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INTISARI

O O-dibenzil-2-Korcetilfosfonar 1elah dibust dengan menambahkan P.7-
dikloro-Z-kloroetilfosfonat kepada campuran benzil alkohol dan pisidin,
Fengmbahan ini dilakukan tetes pertetes dalam pelarut toluen, Campuoran
selanpuive dikocok selame 24 jam. suho kamar dan di hawgh atinosfic
nitrogen. Zat padal vang terbentuk dipssahikan dengan penvaringan. Filirat
dimurnikan dengan kromatograti kelom dan absorben silika gel. Pengelusian
dilakukan dengan pelarut heksana : aseton (8% 0 15) dan membcerikan
rendemen 995G,

ABSTRACT

L. D-dibenzy]-2-Chloroethylphosphonate was  prepared by adding  PLP-
dichlerg-2-chloro-ethylphosphonate 10 & stirred mixture of benzyl ateohol,
and pyridine. To this was added, drep by drop in wluene. The mixtire waz
stirred for 24 h, room temperatiure, snder nitiogen atmosphere. The inselohle
malerial that formed was removed by filtrenion. The filtrete was porified by
column chromatography on silica cel. Blution with hexane | acetone (85 -

15 vielded 995,

PENDAHULUAN

Asam -1-kloroetilfosfonal atau ethepon telzh diperkenalkan sebapai zat
pengatur Kemalanpan bush'. Maynard dan Swan® telah mensintesis asam -2-
kloroetilfosfonat dengan cara menghidralisis P.P-dikloro-2-kloroetilfosfonat,
Hasil didapat dalam bentuk camporan atzu asam 2-kloroetillosfonat dengan
asam Klorida  sang  sulit dipisahikan. Plenat” telah mensiniesis  di-M-
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tetradekanol-2-kloroetiifosfonat dan mentransformasikaanya menjadi asum-
2klarcctilfosfonaet, -denean salan menghidrolisisnya dalam suasana - asam.
Hasil vang didapat juga tidak sempuma. Waktu dilakukan bidrogenasi O, 0-
dibenzil benzil fosfonossetzt.  didapotkan  asam  fosfonvasetal secarn
kuantitaiif daz pemisahan hasil sumping yang mudah ditakukan®.
Berdasarkan kondisi di atas dicobalah melzskukan reakst antarz PP
dikotor-Z-klorootilfosfonat dengan benzil alkohol dan zsam klorida yang
terjudi ditkat dengan piridin dan terbenmuk endapan putit, Jalan reaksi yang
diharapkan adalah :
Firidin
Cl-CH,-CH;- PO Cl) = CoH:-CH.0H —
24 jam £ 28°C
O H-CHp- PO O-CH-CgH ) + CoHNEC]

Hasil vong berops CLO-dibenzil-2-kloroetil fosfonat diharapkan skan dapat
dihidrogenasi dengan mudsh menjadi 2-kloroetil asam fostonat,

METODOLOGI

Bahan vang dipunakan adalah P.P-dikloroetil fosfonat, piridin, benzil
alkohol, silika gel 60 untuk kromatograll kelom, dan plat aluminiem
kromatngrafi lapisan tipis FG 254, Semua pelarut yang dipakas adalah tanps
air, Spektrum infra mearh dinyatakan dalam satuan com' dan kependekan ¢l
isangai lemzhl; | {lemah); 5 (sedanglh kK (Kual} dan kk {sangal kuat).
Resonansi magnit inti dinvatakan dalam  satusn ppm dan konstanid
penjodohan dalam saman he. Kependekan dari s (singlery; d idublety: dant
{iriplet).

Cara Kerja

Sintesis dilakuken di bawah aimosfir nitrogen kering, Kepada 25 ml toluen
anhidrat, .04 mol benzil alkobel, dan 0,04 mol piridin, ditambahkan tetes
pertetes 0,02 mol PP-dikloro-2-kloroeti] fosfonat. Suby dijaga sekitar 28°C
Setelah proses penambahan selesad, pengocokan dilanjutkan selama 24 jam
puda sulu kamar, Kemajuan reakst dimoniter dengan kromatograli lapisan
tipis. Setelah reaksi selesai endepan piridin HCL disaring dan filicatnya
divapkan pelarutnya dengan rotavapor, [idapal residu kasar dan cesidu ini
dikromatoprafi kolom dengen absorban silika get (200 o) dan me ngounakan
gluen n-heksan - ageton (85 @ 15). Hasil dimonitor dengan Eromatografi
lapisan 1ipis. Seteleh divapkan pelorutnya didapat suste massa padat seberat
6,420 gr. Hasil vang dapat diuji kemurniannya dengan kromatoprafi lapisan
tipis. Identifikasi hasil dilakukan dengan spektroskopi infra merah dan
spektroskapi resonansi magnit inti 'HL.
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HASIL DAN DISKUS]

Pengujian hasil dengan kromatografi lapisan tipis vang mengeunakan eluen
n-heksana | aseton (7 ;0 31, dan noda disngkepkan dengan simer ulraviales
din wap jodium, memberikan sat noda wnggal dengan harge R 0,40, [ni
menunjukkan bahwa hasil yang didapat telah murni. Pengujian titik leleh
tidak dapat dilakukan, kerena tiik lelehnys veng mendekati suhu kamar,
Kemumaan hesil ink diperkuat lagi olel spektrum resonansi maegnit intl 'H,
dinmana jumlah proton vang dilarspkan seharusnya I8 buzh dan dari
mtegrest memang didapatkan 18H dan tidak ada puncak selain ini,

spektrum infra merzh dilakukan dengan melarutkannya datarm OO,
dan memberikan serapan pada hilangan gelombang 300077, 3035(s)
2955{1y; 14951y 143sy 1375{x); [310¢k): 12500kk); 12106k 9%5(kk);
Q45(s); 725050, 695(kkY: 592(s); dan 522 e’ {5 Serapan yang terjadi padga
J09M 3063 dan 3035 merupakan C-H ulur aromatis dan 2955 merupakan C-
H ulur alifatis. Sedangkan serapan pada 1450 menunjukkan adanva P-CH:
dum 1310 menunjukkan adanya CHLCLL Selanjutnyva serapan pada 1250 vang
sengat koat dan fajam merupakan serepan P=0 ulue dari ester fosfa dan
serapan pada 995 merupekan serapan P-O-C zlifatis. Jelesnyr spekorum indra
merali menunjukkan bahwa senyawa ini mengandung gugus P=0 ester
fosfat: P-0-C alipatis; PCH.; CHLCL CH ulur aromatis dan CH ulur alipatis,
Spektrum rescnansi magnit inti H memberikan perpeseran kimia pada 2.3
(dt. J=G, 2H}, 3.6(dt; J=% 2H) 3.0 (d; J=8: ) dan 7.4 ppm (5; 10H).
Spektrum  resonansi magnit inti ' ini menunjukkan adasnva empat
ingkungan Kimia proton dengan I8 atom H. Puncak pada 23 ppm
dublet/tripler, menunjukkan adanva P-CH--U, dimana proton pada CH,
dipecah oleh satw atom P dan dua atom H 1ewngea menjadi dullet dan
triplet. Sedangken puncak pada 3.6 ppm yang juga dublettriplet, merupakan
hasil serapan dari H pada P-C-CI;-Cl dan dipecah eleh satu atom P dan dus
atem H tetangga menjadi dublet dan triplet. Selanjutnya puncak pada 5.0
Ppm merupakan puncak dart P-O-CHz-Ar, Ini ditunjukkan oleh puncakiya
vang dublet, karena dipecah oleh satu atein P. Popcak pada 7.4 pom
merupakan puncak serapan dari 10 atom H vang idemtik, sehingoa
memberikan puncak fungegal. Ini meropakan puncak aromatis dar ©,H.
Dengan menghubunghan hasil yang didapat dari speXtrum infra merah dan
resonansi magnit inti M jelas bahwa senviwa vang didapat adalah 0.0
dibene-2-kloroetlfostonat

KESIMPULAN

Hastl penshtian dan diskesi di atas menonjubkkan bakwa senvawe hasil
smtests adalah OO-dibenzil-2-Kloreetilfosfonal dengan rendemen 99%
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