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ABSTRAK 

Satu tindakbalas yang baru di mana gas ammonia digunakan 

untuk menjalankan tlndakbalas penukargantiaan ke atas 3- atau 

4-aminokoumarin dan terbitannya telah dilaporkan. Peratusan 

hasil (3- dan 4-hidroksilkoumarin) adalah di antara 21-93% 

dimana peratusa~ hasil bag! 3-aminokoumarin dan terbitannya 

adalah lebih tinggl. Tindakbalas penukargantian in! akan 

member! hasil yang · sedikit apabila terdapat kumpulan 

penukarganti pada kedudukan 3 dan 4 contohnya racumln laltu 

4 - hidroksll.- 3-(1, 2, 3, 4- tetrahidro-1-naftalen11)-2H-1-

benzopiran-2-on. ra bertindakbalas dengan gas ammonia 

member! hasil 4-amino analog yang sedlkit sahaja. 

mungkin dlsebabkan oleh kehadiran kesan sterik. 

mekanisma untuk tindakbalas penukargantian ini 

dicadangkan. 

untuk 

Inl 

satu 

telah 

Penyediaan bahan terbitannya seperti 3- atau 4-

hidroksilkoumarin dan derivatifnya telah disediakan mengikut 

laporan dari rujukan dan hasilnya adalah seperti yang 

dijangkakan. 

Dalam pengekstrakan racumin daripada bahan Dora (satu 

racun tikus komersial) terdapat dua bahan anu selain daripada 

racumin yang tidak dapat ditentukan strukturnya. Racumin 

yang terkandung dalam hasil racumln tikus ini adalah sepertl 

yang dilaporkan iaitu 0.6%. 



ABSTRACT 

A new reaction using ammonia gas to effect a 
. 

substitution reaction on 3- or 4-hydroxylcoumarin and 

deriviatives is reported. The yield 3- or 4-aminocoumarin is 

between 21-93% with a higher yield for 3-aminocoumarin and 

its derivatives. This reaction gives a poor yield when both 

the 3,4 positions are substituted, for example racumin (4-

hydroxyl-3(1,2,3,4-tetrahydro-1-napthlenyl)-2H-l-benzopyran-

2-one. On the reaction with aamonia gas it gives very little 

yield of the 4-amino analog. This could be due to steric 

effect. A mechanisme is proposed for this substitution 

reaction. 

Preparation ·of starting materials for example 3- or 4-

hydroxylcouaarlns and derivatives were prepared according to 

literature and the yield is as reported. 

Extraction of racumin from Dora (a commercial 

rodenticide), give besides racumin, two compounds where· 

structure could not be determined. The percentage of racumin 

in the rodenticide was found as reported, (0.6\). 
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1.0 PENGENALAN 

1.1 Koumarin adalah hasilah semulajadi 

Koumarin (I, X=Y=H) atau 5,6-benzopiran-2-on juga 

dikenali sebagai lakton aromatik yang mempunyai struktur 

seperti berikut;_ 

( I ) 

Koumarin tertabur secara meluas di dalam alam semulajadi 

(1,2). Beberapa contoh hasilan semulajadi bagi koumarin yang 

telah diasingkan dari Ladivo Clevor (3) ialah komestan (II, 

R=H) dan komestrol (II, R=OH). Sementara dikoumarol (III) 

dan aflatoxin B (IV) yang sangat meracun juga merupakan 
1 

·hasilan semulajadi yang dipisahkan dari melilotus Spp. dan 

Apergillus Flavus masing-masing (4). 

(II) 

( I I I ) 

1 



(IV) 

Telah dlketahu1 hidroksll, amino dan terbitan koumarin 

yang lain mempunya1 berbagal fungsl dl dalam aktivltl blologi 

sepertl ant1b1ot1k (4,5), antikuman (6-8), h1potens1£ (9), 

antialerg1 (10,11) dan juga sebaga1 penanda fluoresen d1 

dalam dasar fluorogenik untuk penentuan enzim secara biokimla 

(12,13). 

Kepentingan beberapa contoh terbltan koumarln d1 dalam 

aktlvltl blologl adalah sepertl dlkoumarol (III), warfarin 

dan koumafuran yang telah digunakan 

(6,14). Sementara komestrol (II, 

sebaga1 hormon estrogen (15). 

sebagal : pengantlkental 

R~OH) pula dlgunakan 

1.2 TIND&KBILAS KOUHABIH 

Koumarln mempunyai sepuluh elektron 

konjugat. Oleh yang demikian, la adalah 

aromatik (16). 

di dalam sistem 

sebagai sebatlan 

Tindakbalas bag! reagen elektrofilik berlaku dengan 

kehadiran .koumarin dan bromin d1 dalam karbon disulfida untuk 

member! 3,6-dibromokoumarin (V). Tindakbalas ini adalah satu 

tindakbalas. penukaran elektrofilik ke atas gelangan aromatlk 

sepertl dltunjukkan:-

2 



( v) 

Manakala tlndakbalas bagl reagen nukleoflllk pula 

berlaku di dalam keadaan beralkali bersama deng~ koumarin 

untuk memberi anion asid koumarinik (VI) seperti berikut 

(17):-

~ Koumarin boleh juga mengalami pemprotonan 

00~ 

(VI) 

karbon il 

oksigen di dalam kehadiran asid seperti ditunjukkan (A), 

( 18) :-

( ) 

1 

H H 
(A) 

3 

;'".', 



1.3 KOUMARIN SEBAGAI BAHAN PERMULAAN DI DALAM SINTESIS 

Oleh kerana koumarln mempunyal satu 1katan gandadua yang 

aktif, maka ia boleh digunakan sebagal reagen tlndakbalas 

penambahan. Dengan 1n1, beberapa sebatlan gelang beranggota 

tlga~ gelang beranggota empat dan sebagalnya boleh dlsedlakan 

seperti berikut:-

(VI I) 

Widman (15) telah menyedlakan slstem gelang beranggota 

tiga 1a1tu 3:4-fenasllldena-3-asetilkoumarln (VII) melalul 

kondensasi 3-asetilkoumarin dan fenasll klorlda pada suhu 
0 

0 c. 

hv 
CH?. 

(VI I I ) 

Untuk sistem gelang beranggota empat pula disedlakan melalui 

tlndakbalas koumarin dan tetrametlletena di dalam dioksana 

(19) dengan kehadiran cahaya untuk menghasilkan koumarin 3:4-

4 



slklobutana (VIII). Tlndakbalas in! adalah tlndakbalas 

penambahan slklo (2+2) kerana kedua-dua slstem melibatkan 

slstem dua elektron ~ (dlenol£11) (20). 

e 
1 OH c~-

3 

(IX) 

Sebatian etil 3-(5,7-dlmetoksikoumarln-4-11)-propanoat 

boleh dihidrolisiskan melalui natrium hidroksida beralkohol 
0 

dengan kehadlran asld fosforik pada suhu 120 c untuk member! 

hasil 6,7-diokso-1,3-dimetoksl-benzosllklopentaplranon (IX) 

yang mempunyai gelang beranggota lima (21). 

(X) 

Sementara di dalam slntesls gelang beranggota enam pula 

adalah melalul tlndakbalas Dlels-Alder dl mana koumarin 
0 

berfungsi sebagai dlenofil. Pada suhu 260 c, sebatlan 2,3-

dlmetllbutadlena akan bertlndakbalas dengan koumarln di dalam 

5 



d1met1lbutad1ena akan bertindakbalas dengan koumarin d1 dalam 

larutan xilena untuk member! hasll 8,9-dlmetll-6a,7,10,10a-

tetrahidrodlbenzo- -plron (X) (22). 

Tlndakbalas lnl mellbatkan satu slstem dua elektron 

(dlenol£11) dan satu slstem empat elektron (dlena) yang 

dlnamakan penambahan slklo (4+2) dl bawah keadaan terma (20). 

1.4 HIDROKSIL ~ AHINOKOUHARIN DIOUMAXAH UB7UK PBHYBDIAAH 

GBLANG HBTBROSIKLIK 

Penukaran koumarln pada kedudukan 3 atau 4 (I, X=OH, 

NH , Y=OH, NH ) boleh juga dlgunakan untuk slntesls gelang 
2 2 

heteroslkllk dl mana gelang itu bila terbentuk akan terlakur 

pada kedudukan 3 atau 4. Dl antara gelang heteroslklik yang 

terkenal lalah gelang 'furan'. Ini adalah kerana gelang 

furan lni aerupakan aflatoxin dan satu contoh diberlkan 

sepertl berlkut:-

6 

KI/ NaOAc 

CH~OC~IH2o 



2 

Sebatian Isokoumestan (XI) telah disediakan melalui 

penqkupelan dehldrogenatik bagi 3-hldroksllkoumarin (I, X=OH, 

Y=H) bersama katekol dengan kehadiran natrium asetat dan 

kalium iodida di dalam larutan akuas aseton (23). 

OH 

~a.O Ac. 

(XII) (XIII) 

Tlndakbalas 4-hldroksllkoumarln (I, X=H, Y=OH) dan 

okslmlnoaseton dl dalam etanol akan member! sebatlan 1,1-

bls£4-hldrosil-4-koumarlnlll-2-propanon (XII). Kemudlan 

kumpulan enol pada sebatlan (XII) mengalaml penghldratan 

dengan kehadlran asetlk anhldrlda dan natrium asetat untuk 

memberi hasil (XIII) (24). 

7 



Kedua-dua contoh yang diberikan adalah gelang 

heteroslkllk lima segl yang mengandung1 satu oks1gen. 

Manakala bagi gelang heterosikllk enam segl pula boleh 

dlsedlakan melalul tlndakbalas 4-hldroksllkoumarln (I, X=H, 

Y=OH) di dalam kloroform untuk menghasilkan sebatlan · 3-(3-

fenll-2-propenll)-4-hldrosilkoumarln (XIV). Sebatlan (XIV) 

seterusnya melalul pembromlnan akan member! hasll 2-fenil-3-

bromo-plranobenzoplran-s-on (')(V), ~IS). 

+ 
Br 

OH 

(XIV) 

1 ~~l. 

Selain darlpada ltu beberapa contoh bag! 

heteroslklik yang mengandungi satu nitrogen 

dltunjukkan sepertl berlkut:-

8 

gelang 

adalah 



1 diazotisasi 

2 S nCI4 

(XVII) 

Slntesls bagl [ ll-benzoplran- 2-metil-(J,4-bl--pirola-4-'on', 

(XVII) mell~atkan dlazotlsasl 3-amlnokoumarln (I, X=NH , 
2 

Y=H) diikuti penurunan dengan stanum (IV) klorlda untuk 

member! koumar1n-3-1lh1draz1n (XVI). Sebatlan (XVI) 1nl 

seterusnya dltlndakbalas dengan 2-propanon dan asld asetlk dl 
0 

dalam etanol yang direfluks selama satu jam pada suhu 130 C 

( 2 5) • 

l asid monoh idri da 

(XVIII) 

9 



Dean-Stark (26) telah melaporkan baha~a 2,3-diaril-4-

[HJ-oksobenzop1rano-[4,3-b1-p1rola (XVIII) boleh d1peroleh1 

melalui campuran 4-aminokoumarin (I, X=H, Y=NH ) dan benzoin 
2 

dengan kehadlran bahan pemindah fasa asid monohidrlda yang 

direfluks untuk selama tiga jam. 

Di sini 4-aminokoumarin disediakan secara in situ iaitu 

tidak diasingkan daripada tindakbalas 4-hldroksilkoumarin 

dengan ammonia. 

Kedua-dua tindakbalas di atas akan member! gelang 

heterosikllk lima segi yang mengandungi satu nitrogen. 

Sementara untuk gelang heterosikllk enam segi pula adalah 

dltunjukkan seperti berikut:-

(XIX) 

Campuran sebatlan 3-aminokoumarln (I, X=NH., Y=H) dan 
2 

gliserol.bersama dengan asid sulfurik dan arsenlk (V) okslda 

akan member! hasll sebat ian 5 H-ol<so-benzopi rano- [ 4, 3-c J-

plrldina. .. (XIX), (15). · 

10 



+ 

(X_ X) 

O ••-fc)\ ,JHOH 
2'~'CHO 

Sebatian 3-(p-nitrofen11-5[Hl-okso-benzop1rano[4,3-bl-

piridlna (XX) boleh dlperolehl melalui tindakbalas p-

nitrofenilmalodialdehid dan 4-amlnokoumarln (I, X•H, Y=NH ) 
2 

dengan kehadiran asid asetlk bersama dengan bahan pemindah 

fasa asid monohidrlda yang direfluks selama empat jam (2·6). 

1.5 PBNUKARAN SBBATIAN KIHIA ~ 4-HIDROKSILKOUHARIN 

Campuran dlasetoksl-lodo-benzena dan 4-hidroksllkoumarin 

(I, X=H, Y=OH) dl dalam O.lN larutan natrium karbonat akues 
0 

yang dlrefluks pada suhu 120-140 C selama dua jam untuk 

member! ylld iodonlum (XXI). Seterusnya sebatlan (XXI) akan 

mengalaml penyusunan semula melalul tindakbalas Heck apabila 

direfluks selama 10 minit pada keadaan suhu yang sama dengan 

kehadlran dimetilformamida (DMF) untuk member! 4-benzlloksi-

3-lodokou~arln (XXII), (27). 

Penyusunan semula itu membolehkan sebatlan (XXII) 

ditukar kepada kosmestan (II, R•H) dengan kehadiran paladlum 

klorida di dalam trletllamina dan dlrefluks selama 8 jam. 

11 



OH 

12 

Na1.t03 , 

1 'l.O-t£j.6"c 

0 
(XX 1) 

DMF 

(II) 



1.6 AHINOKOUHAIIN HIRUPAKAN BNAHINA PRIHIR 

Sebatian 4-aminokoumarin (I, X=H, Y=NH ) merupakan satu 
2 

bahan enamina primer yang stabil di mana terdapat satu 

keseimbangan di antara enamina dan imina (XXIII), (28). 

0 

(B) (XXIII) 

Keseimbangan enamina-imina seperti (B) juga terjadi di 

dalam 3-aminokoumarin (I, X=NH , Y=H). 
2 

Baru-baru inl, terdapat satu kaedah penyediaan yang 

mudah bagi 3-aminokoumarin (I, X=NH , Y=H) iaitu melalui 
2 

etil-N-salisilidenaglisinat (XXIV),yang direflukan pada suhu 
0 

150-170 C selama 3 jam (29). 

©J:'t-t=N)=o 
OH . OEt 

refluks 

(XXIV) 

Akan tetapl tiada seorang pun yang berusaha menyediakan 

13 



hidroksil dan aminokoumarin sebagai langkah permulaan untuk 

kitaran lengkap (C) seperti ditunjukkan:-

omi no kour0ar i 1'\ 

OH 'N H C H C R) C. 0 0 H 

0 0 

hid roks i J koulrl arin 

a,s, \d CUT\\ 00 - Ol 

(c) 

Justeru itu, kaml telah berusaha membuat satu 

penyelldikan yang bertajuk 'sintesis hidroksil dan 

amlnokoumarln' yang mempunyai tlga tujuan. 

Tujuan pertama lalah menyed1akan 3-hldroksll dan 4-

hidroksllkoumarln serta terbitannya. Tujuan lnl diadakan 

lalah sebagal penyedlaan bahan permulaan untuk kitaran 

lengkap (C). Dl samplng ltu, bahan 1nl d1gunakan untuk 

kajlan mengenai aktiviti blologis tentang pengantlkental bagi 

terbitan h1droks11 dan aminokoumarln. 

Tujuan kedua lalah tindakbalas penukaran melalul 

penukaran nukleofillk dengan kehadlran gas ammonia d1 dalam 

14 



- -·-·--·-------- ----------·--·-~-

asid asetik. Seterusnya aminokoumarin dapat juga digunakan 

sebagai bahan permulaan untuk sintesis asid amino-~ sepertl 

·yang ditunjukkan di kitaran lengkap (C). 

Tujuan ketlga lalah mencadangkan mekanlsma bagl 

tindakbalas hidroksll dan amlnokoumarln. Dl samplng itu 

membuat perbandingan mengenai kereaktifan antara 3- dan 4-

hidroksil serta aminokoumarin. 

15 



2.0 EKSPERIMENTAL 

• 2.1 BAHAN-BAHAN 

Salisilaldehid, 3-metoksisalisilaldehid, 2-hidroksil-1-

naft~ldehid dan 4-hidroksilkoumarin didapati dari Aldrich 

Chemical Ltd. Sementara bagi m-cresol, p-cresol, o-cresol 

dan S-naftol didapati dari Merck-Schuchardt. Kesemua bahan 

permulaan digunakan terus tanpa penceriaan. 

2.2 PENYEDIAAN 

2.2.1. PENYEDIAAN N-ASETILGLISINA 

Glisina (37.5 g, 0.5 moll ditambahkan 150 ml air suling 

di dalam 500 ml kelalang konlkal yang diputar dengan pengacau 

magnet supaya hampir semua pepejal ltu dilarutkan. Campuran 

kemudian ditambahkan dengan 100 ml (108 g) asetik anhidrida. 

95\ dan diputar untuk selama 15-20 minit. Larutan itu akan 

menjadi panas dan sebahag1an asetilglisina akan menjadi 

kristal. Campuran larutan disejukkan di dalam ais untuk 

semalaman. Hablur yang terbentuk dikumpulkan melalui corong 

Buchner dan dikeringkan di dalam oven. Hasil turasan 
0 

dikeringkan pada suhu 50-60 c. Penghabluran semula perlu 

dilakukan dengan menambahkan 40 ml air sullng panas. Hablur 

yang terbentuk dituras dan dikeringkan sepertl yang telah 

dilakukan. Gabungkan kedua-dua hablur itu. (53.2 g, 90.9 %), 
0 0 

T.l (207-208 C), (lit 207-208 C), (30). 

2.2.2 PENYEDIAAN l-ASETAMIDOKOUMARIN 

Campuran ekuimolar bagi salisilaldehid (12.12 g, 0.1 

mol), asetilglisina (11.7 g, 0.1 mol) dan natrium asetat 

16 



anhidrida (8.2 g, 0.1 mol) yang ditambahkan 100 ml asetik 

anhidrida di dalam kelalang bertapak bulat. campuran 

direfluks selama 4 hingga 8 jam di bawah kekusan minyak 
0 

parafin (rujuk gambarajah 1) pada suhu 100-120 C. Hasil 

refluks itu disejukkan ke suhu bilik. Kemudlan ditambahkan 

100-150 ml air suling dan disejukkan di dalam ais. Pepejal 

dipungut sebagai 3-asetamidokoumarin (31). 
0 

55.8'%), T.l (181-182 C). 

(11.28 g, 

Dengan tatacara yang sama, terbltan 3-asetamldokoumarln 

yang lain dapat dlsediakan. Jadual 1 menunjukkan satu 

senarai sebatian . terbitan 3-asetamidokoumarln yang telah 

d1sed1akan. 

2.2.3 PENYEDIAAN 3-HIDROKSILKOUMARIN 

3-asetamldokoumarin (10 g, 0.049 mol) dilarutkan di 

dalam kuantlti etanol ~ang minima dan ditambahkan 120 ml 3N 

asid hidroklorik di dalam kelalang bertapak bulat (rujuk 

gambarajah 1). Campuran dlrefluks di dalam kukusan minyak 
0 

parafin pada suhu 100-140 c untuk selama 4 hingga 6 jam. 

Hasil refluks disejukkan ke dalam ais dan dituras dengan 

corong Buchner. Penghabluran semula perlu dilakukan dengan 

menggunakan etanol 95\. Pepejal yang terbentuk ialah 3-
o 

hidroksilkoumarin (30). (5.56 g, 70.0 %), T.l (122-125 C). 

Tatacara di atas diulangi untuk mendapatkan terbitan 3-

hidroksilkoumarin dan satu senarai jadual 2 menunjukkan 

terbitan 3-hidroksilkoumarin. 
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2.2.4 PENYEDIAAN 7-METIL-4-HIDROKSILKOUMARIN 

campuran ekuimolar bagi m-cresol (10.8 g, 0.1 mol) dan 

asid malonik (10.41 g, 0.1 mol) dengan kehadiran a~en 

kondensasi zink klorida anhidrlda (34.07 g, 0.25 mol) dan 40 

ml fosforus oksiklorida, di dalam kelalang bertapak bulat 

(rujuk gambarajah 1). Campuran ini direfluks di dalam 
0 

kukusan minyak parafin pada suhu 60-75 C untuk selama 30 jam 

hingga 35 jam. Hasil refluks dibiarkan sejuk ke suhu bilik 

kemudian dltambahkan 100-200 ml ~ir suling yang sejuk dan 

dlblar~an untuk mengurai. Akhlrnya campuran hasll refluks 

disejukkan dl dalam ais dan dituraskan melalui corong 

Buchner. Penghabluran semula perlu dilakukan terhadap bakl 

turasan dengan menggunakan metanol. Pepejal yang terhab:ur 

ialah 7-metil-4-hldroksilkoumarin (32). 
0 

T.l (255-256 C). 

(11.95 g, 67.8 %), 

Dengan tatacara yang sama, terbitan 4-hldroksilkoumarln 

yang lain diperolehl. Jadual 3 merupakan satu senaral bagi 

terbitan 4-hidroksilkoumarin. 

2.2.5 KAEDAH PENGEKSTRAKAN SOKELET BAGI SAMPEL RACUMIN 

Sebanyak 5 kg sampel racumin telah digunakan dengan 

menggunakan kaedah pengekstrakan sokelet (30). Sampel 

racumin (500 g) dimasukkan ke dalam bekas yang poros dan 

ditempatkan di bahagian A (rujuk gambarajah 2 ) • 

Pengekstrakan berterusan dilakukan dengan menggunakan 

kloroform. Selepas pengekstra~an lengkap berlaku, kloroform 

yang mengandungi sampel anu dan racumin disulingkan. 

1'atacara di atas diulangi aen,~an :ll\;!1 ,~llntikan <3am:Jel rac.un1.n yang 

baru. 
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Sebanyak 45 g sampel anu dan racumin telah diperolehi 

dart pengekstrakan berterusan. selepae penghabluran semula 

dengan menggunakan metanol, racumin yang tulen diperolehi. 
0 

(31.5 g, 0.63%), T.l (165-167 C). (Rujuk jadual 3). 

2.3 TINDAKBALAS PENUKARGANTIAN NUKLEOFILl~ 

2.3.1 TINDAKBALAS 3-HIDROKSILKOUMARIN KE 3-AMINOKOUMARIN 

3-hldroksilkoumarin (5 g, 0.031 mol) dilarutkan dl dalam 

60-100 ml glacial asld asetik di dalam kelalang bertapak 

bulat. Campuran dilalukan dengan gas ammonia dan direfluks 
0 

selama 5 hlngga 10 jam pada suhu 100-160 c di dalam kukusan 

mlnyak parafln (rujuk gambarajah 3). Bekalan gas ammonia 

dlhentlkan dan campuran ltu dlbiarkan dalam kukusan mlnyak 

parafin selama 2 jam. Hasil refluks dlsejukkan ke suhu 

billk. Kemudian dita~bahkan 100-150 ml air suling yang sejuk 

dan disejukkan di dalam als. Pepejal yang terbentuk 

dikumpulkan melalui corong Buchner. Kemudian dengan 

menggunakan turus kromatografi yang dipadatkan dengan 250 g 

slllka gel bersama pengelusi iaitu kloroform. Pecahan ketlga 

(100 ml setiap pecahan) memberi 3-aminokoumarln (4.6 g, 
0 

92.3 %), T.l (135-136 C). 

(8 • 6 9 ) 

Anallsis unsur adalah sepertl berikut:-

C H NO 
9 7 2 

C 66.95 (67.07), H 4.30 (4.39), N 8.75 

Tatacara di atas diulangi untuk terbitan 3-aminokoumarin 

yang lain dan satu senarai jadual 4 merupakan terbitan bagi 

.3-aminokoumarin. 
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2.3.2 TINDAKBALAS ·-HIDROKSILKOUMARIN K! ·-AMINOKOUMARIN 

Tataeara dan radas bagi tindakbalas penukaran 4-

hidroksilkoumarin kepada 4-aminokoumarin adalah sama seperti 

tindakbalas penukaran bagi 3-hidroksilkoumarin. 

satu senarai jadual 5 menunjukkan terbltan bagl 4-

amlnokoumarln yang telah dlperolehi. 

2.4 SPEKTRA INFRAMERAH 

Kesemua spektrum inframerah diukur dengan menggunakan 

plat kalium bromida. 
- . 

Ala tan Beckman Acculab TMl 
-1 

spektrofometer· yang berfungsi pada nombor gelombang 4000 ern 
-1 

hingga 600 ern telah dlgunakan. 

2.5 SPEKTRA' .. PROTON RESONAN MAGNETIK NUKLEAR 

Spektrum proton NMR telah direkodkan dengan alat 

Perkin-Elmer NMR spektrometer model R12B yang beroperasl pada 

60 MHZ. 
~ 

Kesemua sampel bagi spektra NMR dllarutkan dengan 

deuterium kloroform dan ditambahkan beberapa titik tetrametil 

silana (TMS) sebagai standard dalaman. Ada sebahagian 

sampel yang tidak begitu larut dalam deuterium kloroform 

terpaksa menggunakan pelarut dimetil sulfoksida (DMSO) untuk 

rnelarutkannya supaya rnenjadi hornogenus. Pernalar pengkupelan 

d iper besarkan untuk rnernperjelaskan isyarat yang telah 

diperolehi. 
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2.6 PENGANALISISAN BAGI CHN 

Peratusan berat karbon, hldrogen dan nitrogen (CHN) dl 

aalam sesuatu sampel telah direkodkan dengan Elemental. 

Analyser Model 240-XA dar! control Equipment corporation. Ia 

beroperasi pada ketepatan hlngga ± 0.01%. 

2.7 PENYEDIAAN KROHATOGRAFI LAPISAN NIPIS 

Penyedlaa~ plat kromatografi laplsan nipls dilakukan 

dengan menggunakan sllika gel 60 TF254. Bag! penyedlaan satu 

plat kromatogra£1 laplsan nlpls memerlukan 20 g slllka gel 
• 

yang digaulkan dl dalam campuran metanol dan air dengan 

nisbah 1:1. Selepas penyedlaan silika gel di atas plat 

kaca, la dibiarkan kerlng dl udara dan kemudlan dlkerlngkan 
0 

di oven pada suhu 80 c selama 2 jam. Plat kaca yang tersedla 

itu boleh terus digunakan untuk memlsahkan sampel-sampel yang 

tidak tulen. 

~ 
2.8 PENGANALISISAN DENGAN KROHATOGRAFI LAPISAN NIPIS 

Plat kromatogr~£1 lapisan nipis (TLC) dibeli dari 

Schleicher dan Schuell (TLC Ready Plates). Pelarut yang 

digunakan bergantung kepada keterlarutan sampel di dalam 

pelarut. Hanakala fasa bergerak yang digunakan bergantung 

kepada kesesualan sampel-sampel yang dlgunakan ke atas 

polaritl larutan yang telah dlgunakan. 
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2.9 TAKAT SUHU LEBUR 

Takat suhu lebur disukat dengan alat model Gallenkamp 

~melting point Apparatus) bersama-sama satu termometer 
0 0 

berukuran -10 c hingga 360 c ± 2 yang dibeli darl England. 
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dan hidroksilkoumarin. 
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