Lampiran 1

Rangkaian Alat Untuk Sintesis

Gambar L.1. Rangkaian alat untuk sintesis.
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Bagan Alir Sintesis Benzoiltiourea

15 mmol amonium tiosianat (1,142 gram)
10 mmol benzoil klorida (1,2 ml)
20 ml THF

l diaduk 30 menit (suhu kamar)

suspensi : - benzoil isotiosianat
- amonium tiosianat
- NH,CI
- THF

® NH,OH berlebih (3 ml)
direfluk 1jam

benzoiltiourea
asam benzoat
- NH,CI

- NH,OH

- H,0

- THF

larutan :

- THF diuapkan
- disaring

/\

Lampiran 2

fase cair : - NH,CI padatan : - benzoiltiourea
- H,0 - asam benzoat
- NH,OH
l cuci dengan larutan karbonat 10%
dibuang
padatan : benzoiltiourea fase cair : - Na benzoat

-Na,CO,
-H,O

l rekristalisasi etanol 70%

kristal benzoiltiourea

|

dibuang

Gambar L.2. Bagan alir sintesis benzoiltiourea.
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Lampiran 3

Bagan Alir Pembentukan Cincin Tiazol

10 mmol benzoiltiourea (1, 82 gram)
15 mmol natrium asetat (1, 23 gram)
20 mmol asam kloroasetat (1,89 gram)
30 ml pelarut THF-DM SO (1:1)

refluks
selama 4 jam

zat X (zat hasil sintesis)
natrium asetat

asam kloroasetat

THF dan DM SO

larutan :

THF-DMSO diuapkan

suspensi : - zat X (hasil sintesis)
- natrium asetat
- asam kloroasetat

cuci dengan larutan natrium karbonat 10%

padatan : Zat X(zat hasil sintesis) fase cair : - larutan natrium
karbonat
- natrium asetat
rekristalisasi etanol 70% - natrium kloroasetat

kristal zat X
(kristal yang mengandung cincin tiazol)

dibuang

Gambar L.3. Bagan alir pembentukan cincin tiazol.
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Lampiran 4

Perhitungan Hasil Sintesis Benzoiltiourea Secara Teoritis

I i
€< + NHCNS —> Cxpes + NHCI
Cl 4 NCS 4
Benzoil klorida Amonium tiosianat Benzoil isotiosianat
BM 140, 59 g/mol BM 76, 12 g/mol BM 163, 202 g/mol

0, 01 mol 0, 015 mol 0, 01 mol

I
S
e~ T u |
NCS + NHOH C—N—C—NH,

Benzoil isotiosianat Larutan amoniak Benzoiltiourea
BM 163, 202 g/mol BM 35, 048 g/mol BM 180, 234 g/mol
0, 01 mol 0,03 mol 0, 01 mol

Gambar L.4. Perhitungan hasil sintesis benzoiltiourea secara teoritis.

180, 234 g/mol

Berat molekul Benzoiltiourea

Berat Benzoiltiourea 0, 01 mol x 180, 234 g/mol = 1,802 g
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Lampiran 5

Perhitungan Hasil Senyawa Siklisasi Secara Teoritis

P OH OH

c// : N\, . tautomeri 7l .---. .

\ 5 | S S sl s
N—< \ SN %0

/ S basa,suhu tinggi HNTG fe
H NH: N N_Cl'b,"
Benzoiltiourea Asam Kloroasetat N-(5-okso-4,5-dihidrotiazol- 2-il)benzamida
BM 180,234 g/mol BM 94,50 g/mol BM 220,256 g/mol
0,01 mol 0,02 mol 0,01 mol

Gambar L.5. Perhitungan hasil senyawa siklisasi secara teoritis.

Berat molekul senyawa hasil siklisasi 220,256 g/mol

Berat Senyawa Hasil Siklisasi 0, 01 mol x 220,256 g/mol = 2,203 g
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Lampiran 6

Contoh Perhitungan Rendemen Hasil Benzoiltiourea & Senyawa Yang
Mengandung Cincin Tiazol

berat praktis
Rendemen hasil = — X 100%
berat teoritis

a. Benzoiltiourea

Sintesis | : Berat praktis = 1,505 gram
Berat teoritis = 1,802 gram
Rendemen hasil = 1505 x100% = 8352%
1,802
Sintesis Il : Rendemen hasil = 80,47 % (1,450 gram)
Sintesis 111 : Rendemen hasil = 81,30 % (1,465 gram)

Persentase hasil rata-rata : 83,61 % + 80,56 % + 81,30 % =81,76 %
3

b. Senyawa yang Mengandung Cincin Tiazol

Sintesis | : Berat praktis = 1,112 gram

2,203 gram

Berat teoritis

1l X 100 % = 50,48 %

Rendemen hasil

2,203
Sintesis Il : Rendemen hasil = 50,85% (1,121 gram)
Sintesis 111 : Rendemen hasil = 50,30 % (1,108 gram)

Persentase hasil rata-rata : 50,48 % + 50,58 % + 50,30 % = 50,56 %
3
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