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LAMPIRAN A 

 

RANGKAIAN ALAT UNTUK SINTESIS 
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LAMPIRAN B 

 

BAGAN ALIR SINTESIS BENZOILTIOUREA 

 

 
 

 

Benzoil klorida 10 mmol (1,2 ml) dalam 10 ml THF

Amonium tiosianat 15 mmol
(1,14 g) dalam 10 ml THF

Teteskan sedikit demi sedikit benzoil klorida ke
labu yang berisi amonium tiosianat dalam THF dan
aduk 30 menit. Dinginkan campuran tersebut
kemudian tambahkan amonia 30 mmol (3 ml).
Panaskan selama satu jam.

Suspensi (benzoiltiourea, asam benzoat,
THF, NH4OH, NH4Cl, dan air)

 

Saring f iltrat, lalu ambil endapannya

dan tambahkan NaHCO3 10% sampai

gelembung gas hilang

Filtrat :

- NH4OH

- NH4Cl
- Air

Padatan : Benzoiltiourea

 

 

 (i) Rekristalisasi dengan etanol
70%

(ii) Dikeringkan dalam oven

Uji Kemurnian :
- KLT
-Titik Leleh

Kristal benzoiltourea

Uji Identif ikasi :

- Spektrofotometer UV

- Spektrofotometer IR

- Spektroskopi 1H-NMR
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LAMPIRAN C 

 

BAGAN ALIR SIKLISASI TAHAP II-A 

 

 

 

 

Kristal benzoiltiourea 10 mmol (1,80 g) dengan
natrium asetat* ditambah asam kloroasetat 20
mmol (1,89 g) dalam 30 ml THF-DMSO lalu
diref luks dan diaduk selama 4 jam

Suspensi
3-benzoil-2-iminotiazolidin-4-on, asam
kloroasetat, natrium asetat, THF, dan air

 

Saring f iltrat, lalu ambil endapannya
dan tambahkan NaHCO3 10% sampai

gelembung gas hilang

Filtrat :
- Natrium kloroasetat
- Natrium asetat
- NaHCO3
- Air

Padatan : 3-benzoil-2-iminotiazolidin-4-on

 

   

 (i) Rekristalisasi dengan etanol
70%

(ii) Dikeringkan dalam oven

Uji Kemurnian :
- KLT
-Titik Leleh

Kristal 3-benzoil-2-iminotiazolidin-4-on

Uji Identif ikasi :

- Spektrofotometer UV

- Spektrofotometer IR

- Spektroskopi 1H-NMR

- Spektroskopi 13C-NMR
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LAMPIRAN D 

 

BAGAN ALIR SIKLISASI TAHAP II-B 

 

 

 

 

Kristal benzoiltiourea 10 mmol (1,80 g)
ditambah asam kloroasetat 20 mmol (1,89 g)
dalam 30 ml THF-DMSO lalu diref luks dan
diaduk selama 4 jam

Suspensi
3-benzoil-2-tioksoimidazolidin-4-on,

asam kloroasetat,THF, dan air

 

Saring filtrat, lalu ambil endapannya
dan tambahkan NaHCO3 10% sampai

gelembung gas hilang

Filtrat :
- Natrium kloroasetat
- NaHCO3
- Air

Padatan : 3-benzoil-2-tioksoimidazolidin-4-on

 
  

 
(i) rekristalisasi dengan DCM : Etanol (1 : 1)
(ii) dikeringkan dalam oven

Kristal 3-benzoil-2-tioksoimidazolidin-4-on

Uji :
KLT-densitometri  
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LAMPIRAN E 

 

PERHITUNGAN HASIL SINTESIS BENZOILTIOUREA SECARA 

TEORITIS 

 

 

+ NH4SCNC

O

Benzoilklorida

BM 140,59 g/mol

0,01 mol

Cl

C

O

N C S

+ NH4Cl

Amonium tiosianat

BM 76,12 g/mol

0,015 mol

Benzoil isotiosianat

BM 163,202 g/mol

0,01 mol

C

O

N C S

Benzoil isotiosianat

BM 163,202 g/mol

0,01 mol

+ NH4OH

Larutan Amoniak

BM 35,048 g/mol

0,03 mol

C

O

HN C

NH2

S

Benzoiltiourea

BM 180,234 g/mol

0,01 mol  

 

Berat molekul Benzoiltiourea   =  180,234 g/mol 

Berat Benzoiltiourea     =  0,01 mol   x   180,234 g/mol = 1,802 g 
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LAMPIRAN F 

 

PERHITUNGAN SENYAWA SIKLISASI TAHAP II-A SECARA 

TEORITIS  

 

+ + H2O + HCl

Asam Kloroasetat

BM 94,50 g/mol

0,02 mol

3-benzoil-2-iminotiazolidin-4-on

BM 220.56 g/mol

0,01 mol

C

O

HN C

NH2

S

Benzoiltiourea

BM 180,234 g/mol

0,01 mol

ClCH2COOH

C

N C

CH2

SHN

O
C

O

Tautomeri

Basa, suhu tinggi

 

 

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 G 

 

CONTOH PERHITUNGAN PERSENTASE HASIL 

BENZOILTIOUREA DAN SENYAWA SIKLISASI TAHAP II-A  

 

berat praktis senyawa A atau B 
Presentase hasil  = x  100 % 

berat teoritis senyawa A atau B 
 

a. Benzoiltiourea 

Sintesis I  : Berat praktis  =  1,2 gram 

  Berat teoritis = 1,8 gram 

  Persentase hasil =  1,2 
       X  100 % = 68 % 
    1,8 

Sintesis I : Persentase hasil =   72 %  (1,3 gram) 
 
Sintesis III : Persentase hasil  = 72 %  (1,3 gram) 
 
Persentase hasil rata-rata :  68 %  +  72 %  +  72 % =  71 % 

3   
 

b. Senyawa Siklisasi Tahap II-A 

Sintesis I  : Berat praktis  =  1,5 gram 

  Berat teoritis = 2,2 gram 

  Persentase hasil =  1,5 
      X   100 % = 68 % 
   2,2 

Sintesis I : Persentase hasil =   68 %  (1,5 gram) 
 
Sintesis III : Persentase hasil  = 64 %  (1,4 gram) 
 
Persentase hasil rata-rata :  68 %  + 68 %  +  64 % =  67 % 

3   




