LAMPIRAN A

SKEMA SINTESIS 4-ALIL-2-METOKSI-6-N-FENILAMINOMETIL
FENOL

Campuran eugenol 1 ml (6,50 mmol) dan 1,20 g
anilina (13,00 mmol) dalam 25 ml etanol
dimasukkan dalam labu alas bulat.

Dipanaskan sampai mendidih, kemudian
ditambahkan formalin 1,6 ml (19,50 mmol) dan
refluks selama 8 jam pada suhu penangas air £900C.

Senyawa hasil sintesis ditampung dalam erlenmeyer
kemudian diuapkan.

Pemurnian dengan kromatografi kolom.

Senyawa 4-alil-2-metoksi-6-N-fenilaminometilfenol

Uji Uji identifikasi :
kemurnian - Spektrofotometri Inframerah
dengan - Spektrometri RMI-'H
KLT.
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LAMPIRAN B

SKEMA SINTESIS 4-ALIL-2-METOKSI-6-N-FENIL-N-METIL

AMINOMETILFENOL

Campuran eugenol 1 ml (6,50 mmol) dan 1,40 g N-
metil-anilina (13,00 mmol) dalam 25 ml etanol
dimasukkan dalam labu alas bulat.

Dipanaskan sampai mendidih, kemudian
ditambahkan formalin 1,6 ml (19,50 mmol) dan
refluks selama 8 jam pada suhu penangas air £900C.

Senyawa hasil sintesis ditampung dalam erlenmeyer
kemudian divapkan.

Pemurnian dengan kromatografi kolom.

Senyawa 4-alil-2-metoksi-6-N-fenil-N-

metilaminometilfenol
Uji Uji identifikasi :
kemurnian - Spektrofotometri Inframerah
dengan - Spektrometri RMI-'H
KLT.
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LAMPIRAN C
PERHITUNGAN MOL, BERAT DAN VOLUME EUGENOL,

AMINA DAN FORMALIN
Eugenol
p = 1,067 glem’
BM = 164,20
m
p = -
%
1,067= —
1
m = 1,067 gram
m
n = F—
BM
' 1,067
T 164,20
= 6,5x 107 mol = 6,50 mmol
Formalin

% kadar = 37 % blv

37 gram - 1,23 mol
100 ml 100 mol

12,3 mmol / ml

Formalin yang dibutuhkan
3x6,50= 19,50 mmol
19,50/ 12,30

1,60 ml

<
Il
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Anilina
1,022 g/ cm’
93,13

p
BM

Anilina yang dibutuhkan
2x6,50 = 13,00 mmol

m = 13,00 x 93,13
= 1210,69 mg= 1,21 gram
1,21
V —
1,022
= 1,20 ml

N - metilanilina

BM = 107,15

N - metilanilina yang dibutuhkan
2x6,50= 13,00 mmol
13,00 x 107,15

1392,95 mg = 1,40 gram

B
[
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LAMPIRAN D

PERHITUNGAN BERAT TEORITIS 6-ALIL-8-METOKSI-3-FENIL-
1,3-BENZOKSAZIN

e Eugenol

mmol = 6,5 mmol (Lampiran C)
e  Formalin

mmol = 19,5 mmol (Lampiran C)
e Anilina

mmol = 13 mmol (Lampiran C)

Eugenol + Formalin + Anilina ____ 6-alil-8-metoksi-3-fenil-
1,3-benzoksazin

6,5 mmol 19,5 mmol 13 mmol 6,5 mmol

Dalam sintesis masih terkandung eugenol, sehingga perbandingan mol
dihitung berdasarkan integrasi pada spektra 'H-NMR
Perbandingan integrasi Eugenol : Produk = 9 : 41

—lys4d-5

e  6-alil-8-metoksi-3-fenil-1,3-benzokzasin
(BM =281,14)
.. 4,5
mmol teoritis = — X 6,5 mmol = 5,3 mmol

il

berat teoritis = 5,3 x 281,14 = 1490 mgram = 1,49 gram
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LAMPIRAN E

PERHITUNGAN PERSENTASE HASIL SINTESIS 6-ALIL-8-
METOKSI-3-FENIL-1,3-BENZOKSAZIN

Berat molekul 6-alil-8-metoksi-3-fenil-1,3-benzoksazin = 281,14

mmol teoritis 6-alil-8-metoksi-3-fenil-1,3-benzoksazin = 5,3 mmol

e Sintesis I

berat praktis = 920 mgram ( dihitung dari berat total praktis 1,13 g yang

dikonversi dengan perbandingan integrasi eugenol : produk = 1:4,5)

mmol praktis = & = 3,27 mmol
281,14

100%

persentase hasil = 3,27 x =61,7%

il

e  Sintesis II

berat praktis = 900 mgram ( dihitung dari berat total praktis 1,10 g yang

dikonversi dengan perbandingan integrasi eugenol : produk = 1:4,5)

mmol praktis L, 900 =3,20 mmol
281,14
3,20 x 100 %
persentase hasil = # = 60,4%

e Sintesis II1

berat praktis = 890 mgram ( dihitung dari berat total praktis 1,09 g yang

dikonversi dengan perbandingan integrasi eugenol : produk = 1:4,5)

890
281,14

mmol praktis =3,17 mmol
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3,17 x 100 %

persentase hasii = ——— =59.8%
5,30
Rata-rata persentase hasil = M =60,6%
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LAMPIRAN F

PERHITUNGAN BERAT TEORITIS
4-ALIL-2-METOKSI-6-N-FENIL-N-METILAMINOMETILFENOL

e  Eugenol

mmol = 6,5 mmol (Lampiran C)
e  Formalin

mmol = 19,5 mmol (Lampiran C)
e N-metilanilina

mmol = 13 mmol (Lampiran C)

Eugenol  + Formalin + N-metilanilina __, 4-alil-2-metoksi-6-N-fenil-
N-metilaminometilfenol

6,5 mmol 19,5 mmol 13 mmol 6,5 mmol

e 4-alil-2-metoksi-6-N-fenil-N-metilaminometilfenol (BM = 283,36)
mmol teoritis = 6,50 mmol

berat teoritis = 6,50 x 283,36 = 1840 mgram = 1,84 gram
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LAMPIRAN G

PERHITUNGAN PERSENTASE HASIL SINTESIS
4-ALIL-2-METOKSI-6-N-FENIL-N-METILAMINOMETILFENOL

Berat molekul 4-alil-2-metoksi-6-N-fenil-N-metilaminometilfenol = 283,36
mmol teoritis 4-alil-2-metoksi-6-N-fenil-N-metilaminometilfenol

= 6,50 mmol

e Sintesis I

berat praktis = 804 mgram

mmol praktis = S =284 mmol
283,36
2,84 x 100%
persentase hasil = % =43,7%

e  Sintesis II

berat praktis = 770 mgram
770

mmol praktis = =2,72 mmol
283,36
%72 41

persentase hasil = %000% =41,3%

e  Sintesis III
berat praktis = 810 mgram

mmol praktis = E16 =2,86 mmol
283,36
) 1
persentase hasil = M =44,0%
6,50
Rata-rata persentase hasil = %0’84_44’0 =43,2%
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LAMPIRAN H
GAMBAR SPEKTRA 'H-NMR 1,3,5-TRIFENIL-1,3,5-TRIAZIN

[ e
ABOB A

| NORNSH
B
A A AT A A

A 135 tiphenyl-l 3 Sariazine A

-

[ Iss( 07366 [ : JI
AN
frs snner s

48800 450 ——
1.511 10,0200

B
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LAMPIRAN I
GAMBAR SUSUNAN ALAT SINTESIS
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TRAMSHILTTRANMCEI %1

LAMPIRAN J
GAMBAR SPEKTROFOTOMETRI INFRAMERAH EUGENOL

\no

HIT-N0=1006 [5CORE= ( 1]80BS-N0=81 | IR-NIDA-06218 ¢ CCL4 BOLUTION

EUGENOL

C1oH0p

y TN i T gy T T
4000 3000 2000 1500 1000 500

HAVEMURER! -1

69 53 | 7906 81 | 1462 G | 1148 29 | &7 7T

a0 81 | o843 &L | 1433 47 | 122 | £ T

060 84 | 1638 7z | 1369 B0 | loa0 3 | 556 66 H CH, — CH=CH,

3005 73 | GIG 72 | 1268 4 | 994 0| 43 66

W70 81 | LE0D T2 | 193 B | 4§ &

M6z 79 | 1514 3| 1206 25 | 915 52

2040 70 | 485 47 | 118F 60 | S0 o HL—0
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GAMBAR SPEKTROMETRI 'H - NMR EUGENOL

LAMPIRAN K

10 3 3

HSF-00-052

Assign.  Shift(ppm)

A 6.82
B 6.67
C 6.66
D 5.91
E 5.53
F 5.06
G 5.04
J 3.806
K 3.292
J(B,K) =-0.6HZ

CHI—oD

EHo
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