LAMPIRAN
Lampiran A: Perhitungan Sintesis Senyawa 5(4-bromobutil)-2,3-
dimetil-1,4-benzokuinon
A.1 Sintesis 2,3-dimetil-1,4-benzokuinon DBQ
A.1.1 Perhitungan massaDHQ
BM DMHQ  =138,16 g/mol
1= 0,009 mol

MolDMHQ =9 mmolx —22L
1000 mmo

Massa DMHQ = mol x BM = 0,009 mol x 138,16 g/mol = 1,240 g

A.1.2 Perhitungan massa KBrOs
BM KBrO3; =167 g/mol

Mol KBrO; = 3 mmolx —2°._ = 0,003 mol

1000 mmol

Massa KBrO; = mol x BM= 0,003 mol x 167 g/mol = 0,501 g

A.2 Sintesis bromo alkil benzokuinon
A.2.1 Perhitungan massa DMBQ
BM DMBQ = 136,15 g/mol

1 mol

Mol DMBQ =2 mmolx—l = 0,002 mol

1000 mmo

Massa DMBQ = mol x BM = 0,002 mol x 136,15 g/mol = 0,272 g

A.2.2 Perhitungan massa HOOC(CH).Br
BM HOOC(CH.),Br = 181,02 g/mol
L mol -=0,0021 mol

Mol HOOC(CHz)ABI’ =21 mmolxm
Massa HOOC(CH).Br = 0,0021 mol % 181,02 g/mol = 0,380 g

A.2.3 Perhitungan massa AgNOs3;

BM AgNOs =170 g/mol

Mol AgNOs = 1 mmolx —2._ = 0,001 mol
1000 mmol

Massa AgNQOs =0,001 mol x 170 g/mol = 0,170 ¢
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A.2.4 Perhitungan massa (NH.),S;Os

BM (NH4)28208 = 228,20 g/mol

_ 1mol  _
Mol (NH4)28208 =2 mmolxm = 0,002 mol
Massa (NH4)2S20s = 0,002 mol x 228,20 g/mol = 0,456 g

A.3 Penentuan koefisien partisi

A.3.1 Perhitungan massa NaH,PO4.H.O 0.1 M

BM NaH2P0O4.H:0 =138 g/mol

Mol NaH;PO4.H,0O = 0.1 mol/L x 0.1 L =0.01 mol

Massa NaH,PO4.H,O = mol x BM = 0.01 mol x 138 g/mol =1.38 g

A.3.2 Perhitungan massa Na,HPO,.7H,O 0.1 M

BM Na;HPO4.H0O = 268 g/mol

Mol Na;HPO4.7H,O  =0,1 mol/L x 0.1 L = 0.01 mol

Massa Na;HPO4.7H,O = mol x BM = 0.01 mol x 268 g/mol =2.68 g

A.4 Perhitungan massa uji kelarutan oktanol-air
A.4.1 Perhitungan massa (5-(4-bromobutil)-2,3-dimetil-1,4-
benzokuinon) dalam 3 mL 1-oktanol

BM C12H150,Br = 270,9 g/mol
M _ massa @
T BM mL
massa 1000
10 mM " 2709 g/mol " 3mL
massa 1000
001 M " 2709 g/mol " 3mL
Massa =8,127 mg
A.4.2 Perhitungan massa Timokuinon dalam 3 mL 1-oktanol
BM Cloleoz = 164,2 g/mol
M _ massa 1000
T BM mL
_ massa M
10 mM T 1642g/mol” 3mL
_ massa @
0,01 M T 1642g/mol " 3mL
Massa =4,926 mg
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A.5 Perhitungan yield produk

A.5.1 Perhitungan yield (%) produk DBQ 1
Massa produk =0,29 g
Yield = mol produk x 100%
mol reaktan
=0,29 g/ 136,15 g/mol x 100%
9 mmol
=213 mmol x 100%
9 mmol
= 23,667 %
A.5.2 Perhitungan yield (%) produk DBQ 2
Massa produk =1,29 g
Yield = mol produk x 100%
mol reaktan
=1,29 g/ 136,15 g/mol x 100%
18 mmol
=9,475mmol  x 100%
18 mmol
=52,638 %
A.5.3 Perhitungan yield (%) produk C4-1
Massa produk =0,04 g
Yield = mol produk x 100%
mol reaktan
=0,04 g/ 270,9 g/mol x 100%
2 mmol
=0,148mmol x 100%
4,1 mmol
= 3,601 %
A.5.4 Perhitungan yield (%) produk C4-2
Massa produk =0,13 ¢
Yield = mol produk x 100%
mol reaktan
=0,13 g/ 270,9 g/mol x 100%
8,2 mmol
=0,450 mmol x 100%
8,2 mmol
=5,582 %
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A.6 Perhitungan nilai koefisien partisi (log P)

A.6.1 Koefisien partisi (log P74) timokuinon dalam oktanol-air
(3:7)

oktanol:air (3:7), Amaks = 254 nm

Ao/Vo _ 63970392V/3mL
Aa/Va ~ 920323 V/7mL

LogP = Iog =221

A.6.2Koefisien partisi (log P74) C4 2 dalam oktanol-air (3:7)
oktanol:air (3:7), Amaks = 259 nm

Ao/Vo _ 36350375V/3mL
Aa/Va 87531V/7 mL

Log P = log =2.99

Lampiran B : Mekanisme Reaksi

B.1 Sintesis 2,3-dimetil-1,4-benzokuinon (DBQ)
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B.2 Sintesis bromoalkil benzokuinon

B.2.1 Reaksi dekarboksilasi bromopentanoat
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Keterangan : n=3
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Lampiran C : Skema Kerja

C.1 Diagram alir penelitian

Sintesis (2,3-dimetil-1,4-benzokuinon)

!

Krakterisasi dengan KLT, UV-Vis, FTIR dan NMR

|

Sintesis (5-(4-bromobutil)-2,3-dimetil-1,4-
benzokuinon)

!

Karakterisasi dengan KLT, UV-Vis dan FTIR

!

Pembuatan buffer fosfat pH 7,4 dengan metode shake
flask

|

Uji kelarutan dalam oktanol-air dibandingkan dengan
timokuinon menggunakan HPLC

!

Analisa data yang diperoleh
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C.2 Diagram alir sintesis 2,3-dimetil-1,4-benzokuinon (DBQ)

(2,3-dimetil-1,4- KBrO; 3 mmol H,0 9 mL H.S042,5M
hidrokuinon) 9 mmol 0.5 aram 0,45mL
1,240 gram
—+ Dimasukkan dalam labu alas
bulat
-+ Distirer dan dipanaskan pada
temperatur 70-80°C dan 40-50°C
selama 30 dan 60 menit
—+ Hasil reaksi didinginkan pada
temperatur ruang
-+ Diektrak dengan dietil eter
sebanyak 3x10mL
—+ Lapisan organik da lapisan air
dipisahkan
v -
Fasa Organik Fasa Air
— Dikeringkan dengan Na,SO4 anhidrat
— Dievaporasi vakum
— Dikarakterisasi KLT dengan eluen n-heksan:
kloroform (7:3)
— Dikolom dengan eluen n-heksan: kloroform (7:3)
— Dikarakterisasi dengan KLT,UV-Vis, FTIR dan
NMR
A
Hasil
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C.3 Diagram alir sintesis 5-(4-bromobutil)-2,3-dimetil-1,4-
benzokuinon (C4)

Asam AgNO; 1 mmol Campuran
Bromopentanoat 2,1 0,170 gram AcCN : H,O
mmol 0,380 gram (2:1)

—+ Dimasukkan dalam labu alas bulat

— Distiter dan dipanaskan hingga temperatur
90°C

—+ Ditambahkan (2,3-dimetil-1,4-
benzokuinon) 2 mmol 0,272 gram dan
tetes demi tetes (NH4)2S20s 0,456 gram
dalam 3 mL H,O

—+ Distirer dan dipanaskan pada temperatur
80-90°C selama 2 jam dan 3 jam

— Didinginkan pada temperatur ruang

— Disaring
Cairan Berwarna Residu (Serbuk
Kuning Kuning)

— Diekstrak dengan dietil eter sebanyak 3x10 mL
— Lapisan organik dan air dipisahkan

|

v

Fasa Organik Fasa Air

+— Dikeringkan dengan Na;SO4 anhidrat

+— Dievaporasi vakum

+— Dikarakterisasi KLT dengan eluen n-heksan: kloroform (7:3)
+— Dikolom dengan eluen n-heksan: kloroform (7:3)

-+ Dikarakterisasi dengan KLT, UV-Vis dan FTIR
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C.4 Diagram alir uji kelarutan dalamoktanol-air

Penjenuhan fasa air dengan n-okatanol

Larutan Buffer Foasfat pH 7,4

— Dipisahkan kedua fasa

— Dimasukkan 20 mL dalam corong pisah
— Ditambahkan tetes demi tetes n-oktanol
— Dikocok hingga terbentuk 2 lapisan

\4

Fasa Air

—+ Ditampung
A 4
Hasil

Fasa Organik

Penjenuhan fasa n-oktanol dengan fasa air

Larutan Okatnol

—+ Dipisahkan kedua fasa

— Dimasukkan 20 mL dalam corong pisah
— Ditambahkan tetes demi tetes buffer fosfat pH 7,4
— Dikocok hingga terbentuk 2 lapisan

\ 4

Fasa Organik

—+ Ditampung

Hasil

A4

Fasa Air
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Preparasi n-oktanol dan air untuk pengukuran kelarutan

Fasa Oktanol Fasa Air yang
yang Sudah Jenuh Sudah Jenuh

— Dimasukkan dalam corong pisah
— Dikocok hingga terbentuk 2 lapisan
—t Dipisahkan kedua fasa

v v

Fasa Oktanol Fasa Air

— Didiamkan selama minimal 24 jam

A4 — Didiamkan selama

Hasil i minimal 24 jam

Hasil

Pengukuran kelarutan menggunakan HPLC

Senyawa Hasil Sintesis

—+ Dilarutkan dalam oktanol yang sudah dijenuhkan hingga
mencapai konsentrasi 10 mM

-+ Ditambahkan fasa air yang telah dijenuhkan dengan
perbandingan n-ktanol dan air (3:7)

—+ Dikocok dengan orbital shaker selama 1 jam pada
temperatur kamar dengan kecepatan 200 rpm

—+ Dipisahkan fasa oktanol dan air

-+ Dilakukan pengukuran dengan menggunakan HPLC

—+ Dihiitung koefisien partisi (log P)

Log P
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Lampiran D : Dokumentasi Penelitian

D.1 Rangkaian alat reaksi D.3 Rangkaian alat
kromatografi kolom

D.4 Hasil KLT DHQ dengan

D.2 Ekstraksi denga dietil DBQ?2

eter

DBQ 2
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D.5 Hasil KLT DBQ 2 D.7 Hasil reaksi C4-2
dengan C4-2

D.8 Produk DBQ

D.9 Produk C4-2
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