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a Pengantar

Materi yang disajikan dalam Modul Praktikum Kimia Organik Lanjut ini
berisi tentang metode isolasi, identifikasi serta analisis senyawa organik yang
terkandung dalam bahan alam. Tujuan umum dalam praktikum ini untuk
memberikan bekal kemampuan bagi mahasiswa dalam rangka pelaksanaan Tugas
Akhir, sehingga praktikum ini bersifat sebagai Tugas Akhir Kecil.

Metode isolasi yang dikerjakan meliputi ekstraksi, distilasi maupun
kromatografi dan aspek reaksi kimia yang mungkin terlibat dalam proses isolasi
telah didapatkan dan dipraktekkan pada Praktikum Kimia Organik. Analisis
struktur dalam praktikum ini disesuaikan dengan Mata Kuliah Spektroskopi
Molekul Organik yang secara paralel dilaksanakan meliputi metode spektroskopi
UV-Vis, IR, NMR, dan Massa.

Akhirnya, harapan penyusun adalah semoga diktat ini dapat
mengantarkan mahasiswa untuk menguasai keterampilan maupun wawasan

yang lebih luas sebagaimana tujuan dari praktikum ini. Selamat berpraktikum .....

Malang, Februari 2017

Tim Penyusun
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IPERCOBAAN \ ﬂ

ISOLASI EUGENOL DARI MINYAK CENGKEH

1. Dasar Teori

Minyak cengkeh (clove oil) dapat diperoleh melalui proses
penyulingan dari setiap bagian tanaman cengkeh (bunga, daun, batang dan
akar). Minyak cengkeh yang diperdagangkan terutama diperoleh dari
bagian kuntum bunga dan daun tanaman cengkeh.

Pemanfaatan minyak cengkeh sangat luas, seperti dalam industri
farmasi, penyedap masakan, bahan wewangian, bahan pencampur
geranium, minyak bergamot, caraway dan pewangi sabun. Dalam bidang
pertanian dipakai sebagai bahan baku dalam pembuatan senyawa
attractant.

Minyak cengkeh berupa cairan kuning hingga coklat, berat jenis
1,048 — 1,056, indeks bias 1,534 — 1,538 dan putaran optik 0 — 1°3°.
Kandungan senyawa dalam minyak cengkeh meliputi eugenol (80 — 88% ),
caryophyllen (15 — 20%), metil salisilat, eugenol asetat, isoeugenol, metil
eugenol dan lain-lain yang jumlahnya kecil.

Dalam molekul eugenol mengandung gugus fungsional fenol yang
bersifat asam lemah. Gugus ini dapat disabunkan dengan menggunakan
larutan NaOH membentuk garam Na-eugenolat yang bersifat larut dalam
air, sehingga komponen tersebut dapat dipisahkan terhdap komponen

lainnya.

2. Metodologi
Bahan-bahan

- Minyak cengkeh perdagangan - n-heksana
- Larutan NaOH (35 g/ 150 mL air)- Larutan KMnO,4 1%
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- Larutan HCI1 25 % - Lempung aktif

Alat-alat
= Kolom kromatografi * Gelas Beaker
= Corong pisah * Rotary evaporator
= Refraktometer * Kromatografi gas

=  Spektrofotometer UV-Vis
Prosedur

Isi dasar kolom kromatografi dengan kapas atau glass wool
selanjutnya lempung aktif dimasukkan hingga mencapai 2/3 bagian sambil
divakumkan (lihat gambar 1). Alirkan sampel berupa minyak cengkeh
perdagangan melalui kolom.

Ambil sekitar 150 —250 mL minyak cengkeh hasil penjernihan,
masukkan ke dalam beaker glass. Tambahkan larutan NaOH sambil diaduk
kuat sampai bersifat campuran bersifat alkalis (jika menggumpal
tambahkan air secukupnya) sambil dipanaskan diatas waterbath sampai
mencair. Jika terbentuk 2 lapisan zat cair maka ambil lapisan bawah
sebagai Na-eugenolat. Apabila lapisan atas masih cukup banyak,
tambahkan kembali larutan NaOH dan gabungkan dengan hasil
sebelumnya.

Tambahkan lapisan bawah dengan 25 % HCI sampai diperoleh pH
+3. Ambil lapisan atas (lapisan eugenol). Apabila jumlah eugenol yang
diperoleh cukup sedikit, ekstraks lapisan bawah ( lapisan air ) dengan 25
mL petroleum eter sebanyak 3 kali. Pisahkan pelarut petroleum eter dengan

rotary evaporator.
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3. Identifikasi Eugenol Hasil Isolasi
a. Uji Sifat Fisik

Minyak cengkeh hasil penjernihan dan eugenol hasil isolasi, masing-
masing ditentukan indeks biasnya dengan menggunakan refraktometer,
berat jenisnya dengan cara menimbang berat untuk 0,1 mL — 1,0 mL.

Bandingkan nilai-nilai yang diperoleh dengan eugenol standart.

b. Uji Sifat Kimia

Siapkan 2 tabung reaksi dan masing-masing diisi dengan 3 tetes eugenol
hasil isolasi selanjutnya untuk tabung pertama diisi dengan 1 mL etanol
absolut dan larutan KMnO, 1%, sedangkan tabung kedua diisi dengan 1
mL karbon tetraklorida dan larutan Br, 2%. Hilangnya warna dari kedua

pereaksi menunjukkan adanya ikatan rangkap non aromatik.

¢. Analisis minyak cengkeh dan eugenol hasil isolasi

Ambil 0,1 — 0,5 uL minyak cengkeh dengan syring dan injeksikan ke
dalam alat GC dengan kondisi sebagai berikut :

Kolom : Carbowax
Suhu kolom : 100 — 250 °C (10 °C/ menit)
Suhu injektor :250°C

Suhu detektor  : 250 °C (FID)

Gas pembawa : N (30 mL/ menit)

Gas pembakar : Hy (30 mL/ menit) dan udara (300 mL/ menit)
Dengan kondisi alat yang sama buatlah kromatogram eugenol hasil isolasi
dan eugenol standart. Bandingkan waktu retensi dan hitunglah prosentase

eugenol dalam sampel minyak cengkeh.
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d. Analisis Eugenol hasil isolasi dengan Spektrofotometer UV-Vis

Ambil 2 tetes eugenol hasil isolasi lalu diencerkan dengan 10 mL pelarut
organik kemudian ditentukan pola spektrumnya dengan spektrofotometer

UV-Vis.
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IPERCOBAAN \ 2

ISOLASI KAFEIN DARI DAUN TEH
1. Dasar Teori

Tanaman teh yang berasal dari negara China dapat tumbuh dengan
baik di daerah tropis dan sub tropis, seperti India, Jepang, Sri Lanka,
Kenya, Uganda, Turki dan Argentina termasuk Indonesia.

Dalam perdagangan dikenal dua macam teh, yaitu teh hijau dan teh
hitam. Perbedaan kedua macam teh ini disebabkan oleh proses
pengolahannya. Teh hitam diperoleh melalui proses fermentasi yang
melibatkan berbagai macam enzim yang terdapat dalam daun teh, seperti
polifenol oksidase, peptidase, alkohol dehidrogenase, dan lain-lain. Enzim-
enzim ini mengubah komponen protein, asam amino asam lemak, polifenol
menjadi senyawa yang memberikan karakter aroma dan rasa dari teh.
Dalam teh hijau atau teh hitam mengandung kafein (1-5 %) dan sejumlah
komponen lain dalam jumlah yang kecil, misalnya xantin, theobromin,
theophylen, dimetylxantin dan hypoxantin.

Mich dan Haberler menyatakan bahwa dalam teh hitam mengandung
kafein (2,5 %), theobromin (0,17%), theopylen (0,013%) , adenin
(0,014%). Beberapa faktor yang mempengaruhi kandungan kafein dalam
teh adalah jenis daun, iklim, kondisi topografi tempat tumbuh teh dan
proses pengolahannya.

Aktivitas farmakologi dari daun teh disebabkan oleh dua komponen
utama, yaitu alkaloid (kafein) dan tanin (polifenol). Kafein memiliki

aktivitas diuretik dan menstimulasi sistem syaraf pusat (CNS-stimulant).
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2. Metodologi
Bahan-bahan
- Larutan 10 % Pb asetat
- Na,SO, anhidrat

- Kloroform
- Aquades

Alat-alat

Beaker gelas

Gelas Ukur

Corong buchner

Pompa vakum

Melting point Apparatus

Erlenmeyer

Corong pisah

Sublimator

Water bath

Neraca analitik
Prosedur

Sebanyak 500 mL aquades dididihkan dalam beaker glass. Masukkan
ke dalam air yang telah mendidih 50 — 60 gram daun teh. Biarkan selama
10 menit, saring dan filtrat yang diperoleh tambahkan 100 mL larutan Pb-
Asetat 10% sambil diaduk-aduk. Saring dengan penyaring buchner,
kemudian filtrat diuapkan hingga tersisa kira-kira 100 mL. Dinginkan dan
ekstrak 3 kali dengan 25 mL kloroform. Cairan ekstrak dikeringkan dengan
menambahkan Na,SO, anhidrat sedikit. Selanjutnya saring (tuang) dan
panaskan di atas water bath hingga seluruh kloroform menguap. Timbang

berat kasar padatan yang dihasilkan dan hitung prosentase kafein kasar.
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Padatan yang diperoleh disublimasi dengan proses sebagai berikut :
masukkan 20 — 30 g padatan kasar ke dasar tabung di luar tabung
kondensor (lihat gambar). Aliri kondensor dengan air, celupkan ke dalam
penangas minyak sedalam 2 — 2,5 cm. Setelah dingin padatan yang melekat
pada tabung kondensor dikerok dan ditimbang beratnya serta hitunglah

prosentase kafein murni.

3. Identifikasi Eugenol Hasil Isolasi
a. Uji Sifat Fisik

Tentukanlah titik lebur padatan kafein hasil sublimasi menggunakan
melting point apparatus dan sebagian yang lain dilarutkan ke dalam

kloroform.

b. Identifikasi kafein dengan Spektrofotometer UV-Vis

Masukkan larutan kafein dalam kuvet (encerkan jika terlalu pekat) dan
buatlah spektrumnya pada daerah 200 — 350 nm. Secara sama tentukan titik

lebur dan buatlah spektrum untuk kafein standart.

c. Identifikasi kafein dengan Kromatografi Lapis Tipis

Buatlah kromatogram kafein murni, kafein hasil isolasi dan kafein tablet di
atas kromatografi lapisan Tipis dengan cara melakukan elusi terhadap spot
dari ketiga kafein tersebut dengan kloroform. Setelah elusi, dikeringkan

dan tentukan Rf dari noda-noda yang terlihat.
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Gambar susunan alat untuk proses sublimasi.
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l PERCOBAAN \ @

ISOLASI KURKUMINOID DARI KUNYIT
1. Dasar Teori

Kunyit (curcuma domestica) termasuk salah satu rempah dan obat.
Ramuan kunyit yang diolah menjadi jamu tradisional maupun berupa
ekstrak telah terbukti manfaatnya untuk pengobatan terhadap berbagai
macam penyakit, baik obat luar seperti penyakit kulit, bengkak dan rematik
ataupun obat untuk bagian dalam seperti menurunkan tekanan darah, sakit
maag, liver, batu empedu dan sebagainya.

Dalam rimpang kunyit kering mengandung kurkuminoid sekitar 10%
yang terdiri dari kurkumin (1-5%) dan sisanya dimetoksi kurkumin dan bis-
dimetoksi kurkumin. Disamping itu juga mengandung ,minyak atsiri (1-
3%), lemak (3%), karbohidrat (30%), protein (8%), pati (45-55%) dan
sisanya terdiri dari vitamin C, garam-garam mineral seperti zat besi, fosfor
dan kalsium. Kurkuminoid yang mempunyai khasiat obat mempunyai

struktur sebagai berikut

RIW/\@[RZ
HO OH
R; =R, =0OCH; : Kurkumin

R, =0CH;;R,=H : Dimetoksi kurkumin
R,=R,=H . bis-Dimetoksi kurkumin
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Metodologi
Bahan-bahan

- Kunyit - Kloroform
- Etanol 96% - Toluen
Alat-alat
- Seperangkat alat gelas - Melting point apparatus

- Seperangkat ekstraktor soxhlet - Spektrofotometer UV-Vis
- Seperangkat rotary evaporator - Bejana pengembang dan pipa

kapiler

Prosedur
- Cuci kunyit dengan air hingga bersih dan tiriskan
- Potong tipis dan rajang hingga diperoleh ukuran kecil

- Siapkan timbel dari kertas saring dan timbang

- Isi timbel dengan kunyit yang sudah dirajang dan timbang kembali

untuk mengetahui berat sampel kunyit.

- Masukkan timbel yang berisi sampel kunyit ke dalam ekstraktor soxhlet

dan 1si labu dengan etanol 96% sehingga volumenya 2/3 volume labu

- Rangkaikan ekstraktor soxhlet dan lakukan ekstraksi hingga 5-6 kali

sirkulasi

- Ekstrak yang diperoleh diuapkan pelarutnya dengan rotary evaporator

hingga volume ekstrak tersisa sekitar 15 mL

Pemisahan Kurkumin dan Turunannya dengan Metode KLT

- Ambil plat KLT ukuran 5 x 10 cm dan tandai dengan pensil 1,5 cm dari

batas bawah dan 0,5 cm dari batas atas
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- Siapkan bejana pengembang dan isi dengan eluen campuran kloroform :
toluena : etanol 96% (4,5 : 4,5 : 1).

- Totolkan ekstrak pada garis batas bawah dengan pipa kapiler dan
masukkan ke bejana pengembang

- Elusi spot ekstrak hingga batas atas

- Angkat plat KLT dari dalam bejana dan keringkan di udara

- Ukur nilai Rf masing-masing spot hasil pemisahan dan kerok masing-
masing spot tersebut.

- Ulangi 3 kali dan gabungkan hasil kerokan untuk tiap spot yang
mempunyai nilai Rf sama

- Ekstrak hasil kerokan dengan melarutkannya dalam etanol, lakukan
sentrifugasi dan ambil filtratnya

- Filtrat yang diperoleh dianalisis dengan Spektrofotometer UV-Vis dan
sebagian yang lain diuapkan pelarutnya dan kristal kurkuminoid

ditentukan titik leburnya.
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l PERCOBAAN ;Z

HIDROLISIS TRIMIRISTIN HASIL ISOLASI DARI BUAH PALA

1. Dasar Teori

Trimiristin adalah salah satu golongan senyawa organik yang
ditemukan dalam lemak hewan, minyak tumbuhan atau marine oil yang
dikenal sebagai trigliserida. Trigliserida merupakan triester dari gliserol
dan asam-asam lemak, yang tersusun oleh asam-asam karboksilat alifatik
rantai panjang. Asam miristat adalah salah satu contoh asam lemak, yang

bisa diperoleh dari hidrolisis trimiristin.

Hz(lj—OOC(CHz)lzCH3

H,C—OH
HC—OOC(CH,);,CH; | HOOC(CHy)12CH;
| H?—OH
H,C—OOC(CH,);,CH
2 (CHy)1,CH;3 H,C—OH
Trimiristin Gliserol Asam miristat

Trimiristin seperti halnya senyawa lemak yang lain merupakan
senyawa non polar yang larut dengan baik dalam pelarut organik yang
kepolarannya rendah, misalnya dietil eter, petroleum eter, dan lain-lain.
Setelah ekstraksi, pelarut organik dapat dipisahkan dengan cara penguapan.
Penambahan metanol, suatu pelarut organik polar, pada aktrak eter pekat
menyebabkan trimiristin terpisah dari larutan membentuk endapan.
Pengendapan tersebut terjadi akibat reorientasi ikatan hidrogen dari
trimiristin-eter menjadi metanol-eter.

Hidrolisis trigliserida dapat dilakukan dengan menggunakan asam
atau basa. Hidrolisis dengan katalis basa dikenal dengan istilah penyabunan

(saponification). Hidrolisis trimiristin dengan penyabunan dilakukan
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dengan cara memanaskan trigliserida dalam suatu larutan air yang
mengandung natrium hidroksida. Isolasi asam miristat hasil hidrolisis
dilakukan dengan menambahkan asam yang selanjutnya dimurnikan

dengan rekristalisasi dengan metanol.

2. Metodologi
Bahan-bahan

Sampel buah pala yang telah dirajang
Petroleum eter
Metanol
Etanol
NaOH 10%
HC1 10%
Alat-alat
Seperangkat ekstraktor soxhlet
Magnetik stirer

Prosedur

Timbang 50 g sampel (pala) diekstraksi dengan ekstraktor soxhlet
menggunakan pelarut dietil eter atau petroleum eter. Pisahkan pelarut
dengan rotary ovaporator. Letakkan ekstrak pekat dalam erlenmeyer di atas
magnetik stirer, lalu lakukan stirer, dan tambahkan 100 mL metanol secara
bertahap. Selama penambahan metanol akan terbentuk endapan. Endapan
disaring dengan penyaring buchner. Timbang endapan yang didapatkan dan
tentukan titik leburnya.

Timbang 1 g trimiristin hasil isolasi, masukkan dalam labu alas bulat
100 mL untuk persiapan refluks. Tambahkan 20 mL etanol yang diikuti
dengan 5 mL larutan NaOH 10%. Tambahkan batu didih, alirkan air di
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kondensor, panaskan campuran sampai mendidih dan lakukan refluks
selama 1 jam, atau secara visual jika tidak terlihat 2 lapisan zat cair.
Campuran hasil hidrolisis didinginkan (dalam erlenmeyer) pada suhu
kamar.

Siapkan larutan asam dingin dibuat dalam erlenmeyer dengan cara :
Tambahkan 20 mL HCI 10% pada 20 mL air es. Letakkan larutan tersebut
di atas magnetik stirer kemudian lakukan penambahan campuran hasil
hidrolisis sambil ke larutan asam dingin sambil diaduk. Endapan akan
terbentuk dalam proses tersebut. Tambahkan 50 mL akuades pada
campuran dan lakukan penyaringan dengan penyaring buchner. Bersihkan
kristal dengan akuades kemudian keringkan. Jika kristal masih kotor perlu
dilakukan rekristalisasi menggunakan pelarut metanol-air dengan volume
metanol minimal 15-20 mL pada temperatur kamar. Kristal yang
didapatkan ditimbang dan hitung persentase asam lemak (asam miristat)

hasil isolasi.

3. Analisis Asam Lemak Hasil Sintesis

Uji Sifat Fisik

1. Siapkan 3 tabung reaksi, yang diisi masing-masing dengan 1 mL air,
etanol, dan n-heksana. Ketiga tabung tersebut diisi dengan sedikit kristal
hasil sintesis. Amati kelarutannya.

2. Tentukan titik lebur dari kristal hasil sintesis

Spektrofotometer UV-Vis
Larutkan sedikit kristal ke dalam pelarut organik (sesuai dengan uji sifat
fisik) dan amati panjang gelombang maksimumnya di Spektrofotometer

UV-Vis
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I PERCOBAAN 5

ISOLASI DAN IDENTIFIKASI SENYAWA PENYUSUN
MINYAK JAHE
1. Dasar Teori

Jahe termasuk salah satu tanaman rempah-rempah yang dihasilkan di
Indonesia, terutama Jawa Timur yang mampu menghasilkan 3,7 — 8,0 ton.
Pemanfaatan dari jahe terutama adalah akar (rimpangnya) yang mempunyai
ukuran besar, berbau harum dan berwarna kuning keputihan. Dalam
perdagangan dikenal dalam 4 bentuk yaitu irisan (serbuk kering), dalam
sirop kental (preserved ginger), oleoresin dan minyak atsiri (ginger oil).

Ginger oil dapat diperoleh dengan cara penyulingan serbuk akar jahe
yang telah dikupas kulitnya. Rendemen minyak berkisar 1-3 % dengan
aroma jahe, tetapi tidak terasa pedas.

Sifat-sifat fisika dan kimia ginger oil antara lain cairan berwarna
kuning muda sampai kuning, berat jenis (25°C) 0,871-0,882, putaran optik
(-28°) hingga —45° dan indeks bias 1,488-1,494.

Kandungan ginger oil meliputi sitral, metil heptenon, monilaldehid,
linalol, delta borneol, ester, fenol, dan sesquiterpena. Ginger oil terutama
dimanfaatkan sebagai flavor makanan, bahan baku minuman, farmasi dan

dalam industri parfum.

2. Metodologi
Bahan-bahan

- Rimpang jahe
- Asam sulfat 75% (dibuat dari asam sulfat pekat)

- Vanilin
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- Petroleum eter

- Etil asetat

Alat-alat

- Seperangkat alat distilasi uap

- Cawan porselin

- Corong pisah

- Seperangkat alat Kromatografi Lapis Tipis
- Spektrofotometer UV-Vis

Prosedur
a. Isolasi Minyak Jahe

Kupas kulit rimpang jahe, kemudian iris tipis-tipis dan timbang kira-
kira 400 gram. Masukkan ke labu alas bulat, kemudian lakukan distilasi
uap sampai diperoleh sejumlah minyak jahe yang cukup untuk dianalisis.
Apabila rendemen minyak terlalu kecil ekstrak distilat yang diperoleh
dengan petroleum eter.
b. Isolasi Komponen dalam residu dengan Ekstraktor soxhlet

Residu hasil dari distilasi vap dipisahkan dan dikeringkan dalam
oven, setelah itu diekstraksi dengan ekstraktor soxhlet menggunakan
pelarut metanol. Setelah diekstraksi pelarutnya diuapkan dengan rotary
evaporator hingga didapatkan ekstrak pekat yang ditandai sebagai ekstrak
metanol.
c. Analisis Sifat-sifat Fisik Senyawa Hasil Isolasi
Hasil distilasi uap dan ekstrak metanol ditentukan indeks bias, berat jenis,

dan putaran optiknya.
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3. Analisis Komponen Penyusun Minyak Jahe

a. Uji Kualitatif
Encerkan 5 mL sampel menjadi 15 mL dengan akuades, tuangkan ke
corong pisah dan ekstraksi dengan eter 15 mL. Uapkan eter secara
spontan dalam cawan porselin dan ke dalam residu tambahkan 5 mL
75% H,SO,4 dan tambahkan kira-kira 5 mg vanilin. Biarkan selama 15
menit dan tambahkan 5 mL air. Amati perubahan warna larutan.

b. Siapkan peralatan KLT dan lakukan elusi dengan pelarut campuran n-
heksana dengan etil asetat. Tiap-tiap noda yang tampak dengan
penyinaran lampu UV dikerok dan dianalisis dengan UV-Vis

c. Noda-noda yang didapatkan dianalisis dengan spektrofotometer UV-Vis
dan ditentukan gugus kromofor dalam molekul.
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I PERCOBAAN @

ISOLASI ETIL trans-p-METOKSISINAMAT DARI RHIZOMA
KENCUR
1. Dasar Teori

Etil trans-p-metoksisinamat merupakan konstituen fenolik utama
rhizoma kencur (Kaempferia galanga L.). Kadar etil trans-p-
metoksisinamat relatif tinggi berkisar antara 5-10% dari bobot kering
rhizoma kencur. Oleh sebab itu isolasi ester ini dari rhizoma kencur relatif
mudah dilakukan dengan maserasi menggunakan pelarut etanol, metanol,
aseton, atau n-heksana.

Etil trans-p-metoksisinamat murni berupa kristal jarum tak
berwarna, titik lebur 48,55°C. Hidrolisis ester ini dalam larutan basa kuat
alkoholik akan menghasilkan garam p-metoksisinamat. Asam trans-p-
metoksisinamat  diperoleh dengan cara menghidrolisis garam p-
metoksisinamat dengan asam kuat encer. Asam trans-p-metoksisinamat
juga berwujud kristal jarum tak berwarna, titik lebur 172-173°C. Struktur
etil trans-p-metoksisinamat adalah

(0]
MeO

Etil trans-p-metoksisinamat merupakan salah satu dari golongan
senyawa fenolik alam yang dilapaorkan memiliki beberapa aktivitas

biologis antara lain: aktifitas antipiretik dan analgesik dan antikarsinogenik.
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2. Metodologi
Bahan-bahan

- Rhizoma kencur kering
- n-heksana

- etanol

Alat-alat
- Seperangkat alat soxhlet
- Erlenmeyer

- Spektrofotometer UV-Vis

Prosedur
a. Isolasi etil trans-p-metoksisinamat

Kupas kulit rhizoma kencur, kemudian iris tipis-tipis dan dikering-
anginkan lalu timbang kira-kira 50 gram. Masukkan ke dalam soxhlet
sebagai timbel (dengan kapasitas maksimum). Siapkan pelarut n-heksana
sebanyak 300 mL dan laksanakan ekstraksi selama 7 kali siklus. Supaya
ekstraksi lebih efektif laksanakan ekstraksi dengan magnetik stirer. Ekstrak
pekat n-heksana yang didapatkan dipekatkan dengan rotary evaporator
pada suhu 40-60°C sampai volumenya menjadi sekitar 20 mL. Ekstrak
pekat didiamkan dalam lemari es (+ 4 jam) dan kristal putih yang
didapatkan disaring dari fraksi cairnya. Fraksi cair ini dipekatkan lagi
menjadi setengah kali volume semula dan didiamkan lagi dalam lemari es
sampai terbentuk pula kristal kasar. Semua kristal dikumpulkan dan

direkristalisasi dengan n-heksana:etanol (9 : 1).
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b. Analisis Senyawa Hasil Isolasi

Kristal hasil rekristalisasi ditentukan titik leburnya dan dibandingkan
dengan titik lebur senyawa standarnya. Sebagian kecil kristal dilarutkan
dalam n-heksana dan diperiksa panjang gelombang maksimumnya ( Apas)

dengan spektrofotometer UV-Vis.
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