LAMPIRAN A

BAGAN ALIR SINTESIS BENZOILTIOUREA

Benzoilklorida 10 mmol (1,2 ml) dalam THF

Teteskan sedikit demi sedikit benzoil klorida ke
labu yang berisi amonium tiosianat dalam THF
sambil dipanaskan selama 1 jam. Dinginkan
campuran tersebut kemudian tambahkan amonia 30
mmol (3 ml) sambil diaduk pada suhu tertentu
selama waktu tertentu lalu cek KLT tiap 1 jam.

Le—o Amonium tiosianat 15 mmol
* (1,14 g) dalam THF

Suspensi (benzoiltiourea,
asam  benzoat,
amonium klorida)

dan tambahkan NaHCO; 10 %
sampai gelembung gas hilang

Saring filtrat, lalu ambil endapannya ’

filtrat : padatan : benzoiltiourea )
HF

- amonium klorida

(i) dicuci dengan air

ﬁ (ii) rekristalisasi dengan pelarut
— Etanol 70%
e (iii) dikeringkan
(==
( kristal benzoiltiourea )

b N

Identifikasi struktur :

Uji kemurnian : H Vi
KLT spektrum UV-Vis

- titik leleh - infra merah

- 'H-NMR
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LAMPIRAN B

BAGAN ALIR SINTESIS 1-BENZOIL-2-
TIOKSODIHIDROPIRIMIDIN-4,6-DION

Kristal Benzoiltiourea 10 mmol (1,80 g)
ditambah asam malonat 10 mmol (1,04 g)
dalam asetilklorida 15 ml lalu direfluks dan
diaduk selama 6 jam, cek KLT setiap 1 jam

Suspensi
1-benzoil-2-tioksodihidropirimidin-,4,6-dion, asam asetat, asetilklorida

Filtrat : Padatan :
- asam asetat 1-benzoil-2-tioksodihidropirimidin-4,6-dion, asam asetat

- asetil klorida

(i) dicuci air lalu disaring
(ii) rekristalisasi dengan pelarut Etanol 70 %
(iii) dikeringkan

( Kristal 1-benzoil-2-tioksodihidropirimidin-4,6-dion )

Ve ——

Uji kemurnian : Identifikasi struktur :
KLT

- spektum UV-Vis

- titik leleh

- infra merah
- '"H-.NMR
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LAMPIRAN C

PERHITUNGAN BERAT TEORITIS BENZOILTIOUREA

# Amonium Tiosianat (BM = 76,12)
Penimbangan amonium tiosianat  : 1,14 gram
mmol amonium tiosianat : 1,14 x 1000 = 15,00 mmol
76,12
# Benzoil klorida (BM = 140,57; BJ = 1,2070)
Volume benzoil klorida : 1,2 ml
mmol benzoil klorida 0 1,2x1,2070 x 1000 = 10,0 mmol
140,57
# Amonia (BM = 17; BJ = 0,5967)
Volume hidrazin hidrat  : 3 ml
mmol hidrazin hidrat :3x0,5967 x 1000 = 105,30 mmol
17

Benzoil klorida + Amonium Tiosianat — Benzoilisotiosianat + NH4Cl

10,00 mmol 15,00 mmol 10,00 mmol

Benzoilisotiosianat + NH; ~——>  Benzoiltiourea + H,O
10,00 mmol 105,30 mmol 10,00 mmol

# Benzoiltiourea (BM = 180,2)
mmol teoritis = 10,00 mmol

Berat teoritis = 10,00 x 180,2 = 1802 mgram
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Perhitungan Persentase Hasil Sintesis Benzoiltiourea

Berat molekul Benzoiltiourea = 180,2

mmol teoritis = 10,00 mmol

Sintesis I

Sintesis II

Sintesis III

: Berat praktis = 1340 mgram

mmol praktis = _1340 =7,43 mmol

180,2
Persentase hasil =7,43 x 100 % =74 %
10,00
: Berat praktis = 1330 mgram

mmol praktis = _1330 =7,38 mmol

180,2
Persentase hasil=7.38 x 100 % =74 %
10,00
: Berat praktis = 1320 mgram

mmol praktis = _1320 =7,32 mmol
180,2

Persentase hasil = 7,32 x 100 % =73 %
10,00

Persentase hasil rata-rata : 74 % + 74 % + 73 % =74 %

3
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LAMPIRAN D

PERHITUNGAN BERAT TEORITIS 1-BENZOIL-2-
TIOKSODIHIDROPIRIMIDIN-4,6-DION

# Benzoiltiourea (BM = 76,12)
Penimbangan benzoiltiourea : 1,80 gram
mmol benzoiltiourea : 1,80  x 1000 = 10,00 mmol
180,2
# Asam malonat (BM = 104)
Penimbangan asam malonat 11,04 g
mmol asam malonat : 1,04 x 1000 = 10,0 mmol
104
# Asetil klorida (BM = 78,50; BJ = 1,104)
Volume asetil klorida : 15 ml
mmol asetil klorida :15 % 1,104 x 1000 =210 mmol
78,50
Benzoiltiourea ;  Asam malonat w 1-benzoil-2-tioksodihidropirimidin-
4,6-dion
10,00 mmol 10,00 mmol 10,00 mmol
# 1-benzoil-2-tioksodihidropirimidin-4,6-dion (BM = 236)

mmol teoritis = 10,00 mmol

Berat teoritis = 10,00 x 236 = 2360 mgram
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Perhitungan Persentase Hasil Sintesis 1-benzoil-2-
tioksodihidropirimidin-4,6-dion
Berat molekul 1-benzoil-2-tioksodihidropirimidin-4,6-dion = 236
mmol teoritis = 10,00 mmol
Sintesis I : Berat praktis =500 mgram

mmol praktis = _500 =2,11 mmol

236
Persentase hasil =2,11 x 100 % =21 %
10,00
Sintesis 11 : Berat praktis =490 mgram

mmol praktis = _490 =2,07 mmol

236
Persentase hasil =2,07  x 100 % =21 %
10,00
Sintesis III : Berat praktis =490 mgram

mmol praktis = _490 =2,07 mmol

236
Persentase hasil = 2,07 x 100 % =21 %
10,00
Persentase hasil rata-rata : 21 % + 21 % + 21 % =21 %
3
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LAMPIRAN E

MEKANISME REAKSI SIKLISASI

Mekanisme reaksi dari reaksi Biginelli adalah suatu reaksi bimolekular
untuk membentuk senyawa dihidropirimidinon yang diawali dengan
kondensasi aldol dari etilasetoasetat (1) dan aril aldehida membentuk ion
karbonium (2). Adisi nukleofilik oleh urea memberikan senyawa antara (4)
yang kemudian mengalami proses dehidrasi menjadi senyawa yang
dikehendaki (5) (Kappe, 1997).
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