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LAMPIRAN 1

ALUR PENELITIAN

Fraksi metanol kayu batang Andaliman
(Zanthoxylum acanthopodium DC.) 10 gram

v
F5 7 gram

F5C 0,44 gram

l

F5Ca—g

!

Isolat

l

Elusidasi struktur

Dilakukan KLT kloroform - etil asetat (8:2)

KKG dengan eluen bergradien 10 % (n-heksana,
kloroform, EA, MeOH)

Dilakukan KLT n-heksan - etil asetat (8:2)

Dilakukan KLT Eluen bergradien 10% n-heksana -
EA

Dilakukan KCV Eluen perbandingan terpilih
n-heksana - EA

Eluen diuapkan dengan Rotary evaporator

Dilakukan KLT n-heksan - etil asetat (8:2)

Dilakukan KLT pelarut n-heksan - etil asetat (9:1)
KKG dengan eluen n-heksana - etil asetat (9:1)

Dilakukan KLT dengan eluen n-heksana - EA (8:2)
Dilakukan KLT Preparatif

Dilakukan Uji kemurnian KLT 2 Dimensi
Eluen n-heksana - Etil Asetat (5:5)
Eluen n-heksana - Etil Asetat (4:6)

Keterangan: Isolat dianalisis dengan spektroskopi

NMR 1D dan 2D

Gambar V.1 Alur penelitian
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LAMPIRAN 2

TABEL PELARUT GRADIEN

Tabel V.1
Pelarut gradien 10% KLT (Kromatografi Lapis Tipis)

No | n-heksan Etil asetat
1. 100 0
74 90 10
3. 80 20
4. 70 30
5. 60 40
6. 50 50
7. 40 60
8. 30 70
9. 20 80
10. 10 90
11. 0 100




LAMPIRAN 2
(LANJUTAN)

TABEL PELARUT GRADIEN

Tabel V.2

Pelarut gradien KCV (Kromatografi Cair Vakum)

PELARUT
NO [ n-Heksana | Etilasetat | Metanol | Pengulangan
1. 90 10 - 3x
2. 80 20 - 2X
2. 70 30 - 2X
4, 60 40 - 5x
5. - 100 - 3x
6. - - 100 2X
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LAMPIRAN 2
(LANJUTAN)

TABEL PELARUT GRADIEN

Tabel V.3

Pelarut gradien KKG (Kromatografi Kolom Gravitasi)

No | n-heksan | Kloroform | Etil asetat | Metanol
1. 4 6 - -
2. 3 7 - -
3. 2 8 - -
4. 1 9 - -
5. 0 10 0 -
6. - 9 1 -
7. - 8 2 -
8. - 7 3 -
9. - 6 4 -
10. - 5 5 -
11. - 4 6 -
12. - 3 7 -
13. - 2 8 -
14. - 1 9 -
15. - 0 10 -
16. - - 9 1
17. - - 8 2
18. - - 7 3
19. - - - 10
20. - - - 10
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LAMPIRAN 3

DOKUMENTASI

Gambar V.2 Fraksi Polar kayu batang Andaliman (Zanthoxylum acanthopodium
DC.)
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LAMPIRAN 3
(LANJUTAN)

DOKUMENTASI

(b)

Gambar V.3 Hasil KLT Analitik gabungan KCV F1-5
Keterangan:

(@) = Pengembang n-heksana : kloroform (3:7) di bawah sinar UV
254 dan 366 nm

(b) = Hasil setelah di semprot penampak bercak H2SO4 di bawah
sinar UV 254 dan 366 nm
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LAMPIRAN 3
(LANJUTAN)

DOKUMENTASI

¥

b
ABCDEFGH

~(b)
Gambar V.4 Hasil KLT Analitik hasil KKG F5A-H

Keterangan:

(a) = Pengembang n-heksana : etil asetat (8:2) di bawah sinar UV
254 dan 366 nm

(b) = Hasil setelah di semprot penampak bercak H2SO4 di bawah
sinar UV 254 dan 366 nm
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LAMPIRAN 3
(LANJUTAN)

DOKUMENTASI

(b)
Gambar V.5 Hasil KLT Analitik dari KKG F5Ca - g

Keterangan:

(a) = Pengembang n-heksana : etil asetat (8:2) di bawah sinar UV
254 dan 366 nm

(b) = Hasil setelah di semprot penampak bercak H2SO4 di bawah
sinar UV 254 dan 366 nm
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LAMPIRAN 3
(LANJUTAN)

DOKUMENTASI

(b)

Gambar V.6 Hasil analisis KLTP (a) F5Cc dan (b) F5Cd
Keterangan:

(@) = F5Cc pengembang n-heksana : etil asetat (8:2) di bawah
sinar UV 254 dan 366 nm

(b) = F5Cd pengembang n-heksana : etil asetat (8:2) di bawah
sinar UV 254 dan 366 nm



48

LAMPIRAN 3
(LANJUTAN)

DOKUMENTASI

(b)
Gambar V.7 Hasil analisis KLTP (a) F5Cf dan (b) F5Cg

Keterangan:

(a) = F5Cf pengembang n-heksana : etil asetat (8:2) di bawah
sinar UV 254 dan 366 nm

(b) = F5Cg pengembang n-heksana : etil asetat (6:4) di bawah
sinar UV 254 dan 366 nm



LAMPIRAN 3
(LANJUTAN)

DOKUMENTASI

. [

123456 789 101112131415

(b)

Gambar V.8 Hasil KLT Analitik 15 isolat dari KLTP (Kromatografi Lapis Tipis

Keterangan:

Preparatif)

(a) = Pengembang n-heksana : etil asetat (7:3) di bawah sinar UV
254 dan 366 nm

(b) = Hasil setelah di semprot penampak bercak H2SO4 di bawah
sinar UV 254 dan 366 nm
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LAMPIRAN 3
(LANJUTAN)

DOKUMENTASI

SiS N1

T s

(b)
Gambar V.9 Hasil KLT 2 Dimensi Isolat 13 dari F5Cg

Keterangan:
(@) = Isolat 13 pengembang n-heksana : etil asetat (5:5) Rf = 0,38
dan n-heksana : etil asetat (4:6) Rf = 0,6 di bawah sinar UV
254 dan 366 nm

(b) = Hasil setelah di semprot penampak bercak H2SO4 di bawah
sinar UV 254 dan 366 nm
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(LANJUTAN)

DOKUMENTASI

Gambar V.10 Hasil Isolat 13 F5Cg



LAMPIRAN 4

ANALISIS SPEKTROSKOPI NMR (Nuclear Magnetik
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Gambar V.11 Hasil 3C-NMR (Nuclear Magnetik Resonansi)
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Gambar V.12 Hasil *H-NMR (Nuclear Magnetik Resonansi)
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ANALISIS SPEKTROSKOPI NMR (Nuclear Magnetik
Resonansi)
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Gambar V.13 Hasil spektroskopi NMR HSQC (Heteronuclear Single Quantum
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(LANJUTAN)

ANALISIS SPEKTROSKOPI NMR (Nuclear Magnetik
Resonansi)
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Gambar V.14 Hasil spektroskopi NMR HMBC (Heteronuclear Multiple Bond
Connectivity)
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ANALISIS SPEKTROSKOPI NMR (Nuclear Magnetik
Resonansi)

Tabel V.4

Hasil analisis Spektroskopi NMR (Nuclear Magnetik Resonansi)

NO ®C-NMR & (ppm) | *C-NMR HSQC HMBC
(ppm) (*H-NMR &
(ppm))
1 11,1 0,91 (m) 3;4;5;7;
1 144.0 7,64 (d) 11;12;
1 104,0 7,07 (m) 11;12;
1 59,1 4,45 (s) 22,
2 154,7 - -
3 23,1 1,30 (1) -
4 114,2 7,84 J=1,3Hz 13;
7,85 J=1,2Hz
(dd)
5 29,0 1,25 (s) 5;6;
6 157,0 - -
7 14,2 0,90 (s) -
8 23,8 1,41 J=7,15Hz -
1,44 J=6,9Hz
(dd)
9 68,2 4,21 (s) 8;4,6;22
10 131,0 7,52 J=3,3Hz -
7,53 J=3,3Hz
(dd)
I 56,1 4,08 (d) 21;
I 137,6 - -
5’ 128,9 7,70 J=3,3Hz 12;
7,71 J=3,25Hz

(dd)
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(LANJUTAN)

ANALISIS SPEKTROSKOPI NMR (Nuclear Magnetik
Resonansi)

Tabel V.4

Hasil analisis Spektroskopi NMR (Nuclear Magnetik Resonansi)

NO ®C-NMR & (ppm) | *C-NMR HSQC HMBC
(ppm) (!H-NMR &
(ppm))
6’ 119,8 -
8’ 38,8 1,66 (t) -
9 30,4 1,39 (d) 5:1;
11 123,5 7,35 J=7,6Hz 21;22;
7,37 J=7,65Hz
(dd)
12 104,6 -
13 107,8 7,07 (s)
14 163,3 -
6’ 119,8

S7
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(LANJUTAN)

ANALISIS SPEKTROSKOPI NMR (Nuclear Magnetik
Resonansi)

1'-2 Dimetoksi 6-prenil dibutirolakton

Gambar V.15 Hasil elusidasi struktur senyawa 13 F5Cg
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