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TỔNG HỢP MỘT SỐ XETON ,- KHÔNG NO ĐI TỪ  

3-AXETYL-4-HIĐROXI-1-METYLQUINOLIN-2(1H)-ON 
 

Dương Ngọc Toàn
 

Trường Đại học Sư phạm - ĐH Thái Nguyên 

 
TÓM TẮT 

Các xeton α,β-không no với nhiều hoạt tính quý đã và đang được nhiều nhà khoa học trên thế giới 

quan tâm nghiên cứu. Trong bài này, tác giả trình bày kết quả tổng hợp một số xeton α,β-không no 

mới đi từ N-metylanilin. Chất trung gian 3-axetyl-4-hiđroxi-1-metylquinolin-2-(1H)-on được tổng hợp 

bằng phản ứng đóng vòng của N-metylanilin với đietylmanolat. Sản phẩm sau đó đã được biến đổi bởi 

sự ngưng tụ với anđehit thơm để tạo thành một loạt các xeton α,β-không no mới (5 hợp chất). Cấu trúc 

của các sản phẩm này đã được xác nhận bởi các phương pháp phổ IR, NMR.    

Từ khóa: metylquinolin; anđehit; ,-không no; ngưng tụ; cấu trúc. 
 

Ngày nhận bài: 21/10/2019; Ngày hoàn thiện: 28/4/2020; Ngày đăng: 04/5/2020 

 

SYNTHESIS OF SOME ,-UNSATURATED KETONES FROM  

3-ACETYL-4-HYDROXY-1-METHYLQUINOLIN-2(1H)-ONE 
 

Duong Ngoc Toan
 

TNU - University of Education 

 

ABSTRACT  
α,β-unsaturated ketones with many valuable activities have been interested in many scientists around 

the world. In this paper, the synthesis of some new α,β-unsaturated ketones from N-methylaniline is 

reported. The 3-acetyl-4-hydroxy-1-methylquinolin-2-(1H)-on intermediator was synthesized by the 

N-methylaniline ring forming reaction with diethylmalonate. The product was then modified by 

condensing with aromatic aldehydes to form a series of new α,β-unsaturated ketones (5 compounds). 

The structure of these products was confirmed by IR and NMR spectroscopy methods. 

Keywords: methylquinolin; aldehydes; ,-unsaturated ketones; condensation; structure. 
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1. Giới thiệu 

Các dẫn xuất quinolin đã được nhiều nhà 

khoa học trên thế giới công bố với nhiều 

hoạt tính rất thú vị như hoạt tính chống lao 

[1], kháng nấm [2] và ức chế nhiều dòng tế 

bào ung thư [3, 4, 5]. Các xeton ,- không 

no là các chất mà trong phân tử của chúng có 

chứa nhóm vinyl xeton (-CO-CH=CH-), đây 

là nhóm hoạt động hóa học rất phong phú, đa 

dạng về hoạt tính sinh học, đặc biệt các hợp 

chất có chứa nhân dị vòng, trong đó có dị 

vòng quinolin. Các hoạt tính như kháng 

khuẩn, chống nấm, diệt cỏ dại và trừ sâu, 

chống ung thư gan, phổi... đã được đề cập 

trong nhiều công trình nghiên cứu trước đây 

[6, 7, 8, 9, 10]. Để góp phần vào việc tổng 

hợp các xeton ,- không no mới, chúng tôi 

nghiên cứu tổng hợp các xeton ,- không no 

đi từ 3-axetyl-4-hiđroxi-1-metylquinolin-2-

(1H)-on. 

2. Thực nghiệm 

Các xeton ,- không no được tổng hợp theo 

hình 1. 

Giai đoạn (1): Cho vào bình cầu 10,7 ml N-

metylalanin, 32 ml dietylmalonat và 50 ml 

diphenylete. Lắp cột Vigrơ 20 cm và sinh hàn 

thẳng, đun sôi hỗn hợp phản ứng 5 giờ, đồng 

thời cất loại etanol. Để nguội hỗn hợp phản 

ứng đến khi có kết tủa tạo thành, thêm vào 

hỗn hợp 50 ml dioxan và ete để loại hết 

diphenylete. Sản phẩm thu được là các tinh 

thể hình kim, màu vàng và có t
o
nc= 220

o
C.  

Giai đoạn (2): Cho vào bình cầu huyền phù 

của 25 g piranoquinolin tổng hợp được ở trên 

(0,103 mol) trong 321 ml  grixerol và 32,1 ml 

dung dịch NaOH 40% (0,515 mol). Đun sôi 

hỗn hợp phản ứng trong vòng 1 giờ, để nguội 

rồi rót vào 642 ml nước lạnh. Trung hòa dung 

dịch bằng 51 ml HCl đặc cho đến khi kết tủa 

tách ra hoàn toàn (đến môi trường axit). Lọc 

hút và rửa sạch kết tủa bằng nước. Làm khô ở 

nhiệt độ 80
o
C và sau đó kết tinh lại bằng dung 

môi etanol thu được chất rắn (II) màu vàng 

tươi, hiệu suất 84%. Phổ IR (υ, cm
-1

): 1656 

(υCO lactam), 1606 (υCO liên hợp), 3291 (υOH). Phổ 
1
H NMR (δ: ppm, J: Hz): 2,70 (3H, s, 

COCH3); 3,53 (3H, s, N-CH3); 7,31 (1H, t, J= 

8,0, H-6); 7,50 (1H, d, J=8,0, H-5); 7,79 (1H, 

m, H-7); 8,06 (1H, q, J=8,0 và 1,5, H-8); 

16,85 (1H, s, OH). 
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Với Ar: 4-OCH3C6H4 (3a), 3-ClC6H4 (3b), 4-N(CH3)2C6H4 (3c),  

2-ClC6H4 (3d), 3-CH3C6H4 (3e). 

Hình 1. Sơ đồ tổng hợp các xeton ,- không no đi từ 3-axetyl-4-hiđroxi-1-metylquinolin-2-(1H)-on 
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Giai đoạn (3): Đun hồi lưu 40-60 giờ hỗn hợp của 3-axetyl-4-hiđroxi-1-metylquinolin-2-(1H)-on 

với andehyde thơm theo tỉ lệ mol 1:1 trong dung môi etanol và 4 giọt piperidine làm xúc tác. Sản 

phẩm phản ứng được tạo thành trong quá trình đun hồi lưu và tách ra ở dạng kết tủa. Kết tủa tách 

ra có thể kết tinh lại từ hỗn hợp dung môi N,N-dimetylfomamit:etanol (1:1) đến khi trên sắc kí 

bản mỏng silicagel cho một vết tròn gọn. 

Kết quả tổng hợp các xeton ,- không no được trình bảy ở bảng 1. 

Bảng 1. Dữ liệu vật lí của các xeton ,- không no từ 3-

axetyl-4-hiđroxi-1-metylquinolin-2-(1H)-on N

OH

O

CH3

O

Ar

(3a-f)  

Hợp 

chất 
Ar t

o
nc, 

o
C Rf

* H 

( %) 

IR (cm
-1

) 

υCO 

lacton 

υCO 

liên hợp 
υOH δ-CH= 

3a 4-OCH3C6H4 178-179 0,70 85 1643 1599 3103 980 

3b 3-ClC6H4 168-169 0,68 78 1650 1623 3102 983 

3c 4-N(CH3)2C6H4 256-257 0,72 83 1636 1595 3110 979 

3d 2-ClC6H4 176-177 0,66 82 1646 1621 3103 977 

3e 3-CH3C6H4 169-170 0,78 79 1633 1630 3110 980 

       (*Bản mỏng silicagel, hệ dung môi n-hexane:ethylacetate 5:3 theo thể tích) 

Phổ hồng ngoại của các hợp chất được đo 

dưới dạng viên nén với KBr trên máy FTS-

6000; Phổ cộng hưởng từ hạt nhân (NMR) 

được đo trong dung môi DMSO-d6 trên máy 

BRUKER XL-500 tại Viện Hóa học, Viện 

Khoa học và Công nghệ Việt Nam.  

3. Kết quả và thảo luận 

Trên phổ hồng ngoại của các xeton ,- 

không no đều thấy xuất hiện các đỉnh hấp thụ 

đặc trưng cho dao động hoá trị của nhóm 

cacbonyl lacton ở vùng 1633-1650 cm
-1

 và 

nhóm CO liên hợp ở vùng 1595-1630 cm
-1

, 

đặc biệt có đỉnh hấp thụ ở vùng 977-986 cm
-1

 

đặc trưng cho dao động biến dạng không 

phẳng của nhóm vinyl ở cấu hình trans (xem 

bảng 1).  

Phổ cộng hưởng từ proton (
1
H NMR) của 

xeton ,- không no thấy xuất hiện một đôi 

doublet với dạng hiệu ứng mái nhà nằm trong 

vùng 7,87 – 8,61 ppm với hằng số tương tác 

spin- spin là J=15,5-16,0 Hz, điều này xác 

định cấu hình của nhóm vinyl là trans. Ngoài 

ra trên phổ cũng xuất hiện các tín hiệu đặc 

trưng cho chuyển dịch hoá học của các proton 

khác có mặt trong phân tử. 

Trên phổ 
1
H NMR của các hợp chất tổng hợp 

được chúng tôi nhận thấy không xuất hiện tín 

hiệu cộng hưởng của proton nhóm –OH trong 

hợp phần quinolin, chúng tôi cho rằng có sự 

tạo thành liên kết hiđro nội phân tử giữa 

proton nhóm –OH này với nguyên tử O của 

nhóm C=O trong nhóm vinyl xeton ngay bên 

cạnh tạo vòng 6 cạnh, vì vậy proton này 

chuyển dịch về vùng trường thấp và không 

xuất hiện trên phổ đồ.  

Các dữ kiện phổ hồng ngoại kết hợp với phổ 

cộng hưởng từ hạt nhân đã khẳng định đúng 

cấu tạo của các xeton ,- không no tổng hợp 

được (3a-e). 
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Bảng 2. Dữ kiện phổ 
1
H NMR của một số xeton  

,- không no đi từ 6-axetyl-5-hiđroxi-4-metylcumarin  N

OH

O

CH3

O

Ar
3

45

6

2

9

10

7

8

11

4a

8a

 
Hợp 

chất 
Ar 

Phổ 
1
H NMR: δ ppm (J Hz) 

H-10,  

H-11
 

Các proton  

H-5, H-6, H-7, H-8 
Các proton vòng Ar      N-CH3 

3a 

14

12

13

15

1617

OCH3

 

8,52 và 7,95 

(J=15,5) 

8,14 (1H, d, H-5, J=8,0);  

7,80 (1H, t, H-7, J=8,0); 

  7,55 (1H, d, H-8, 

J=8,0); 

  7,33 (1H, t, H-6, J=8,0). 

7,73 (2H, d, H-14,  

H-16, J=8,5);  

7,06 (2H, d, H-13,  

H-17, J=8,5); 

3,83 (3H, s, OCH3). 

3,59 

(3H, s) 

3b 

 

14

12

13

15

1617

Cl

 

8,57 và 7,87 

(J=16,0) 

8,17 (1H, dd, H-5, J=8,0 

và 1,5);  

7,81 (1H, t, H-7, J=8,0 

và 1,5); 

  7,56 (1H, d, H-8, 

J=8,0); 

  7,34 (1H, t, H-6, J=8). 

7,76 (1H, s, H-13);  

7,70 (1H, m, H-16); 

7,51 (2H, m, H-15, 

H-17). 

3,62 

(3H, s) 

3c 

14

12

13

15

1617

N(CH3)2

 

8,43 và 7,94 

(J=15,5) 

8,10 (1H, d, H-5, J=8,0);  

7,75 (1H, t, H-7, J=8,0); 

  7,50 (1H, d, H-8, 

J=8,0); 

  7,28 (1H, t, H-6, J=8,0). 

7,58 (2H, d, H-14,  

H-16, J: 8,5);  

6,77 (2H, d, H-13,  

H-17, J: 8,5); 

3,02 (6H, s, N(CH3)2 

3,56 

(3H, s) 

3d 

14

12

13

15

1617

Cl

 

8,61 và 8,13 

(J=15,5) 

8,17 (1H, m, H-5);  

7,84 (1H, t, H-7, J=7,5); 

  7,50 (1H, m, H-8); 

  7,36 (1H, t, H-6, J=7,5). 

7,90 (1H, m, H-14);  

7,59 (2H, m, H-15, 

H-16); 

7,51 (1H, m, H-17). 

3,60 

(3H, s) 

3e 

14

12

13

15

1617

CH3

 

8,57 và 7,88 

(J=16,0) 

8,13 (1H, d, H-5, J=8,0);  

7,80 (1H, t, H-7, J=8,0); 

  7,51 (1H, d, H-8, 

J=8,0); 

  7,37 (1H, t, H-6, J=8,0). 

7,53 (2H, d, H-13, H-

17); 

7,30 (2H, m, H-15, 

H-16); 

2,36 (3H, s, CH3). 

3,58 

(3H, s) 

4. Kết luận 

Bằng phản ứng của các anđehit thơm với 3-axetyl-4-hiđroxi-1-metylquinolin-2-(1H)-on đã tổng 

hợp được 05 hợp chất xeton ,- không no. Cấu tạo của các sản phẩm đã được xác nhận bằng các 

phương pháp phổ IR, NMR.  
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