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 Quinolones are important heterocyclic compounds in medicine and materials for 
DSSC or OLED. This study aims to make a quinolinone framework that has several 
functional groups. These functional groups can be coupled with various other 
heterocyclic compounds. The synthesis of the target compound consists of forming a 
quinolinone framework using phenyldiamine and ethyl aceto acetate via the 
Penchmann reaction then iodination using ICl. The Penchmann reaction succeeded 
in forming a quinolinone framework as indicated by shown a proton signal at  11.22 
ppm. The iodination reaction was successfully carried out by adding iodo to the 
benzene ring and the appearance peak of (M+H) m/z was 300.9839 on mass 
spectroscopy. The compound 7-amino-8-iodo-4-methyl-2-quinolinone (compound 2) 
has been successfully synthesized. Compound 2 has 3 functional groups (amine, iodo 
and alkene) that can be used for coupling with the other heterocycles. 
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Kuinolonon merupakan senyawa heterosiklik mempunyai yang penting 
dalam pengobatan dan material untuk DSSC ataupun OLED. Penelitian ini 
bertujuan untuk membuat kerangka kuinolinon yang memiliki beberapa 
gugus fungsi. Gugus fungsi tersebut dapat dikopling dengan berbagai 
senyawa heterosiklik yang lain. Sintesis senyawa target terdiri atas 
pembentukan kerangka kuinolinon menggunakan fenildiamin dan etil aseto 
asetat melalui reaksi Penchmann kemudian dilanjukan dengan iodinasi 
menggunakan ICl. Reaksi Penchmann telah berhasil membentuk kerangka 
kuinolinon yang ditunjukan oleh munculnya sinyal proton pada pergeseran 
11,22 ppm. Reaksi iodinasi berhasil dilakukan dengan masukannya iodo pada 
cincin benzena dan munculnya puncak (M+H) m/z sebesar 300,9839 pada 
spektroskopi massa. Senyawa 7-amino-8-iodo-4-metil-2-kuinolinon (senyawa 
2) telah berhasil disintesis. Senyawa memiliki 3 gugus (amina, iodo dan 
alkena) yang dapat digunakan untuk dikoplingkan dengan heterosiklik yang 
lain. 

Pendahuluan 

Senyawa heterosiklik adalah senyawa 
mempunyai peran yang penting dalam 
berbagai kegunaan antara lain sebagai 
pereaksi sintesis, material maupun 
pengobatan. Senyawa heterosiklik dapat 
diisolasi dari tumbuhan, spons, atau jamur. 
Beberapa senyawa heterosiklik dilaporkan 

dapat dibuat seperti kerangka kumarin, 
kuinolin, antrakuinon, karbazol, dan 
thiokromena [1-5]. Kuinolinon adalah 
senyawa heterosiklik turunan kuinolin yang 
mirip dengan struktur  kumarin. 
Perbedaannya terletak pada heteroatom yang 
terikat. Kuinolinon terikat nitrogen dan 
kumarin dengan oksigen Pemanfaatan 
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kuinolinon dalam medis telah banyak 
dilaporkan seperti antikanker dan 
antibakteri, antidepresan dan agen 
pengkhelat besi [6-9]. Pemanfaatan di bidang 
material seperti ligan, DSSC (Dye Sensitizer 
Solar Cell) ataupun OLED (Organic Light 
Emitting Diode) [10-12].  

Pada penelitian ini, penulis hendak 
membuat kerangka kuinolinon yang 
memiliki gugus fungsi yang dapat 
dikoplingkan dengan senyawa heterosiklik 
lainnya sehingga dapat dijadikan prekursor 
senyawa obat maupun material. Iodinasi 
kuinolinon dapat menggunakan beberapa 
reagen seperti I2, NIS (N-Iodosuccinimide), 
maupun ICl. Pemakaian ICl dilaporkan 
menghasilkan produk yang memiliki 
rendemen yang lebih tinggi [13]. 

 
Bahan dan Metode  

Alat yang digunakan pada penelitian 
adalah seperangkat peralatan gelas yang 
umum digunakan di laboratorium. 
Pemisahan menggunakan kromatografi lapis 
tipis (KLT) menggunakan  pelat  aluminium  
berlapis  silika  gel 24 Merck  Kieselgel  60  
F254 dengan  ketebalan  0,25  mm,  
kromatografi  kolom  gravitasi (KKG)  
menggunakan  silika  gel  Merck  60  (35-70  
mesh),  kromatografi  radial  (KR) 
menggunakan  silika  gel  Merck  Si-Gel  60  
PF254. Instrumen menggunakan 
spektroskopi NMR dengan spektrometer 
Agilent 1H NMR 500 MHz dan 13C NMR 125 
MHz, serta spektroskopi masa (MS) Waters 
LCT Premiere XE.  

Bahan yang digunakan pada penelitian 
adalah m-fenildiamina dipreparasi dengan 
natrium hidroksida (NaOH). Reagen yang 
dipakai dibeli dari Merck yaitu iodo klorida 
(ICl), etil aseto asetat (AcAcOEt), Na2S2O3, 
NaHSO4, asam asetat (AcOH). Terdapat dua 
jenis pelarut yang digunakan yaitu pelarut 
p.a. (pro-analis) dan teknis.  Pelarut p.a. yang 
dipakai yaitu metanol (MeOH).  Pelarut 
teknis yang dipakai yaitu MeOH, aseton, etil 

asetat (EtOAc), dikloro metana (DCM), dan 
n-heksana (NH). 

Prosedur kerja pada penelitian ini adalah 
sintesis kerangka kuinolinon, selanjutnya 
iodinasi pada senyawa tersebut. Senyawa m-
fenildiamina sebanyak 5,77 g (1 ek) 
direaksikan dengan 6,8 mL AcAcOEt (1 ek) 
semalaman pada suhu 120 oC. Campuran 
reaksi didinginkan, ditambahkan akuades 
selanjutnya disaring. Padatan yang 
terbentuk, direkristalisasi dengan metanol 
sehingga didapatkan kristal putih sebanyak 
3,74 g (senyawa 1). Senyawa diperoleh 
ditentukan strukturnya dengan spektroskopi 
NMR dan MS.  

Senyawa 1 sebanyak 174,203 mg (1 ek) 
dilarutkan dalam 5 mL AcOH, dimasukkan 
ke dalam labu reaksi dilanjutkan dengan 
penambahan 52,4 µL iodo klorida (1 ek) 
sambil diaduk pada suhu 0 oC. Reaksi 
dilanjukan pada suhu ruang selama 2 jam. 
Hasil reaksi disaring, larutan Na2S2O3 dan 
larutan NaHSO4 jenuh. Filtrat diekstraksi 
dengan EtoAc, fraksi organik diambil dan 
diuapkan. Pemurnian dilakukan dengan 
KKG menggunakan eluen EtOAc-NH (3:2) 
dilanjutkan dengan KR dengan eluen DCM-
EtOAc (4:1). 

 

Hasil dan Pembahasan (Palatino Linotype 
10) 

1. Sintesis 7-amino-4-metil-2-
kuinolinon 

Kerangka kuinolinon dibuat mengikuti 
mekanisme reaksi Pechmann. Reaksi diawali 
dengan pembentukan amida (a). Setelah 
terbentuk amida, gugus karbonil membentuk 
enolat (c) yang selanjutnya berikatan dengan 
benzena membentuk piridin (e). Selanjutnya 
gugus hidroksil berikatan dengan H+ (f) 
kemudian mengalami dehidrasi sehingga 
terbentuk ikatan rangkap yang distabilkan 
melalui konjugasi dengan lepasnya H+ (g) 
membentuk senyawa 1 [14]. 
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Gambar 1. Mekanisme reaksi Pechmann 
senyawa 1. 
 

Identifikasi senyawa 1 menggunnakan 
spektroskopi NMR. Pada 13C NMR terdapat 
10 sinyal karbon, 1 sinyal karbon sp3 pada 
pergeseran 18,9 ppm dan 9 sinyal karbon sp2. 
Sembilan sinyal tersebut terdiri atas 8 sinyal 
alkena dan aromatik (97,2; 110,8; 110,9; 115,1; 
126,0; 141,2; 148,5 dan 151,5 ppm) Satu sinyal 
pada 162,9 merupakan sinyal karbonil. 

 Pada spektrum 1H NMR terdapat 7 sinyal 
terdiri dari masing-masing 1 sinyal metil 
singlet (2,27 ppm), amina (5,75 ppm), alkena 
(5,75 ppm), amida 11,22 ppm dan 3 sinyal 
aromatik (7,33; 6,46 dan 6,33 ppm).  Sinyal 
pada pergesaran 11,22 ppm adalah ciri khas 
sinyal proton amida kuinolinon didukung 
dengan adanya sinyal karbonil pada 
spektrum 13C NMR di pergeseran 162,9 ppm 
yang merupakan sinyal amida. Sinyal metil 
singlet pada pergeseran 2,27 ppm didukung 
adanya sinyal pada spektrum 13C NMR di 
pergeseran 18,9 ppm. Sinyal amina pada 
senyawa 1 muncul pada pergesaran 5,75 
ppm. Sinyal alkena singlet teridentifikasi 
pada pergesaran 5,96 ppm. Sinyal aromatik 
teridentifikasi melalui multiplisitas setiap 
sinyal. Sinyal pada pergeseran 7,33 ppm 
memiliki multiplisitas doublet dengan 
kopling sebesar 8,65 Hz. Kopling tersebut 
merupakan kopling orto sehingga sinyal ini  
merupakan sinyal proton pada posisi 5. 

Sementara itu, sinyal pada pergeseran 6,38 
ppm memiliki multiplisitas doublet dengan 
kopling sebesar 1,7 Hz yang merupakan 
kopling meta. Sinyal tersebut merupakan 
sinyal pada posisi 8. Sinyal 6,46 ppm 
memiliki multiplisitas dobel doublet 
sehingga dapat disimpulkan bahwa sinyal ini 
merupakan sinyal proton posisi 6. Sinyal 
karbon posisi 6 memiliki pergeseran yang 
sangat shielding karena terletak pada posisi β 
terhadap gugus amina dan amida sehingga 
mengalami efek mesomeri. Efek mesomeri 
terlihat juga pada karbon posisi 3, 4 dan 10. 

 
Gambar 2. Struktur senyawa 1. 

 
2. Sintesis 7-amino-8-iodo-4-metil-2-

kuinolinon 
Pada reaksi iodinasi senyawa 1 

didapatkan produk sebesar 401 mg. 
Pemisahan hasil reaksi menggunakan KKG 
dan KR menghasilkan senyawa 2 sebanyak 
289 mg. 

Berdasarkan spektroskopi NMR 
senyawa 2 menunjukan ada 10 sinyal pada 
spektrum 13C NMR dan 5 sinyal pada 1H 
NMR. Sinyal amina dan metil tetap muncul 
pada spektrum 1H NMR pada pergeseran 
4,56 ppm dan 2,40 ppm. Sinyal pada 
pergeseran 7,41 ppm dan 6,36 ppm dengan 
multiplitas doublet memilik kopling sebesar 
8,6 Hz. Kopling tersebut menunjukan kedua 
proton berposisi orto yakni pada posisi 5 dan 
6. Sehingga dapat disimpulkan bahwa Iod 
telah masuk pada posisi 8. Hal ini didukung 
dengan ada sinyal 13C NMR pada pergeseran 
72,1 ppm. Sinyal pada karbon posisi 8 sangat 
shielding akibat ada efek mesomeri dari gugus 
amina dan amida dan efek induksi dari 
gugus iodo. Sinyal pada pergeseran 6,27 ppm 
merupakan sinyal dari alkena posisi 3. 
Pengukuran spektroskopi massa 
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menunjukan adanya puncak (M+H) m/z 
sebesar 300,9839 sementara hasil perhitungan 
sebesar 300,9758. Hasil ini menunjukan 
adanya senyawa dengan rumus molekul 
C10H9N2OI yang sama dengan rumus 
molekul senyawa 2. Hal ini juga menunjukan 
walaupun tidak munculnya sinyal proton 
amida pada spektrum 1H NMR namun hasil 
ini mendukung bahwa produk reaksi 
iodinasi adalah senyawa 2 seperti yang 
diusulkan.  

 
Gambar 2. Struktur senyawa 2 

 
Mekanisme reaksi iodinasi senyawa 1 

merupakan reaksi subtitusi nukleofilik 
aromatik. Dimana spesi I+ berikatan dengan 
cincin benzena membentuk ion arenium. 
Penstabilan sistem aromatik melalui 
resonansi dan dilanjutkan lepasnya proton 
membentuk senyawa 2. Gugus amina dan 
amida merupakan pengarah orto dan para. 
Hal ini memungkinkan terjadinya subtitusi 
nukleofilik pada posisi 8 yang merupakan 
posisi orto terhadap gugus amina maupun 
amida [15]. 

 
Gambar 4. Mekanisme reaksi subtitusi 
nukleofilik (iodinasi) senyawa 1. 

Melalui pekerjaan diatas, penulis 
berhasil mendapatkan senyawa 2 yang miliki 
3 gugus yang dapat dikoplingkan dengan 
senyawa lain. Gugus amina dapat 
membentuk kopling diazo dengan berbagai 
senyawa aromatic [16-17]. Gugus alkena 
dapat diformilasi yang selanjutnya dibuat 

akseptor electron dapat sistem D-π-A pada 
DSSC. Gugus Iodo merupakan pengkopling 
pada reaksi Heck-Negiishi yang berbasis Pd. 

Pekerjaan selanjutnya dapat dilakukan 
reaksi kopling dengan gugus-gugus di atas 
untuk mendapatkan kegunaan yang baik 
dalam pengobatan maupun material. 
  
Kesimpulan 

Sintesis pembentukan senyawa iodo 2-
kuinolinon telah berhasil dilakukan melalui 
reaksi Pechmann pada fenildiamin dan 
AcAcOEt dilanjutkan dengan iodinasi ICl 
sehingga terbentuk 7-amino-8-iodo-4-metil-
2-kuinoolinon (senyawa 2). 
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