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ABSTRAK

Modifikasi andrografolid difokuskan pada gugus hidrokil di posisi 14 melalui
reaksi esterifikasi, sementara gugus hidroksil posisi C3 dan C19 dilindungi agar
tidak terpengaruh selama reaksi. Modifikasi dilakukan melalui dua tahap yaitu
perlindungan gugus hidroksil menggunakan benzaldehid dengan katalis
piridinium p-toluensulfonat, dan reaksi esterifikasi menggunakan asetat anhidrid
dengan katalis ZnCl, . Proses ini menghasilkan produk turunan andrografolid
yang diidentifikasi menggunakan kromatografi lapis tipis (KLT) dan
dikarakteristik menggunakan spektrofotometri UV-Visible dan Fourier Transform
Infrared Spectroscopy (FTIR). Hasil penelitian menunjukkan bahwa produk
modifikasi yang diperoleh bersifat lebih non polar dibandingkan andrografolid
asli dan modifikasi tersebut tidak menyebabkan pergeseran signifikan pada
panjang gelombang maksimum spektrum UV-Visible, dengan hasil 230 nm untuk
produk modifikasi dan 231 nm untuk andrografolid asli. Analisis FTIR
menunjukkan keberhasilan perlindungan gugus hidroksil di C3 dan C19, yang
ditandai dengan adanya cincin benzen, serta modifikasi pada posisi C14 yang
menunjukkan pembentukan ester anhidrid, meskipun beberapa gugus khas
andrografolid tidak terdeteksi pada spektrum FTIR.

Kata Kunci : andrografolid, modifikasi, esterifikasi, FTIR, UV-Visible
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ABSTRACT

The modification of andrographolid focused on the hydroxyl group at position 14
through an esterification reaction, while the hydroxyl groups at positions C3 and
C19 were protected from being affected during the reaction. The modification was
carried out in two steps. protection of the hydroxyl groups using benzaldehyde
with p-toluensulfonate pyridinium catalyst, and esterification reaction using
acetic anhydride with ZnCl, catalyst. This modification produces andrographolid
derivatives, which are identified by thin layer chromatography (TLC) and
characterised by UV-visible spectrophotometry and Fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR). The results showed that the modified product obtained was
more non-polar than the original andrografolid and the modification did not
cause a significant shift in the maximum wavelength of the UV-Vis spectrum, with
results of 230 nm for the modified product and 231 nm for the original
andrografolid. FTIR analysis showed successful protection of the hydroxyl groups
at C3 and C19, characterised by the presence of a benzene ring, and modification
at position Cl4, indicating the formation of anhydride esters, although some
groups typical of andrografolid were not detected in the FTIR spectrum.

Keywords: andrografolid, modification, esterification, FTIR, UV-Visible
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LAMPIRAN 1
COA ISOLAT ANDROGRAFOLID

ANALYTICAL SERVICE LABORATORY
STFI - SEKOLAH TINGGI FARMASI INDONESIA
Soekarno Hatta 354 Parakan Resik Bandung - West Java
IndonesiaTelp. +62 22 7566484 / E-mail :
stfindonesia@gmail.com

CERTIFICATE OF ANALYSIS

Product Name : Andrographolide

Source : Andrographis paniculata (Burm. F) HO" P
Purity +>95 % HPLC g
Product ID : PISANAQO3

No. Batch : 2210001AN

CAS Number : 101060-34-8

Formula : C20H300s

Formula weight :350.4 g/mol

Test Specification Result
Appearance (color) White White
Appearance (form) Powder Powder
Solubility (EtOH) Colorless Colorless
Purity (HPLC) >95% 97.61%

Head

Analytical Service Laboratory

apt.YMelvia Sundalan, M. Si.
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LAMPIRAN 2
PERHITUNGAN BAHAN

1. Reaksi C3 dan C19 (Gugus Pelindung)
A. Andrografolid mol =29

bm

B 2
350,455

=0,0057 mol = 5,7 mmol
B. Benzaldehid g =mL x p
=6mLx 1,04

= 6,24 gram

mol =9"
Bm

6,24

106,12

=0,0588 mol = 58,8 mmol
C. PPTS =20% x 5,7 mmol

= 1,14 mmol
g =m X bm
=1,14 x 215,30
= 245,442 mmol - 0,245 gr

2. Reaksi Esterifikasi (C14)

A. Produk Mol =39"
Andrografolid bm
hasil reaksi __06

350,455

=0,0017 mol &1,7 mmol
B. Asetat Anhidrid = Mol andrografolid x 2
=1,7 mmol x 2

= 3,4 mmol

mol = mmol andrografolid X bm asetat anhidrid
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= 3,4 mmol x 102,09
= 347,106 mmol = 0,3471 mol

A% :E

p
03471
1,08

=0,321 mL - 0,5 mL (bulatkan jadi 1 mL)
C. SengKlorida =20% x 1,7 mmol

= 0,34 mmol

M X bm

0,34 x 136,315

46,3471 mmol 20,0463 gram (dibulatkan jadi
0,1 gram)
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LAMPIRAN 3
KEGIATAN PENELITIAN

a. Reaksi Gugus Pelindung C3 dan C19

Semua  bahan Hasil  reaksi Di Analisis
dicampurkan selama 14 jam dengan Kt
dan diaduk pada eluen
magnetik stirer Kloroform

(14 jam

Hasil pencucian Di cuci 3 kali Ditambahkan
3 kali dengan air 100 trietilamin 0,5
mL mL dalam
reaksi

MgS0, MgS0, Disaring
ditambahkan didiamkan 15 menggunakan
menit kertas saring
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Hasil Penguapan Diuapkan
Waterbath

KLT dengan
kloroform

36

Hasil
penyaringan



b. Reaksi Esterifikasi Pada C14

. .

Di Analisis
dengan Klt
secara berkala

Produk hasil

reaksi

sebelumnya 0,6

gram

Fase kloroform

digabungkan

£

—

v ,

Ditambahkan

natrium

bikarbonat jenuh

20 mL

Direaksikan
dalam tabung
reaksi dan

disampling kit
berkala

Diekstraksi
dengan

kloroform 3 x
15 mL

Fase kloroform
di cuci dengan
air 20 mL

37

Hasil reaksi di
tambahakan air
es sebanyak 20
mL

Dikeringkan
dengan
natrium sulfat
10 gram dan



disaring

Klt Eluen Hasil Filtrat setelah
kloroform penguapan penyaringan
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LAMPIRAN 4
ALUR PENELITIAN

a. Gugus Pelindung Pada Posisi C3 dan C19

Andrografolid 2 gr

+ DMSO 10 mL

+ Benzen 10 mL

+ Benzaldehid 6 mL
+ Katalis PPTS 0,4 gr

Uji KLT

Hasil Reaksi

Eluen Kloroform

+ Trietilamin 0,5 mL
Dicuci akuades 3 x 100 mL
+ MgS0,

Disaring

Diuapkan

Produk

Analisis FTIR
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b. Reaksi Esterifikasi Pada Posisi C14

Produk C3 dan
C190,6 gr

+ Asetat Anhidrid
+ Katalis ZnCl,

Uji KLT

Hasil Reaksi

Eluen Kloroform

+ Air es 20 mL

Esktraksi dengan klorofrom 3 x 15 mL
+ HCI1 3 %

+ Natrium Bikarbonat 20 mL

+ Air 20 mL

Produk

Analisis
Spekrtrofotomeri UV

Analisis FTIR
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LAMPIRAN 5§
SAMPLING KLT

Sampling Eluen UV 254

30 menit  Kloroform

Modifikasi

Andrografolid

30 menit Kloroform

I Modifikasi

Andrografolid

1 Jam Kloroform

Modifikasi

Andrografolid O
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LAMPIRAN VI
HASIL ANALISIS FTIR

Andrografolid

%Transmitan

T T T T T
2500 2000 1500 1000 500

Wave number cm’

T T
4000 3500 3000

Sebelum dan Sesudah Hasil Reaksi

R ~————— ot 2 I s S .
N~ \\ II "‘,r{—é Reaksi
\ / ﬂ l Esterifikasi C14
E V' \g‘l ‘x ]I A | |_| Gugus Pelindung
.: \ ."/ \ .-'{ Il| »‘I i (I'.;"\ J".\*”‘-j'“\\ - /—"“‘ s
s . ", ' =
e T Y e Y
\/ / \ (\(\ (\f \W\M/\ Wﬁ/ —> Andrografolid
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wave number cm™’
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