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Lampiran 1. Bagan Prosedur Penelitian 
 

A. Prosedur Asetilasi 
   

 

 

  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

• Diuji kemurniannya dengan analisis KLT 3 sistem eluen  

• Diuji titik leleh  

• Dianalisis dengan spektroskopi FT-IR 

 Data 

Endapan Senyawa filtrat 

Padatan kering 

• Dikristalisasi/rekristalisasi dengan etil asetat / n-heksana 

• Disaring  

 

Endapan 

putih 
Filtrat  

1,00 g (6,00 mmol) asam p-kumarat 

 Dimasukkan ke dalam labu alas bulat leher 

tiga. 

 Ditambahkan 1,8 mL piridin  

 Ditambahkan  1,7 mL (0,018 mmol) 

anhidrida asetat  

 Diaduk menggunakan stirer selama 4 jam 

pada suhu ruang. 

Campuran reaksi 

 Ditambahkan ke dalam 50 mL air 
dingin  

 Diaduk  

 Disaring  

 

• Dicuci dengan akuades  

• Dikeringkan dalam desikator  
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B. Prosedur Klorinasi  
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

1.08 gram (4.16 mmol) senyawa tahap Asetilasi 

• Dimasukkan ke dalam labu alas bulat leher 

tiga. 

• Ditambahkan 20 mL benzena. 

• Ditambahkan 1 mL (16,95 mmol) tionil 

klorida. 

• Direfluks pada suhu 80 oC selama 4 jam   

• Didinginkan pada suhu ruang 

 

Senyawa Tahap Klorinasi 

Hasil reaksi 

• dievaporasi 
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C. Prosedur Amidasi  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

Data 

• Diuji kemurniannya melalui  analisis KLT dengan 

3 sistem  eluen  

• Diuji titik leleh  

• Dianalisis dengan spektroskopi FT-IR 

Senyawa Tahap Klorinasi 

• Ditambahkan suatu amina heksilamin sebanyak 1 

mL (5,9  mmol) 

• Dilarutkan  dengan diklorometan 40 mL 

• Dimasukkan ke dalam labu alas bulat yang         

berisi piridin 1 mL dan trietilamin  1 mL. 

• Diaduk selama 1  jam (dikontrol KLT) 

• Dicuci dengan HCl 3% (3 x 20 mL)  

• Dicuci dengan NH4Cl jenuh (3 x 20 mL) 

• Dikeringkan menggunakan NaSO4 anhidrat 

• Disaring 

 

Senyawa Tahap Amidasi 

Residu Filtrat 

• Dievaporasi 

• Dipurifikasi menggunakan kolom kromatografi gravitasi               

• Dikristalisasi/ rekristalisasi  

• Disaring 
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D. Uji Bioaktivitas sebagai Antioksidan 
 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ppmSampel 

• Ditimbang sebanyak 0,005 gram 
• dilarutkan dalam 10 mL metanol  

Larutan Induk 500 ppm 

Larutan Induk 500 

• dipipet sebanyak 1; 2; 4; 8; dan 16 mL ke dalam tabung 
reaksi berbeda untuk variasi konsentrasi berturut-turut 100, 
200, 400, 800, dan 1600 ppm  

• ditambahkan 1 mL DPPH 0,4 mM  
• dicukupkan volume larutan 5 mL dengan metanol  
• dihomogenkan 
• didiamkan pada tempat gelap selama 30 menit 
• diukur absorbansinya dengan spektrofotometer pada 

panjang gelombang maksimum (515 nm) 

Data  
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E. Uji bioaktivitas antibakteri 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Senyawa target 
 

Data 

Kloramfenikol  

(pembanding/ kontrol positif) 

• Dibuat variasi konsentrasi 

1 ppm, 50 ppm, 100 ppm, 

500 ppm dan 1000 ppm 

 

• Dicelupkan kertas cakram 

• Diletakkan di atas media Nutrien Agar 

• Diinkubasi pada suhu 37oC selama 2 x 24 jam 

• Diamati dan diukur zona hambat 

 

• Dibuatkan 

konsentrasi 30 

µg/mL 
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Lampiran 2. Perhitungan Reaktan 

1. Sintesis Senyawa asam 3-(4-asetoksifenil)akrilat 

1.1  Asam p-kumarat 

mol asam p-kumarat  = 
massa asam p-kumarat

Mr asam p-kumarat
 

      = 
1,00 g

164,16 g/mol
 

      = 0,006 mol  

 = 6,0 mmol 

1.2  Anhidrida Asetat 

mol anhidrida asetat = 3 kali mol asam p-kumarat 

   = 3 x 0,006 mol 

   = 0,018 mol  

= 18 mmol 

massa anhidrida asetat = mol anhidrida asetat x Mr anhidrida asetat 

    = 0,018 mol x 102,09 g/mol 

    = 1,84 g 

volume anhidrida asetat = 
massa anhidrida asetat

 ρ anhidrida asetat
 

    = 
1,84 g

 1,082 g/mL
 

    = 1,7 mL 

 

 

2. Sintesis Senyawa 4-(3-chloro-3-oxopropenyl)phenyl acetate 

2.1 Hasil Senyawa 4-(3-chloro-3-oxopropenyl)phenyl acetate 

mol senyawa   = 
massa senyawa 1

Mr senyawa 1
 

     = 
1,0846 g

 206,20 g/mol
 

     = 0,005 mol 
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     = 5 mmol 

 

2.2 Tionil Klorida 

mol tionil klorida  = 5 x mol senyawa 1 

    = 5 x 0,005 mol 

    = 0,025 mol  

    = 25 mmol 

massa tionil klorida   = mol tionil klorida x Mr tionil klorida 

    = 0,005 mol x 118,97 g/mol 

    = 2,9743 g 

volume tionil klorida  = 
massa tionil klorida

 densitas tionil klorida
 

    = 
2,9743 g

 1,678 g/mL
 

    = 1,7  mL 

 

3. Sintesis Senyawa 4-(3-hexylamine-3-oxopropenyl)phenyl acetate 

3.1 Heksilamin 

mol heksilamin = 1,1 x  mol senyawa 4-(3-hexylamine-3-

oxopropenyl)phenyl acetate 

     = 1,1 x 0,005  mol 

     = 0,0055 mol 

     = 5,5 mmol 

massa heksilamin  = n butilamin x Mr heksilamin 

     = 0,0055 mol x 289 g/mol 

     = 1,5895 g 

volume heksilamin  = 
massa heksilamin

 densitas heksilamin
 

    = 
1,5895 g

 0,77 g/mL
 

    = 2,1  mL 
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3.2 Piridin 

mol piridin  = 0,25 x mol senyawa 1 

   = 0,25 x 0,005 mol 

   = 0,00125 mol 

   = 0,1 mmol 

massa piridin  = 0,00125 mol x 79,1 g/mol 

   = 0,09888 g 

volume piridin = 
massa piridin

 densitas piridin
 

   = 
0,09888  g

 0,9819 g/mL
 

   = 0,100  mL 

 

3.3 Trietilamin 

mol trietilamin = 0,8 x  mol senyawa 1 

   = 0,8 x 0,005  mol 

   = 0,004 mol 

massa trietilamin = 0,004 mol x 101,19 g/mol 

   = 0,4048 g 

volume trietilamin = 
massa trietilamin

 densitas trietilamin
 

   = 
0,4048 g g        

 0,7255 g/mL
 

   = 0,6  mL 
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6,0 mmol 18,0 mmol 6,0 mmol 

Perhitungan rendemen 

A. Perhitungan Rendemen 3-(4-acetoxyphenyl)acrylic acid 

a. Sintesis senyawa 3-(4-acetoxyphenyl)acrylic acid 

b. 
 

 

Bobot teoritis = mol produk x Mr produk 

  = 0,006 mol x 206 g/mol 

  = 1,236 g 

 

Rendemen = bobot praktek x 100% 

     bobot teoritis 

  = 1,0846 x 100% 

     1,236 

  = 87,75% 

 

c. Sintesis senyawa 4-(3-hexylamine-3-oxopropenyl)phenyl acetate 

 

 

    

 

 

O

O

Cl
O

H3C
+

 +  HClNH2
N
H

O

AcO

 

 

 

 

Bobot teoritis = mol produk x Mr produk 

  = 0,0034 mol x 261 g/mol 

  = 0,887 g 

 

 

3,4 mmol 17 mmol 3,4 mmol 

3,4 mmol 
3,7 mmol 3,4 mmol 
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Rendemen = bobot praktek x 100% 

     bobot teoritis 

  = 0,1527 x 100% 

     0,887 

  = 15,59% 
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Lampiran 3. Kriteria rendamen reaksi  

Persentase(%) Kriteria 

100 kuantitatif 

>90 hebat 

>80 Sangat baik  

>70 Baik 

>50 Cukup baik 

>40 buruk 

    (Vogel et al., A.I., 1996) 
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Lampiran 4. Data Hasil Pengukuran Aktivitas Antioksidan  senyawa 

4-(3-hexylamine-3-oxopropenyl)phenyl acetate 

   

1. SIMPLO  

   

No 

Konsentrasi 

(μg/mL) 

Absorbansi (A) λ = 515 

nm 

Aktivitas Antioksidan 

(%) 

1 100 0.695 0.71 

2 200 0.690 1.43 

3 400 0.684 2.29 

4 800 0.672 4.00 

5 1600 0.648 7.43 

6 kontrol 0.700   

 

No 

Konsentrasi 

(μg/mL) 

Aktivitas Antioksidan 

(%) Nilai IC-50 (μg/mL) 

1 100 0.71 

11260.8182 

2 200 1.43 

3 400 2.29 

4 800 4.00 

5 1600 7.43 

 

 

 

 

 

y = 0.0044x + 0.4524

R² = 0.9982
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2. DUPLO 

   

No 

Konsentrasi 

(μg/mL) 

Absorbansi (A) λ = 515 

nm 

Aktivitas Antioksidan 

(%) 

1 100 0.696 0.57 

2 200 0.691 1.29 

3 400 0.684 2.29 

4 800 0.675 3.57 

5 1600 0.650 7.14 

6 kontrol 0.700   

 

No 

Konsentrasi 

(μg/mL) 

Aktivitas Antioksidan 

(%) Nilai IC-50 (μg/mL) 

1 100 0.57 

11822.5714 

2 200 1.29 

3 400 2.29 

4 800 3.57 

5 1600 7.14 

 

 

3. TRIPLO 

   

No 

Konsentrasi 

(μg/mL) 

Absorbansi (A) λ = 515 

nm 

Aktivitas Antioksidan 

(%) 

1 100 0.695 0.71 

2 200 0.691 1.29 

3 400 0.683 2.43 

4 800 0.675 3.57 

5 1600 0.648 7.43 

6 kontrol 0.700   

 

 

 

 

   

y = 0.0042x + 0.3452

R² = 0.995
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No 

Konsentrasi 

(μg/mL) 

Aktivitas Antioksidan 

(%) Nilai IC-50 (μg/mL) 

1 100 0.71 

11275.7045 

2 200 1.29 

3 400 2.43 

4 800 3.57 

5 1600 7.43 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

y = 0.0044x + 0.3869

R² = 0.993
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