievaporasi dan diperoleh ekstrak dari
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fraksi n-heksan ini. Kemudian lapisan metanol-air
dievaporasi untuk menghilangkan metanol, lalu
dipartisi dengan etil asetat (semi polar) dan
terbentuk lapisan atas (lapisan etil asetat) dan
lapisan bawah (lapisan air). Filtrat etil asetat
dievaporasi dan diperoleh ekstrak etil asetat.

Fraksi etil asetat dilarutkan dengan pelarut
etil asetat, kemudian dianalisis menggunakan
KLT dengan beberapa perbandingan volume
pelarut yaitu Etil Asetat:n-Heksan (9:1, 8:2, 7:3,
6:4, 5:5). Hasil KLT masing-masing disinari di
bawah lampu UV. Pelarut/eluat Perbandingan 9:1
menghasilkan pola pemisahan terbaik pada KLT,
dan digunakan sebagai eluen pada kromatografi
kolom gravitasi. Eluat dari fraksi etil asetat hasil
kromatografi kolom, dipilih secara acak, eluat
terpilih yakni vial dengan label 123 (eluat ke 123),
diuapkan lalu ditimbang, kemudian eluat vial 123
sebanyak 0,2 mg dianalisis menggunakan alat
GC-MS dan diidentifikasi untuk memperoleh
struktur molekul senyawanya.

Hasil dan Pembahasan
Eluat 123
menggunakan GCMS dengan metode pengionan
EI menggunakan alat GCMS-QP2010 Utra
SHIMADZU, dengan gas pembawa Helium

kemudian dianalisis

dengan tipe kolom Rxi 5MS, diperoleh
kromatogram dengan peak pada Gambar 1.
g el 123 D PERGUEURAN 3017 apeil 390 T sped i g
2
;uk Repor: TIC
Puk | RTime Are Amats Heghe A |Name
1 1334 1457 400 L] 209 Lechume, sulfimyfes. (CAS) Dimedhy! sulforide

Gambar 1. Kromatogram eluat 123 fraksi etil
asetat spons Cliona celata

Hasil kromatogram dari kromatografi gas
pada Gambar 1 menunjukan adanya 2 puncak
senyawa. Analisis dengan spek-trometer massa
menunjukan bahwa
puncak 2 dengan waktu retensi 1,651 menit dan
luas area 36% ditampilkan pada Gambar 2,
sedangkan spektrogram senyawa dengan acuan

spektro-gram senyawa
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data pada library Wiley7.LIB ditampilkan pada
Gambar 3.

100-
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Gambar 2. Spektrogram puncak 2 dari fraksi etil
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Gambar 3. Spektrogram senyawa (library)
Spektrogram tersebut menunjukkan suatu

prediksi senyawa yang memiliki berat molekul
104 m/z. Dari satuan masa atom 104 ke 89 terjadi
pemecahan fragmen ion pertama yakni pelepasan
molekul dengan m/z = 15 yang kemungkinan
adalah —CHs. Lalu pemecahan fragmen ion yang

kedua dari satuan massa atom 89 ke 73 dimana
terjadi pelepasan molekul dengan m/z=16 (-O).
Kemudian dari satuan massa atom 73 ke 59 terjadi
pemecahan fragmen ion yang ketiga yakni
pelepasan molekul dengan m/z = 14 ( -CH: ).
Selanjutnya pemecahan fragmen ion yang
keempat dari satuan massa atom 59 ke 43 dimana
terjadi pelepasan molekul dengan m/z=16 (-O).
Dan yang terakhir satuan massa atom 43 ke 37
sudah tidak diperhitungkan lagi. Untuk satuan
massa atom dengan m/z =43 berdasarkan Tabel 5-
19 dari Hamming and Foster dan Tabel A-5 dari
McLafferty [15] ditetapkan struktur molekulnya
sebagai methyl ketones. Karena berat molekul
senyawa tersebut 104 m/z, dan memiliki
fragmentasi dengan m/z = 26, 43, 59, 73, 89, 104
(Gambar 4), pola
fragmentasinya dapat ditetapkan rumus molekul
senyawanya sebagai C4HsOs.

sehingga berdasarkan
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Gambar 4. Pola fragmentasi 2-methly-1,3,5-
trioxane

Kesimpulan

Analisis GC-MS dari fraksi etil asetat
spons C. celata menunjukkan puncak dengan berat
molekul m/z=104 yang mengindikasikan adanya
senyawa 2-methyl-1,3,5-trioxane dengan rumus
molekul CsHsOs.
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