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В работе приводится и обсуждается синтез неописанного в литературе соедине-

ния - 6-(мезитоил)-1,2-нафтохинона. Введение в молекулу нафтохинона неполярного мези-

тоильного заместителя повысит ее липофильность и, следовательно, увеличит скорость ее 

переноса через клеточную мембрану. Схема синтеза была построена на хорошо известных 

реакциях и методах, осуществление которых как правило не вызывает затруднений. В каче-

стве исходного соединения использовали покупную 2-метокси-6-нафталинкарбоновую кис-

лоту, так как в этой молекуле содержится нафталиновый фрагмент, замещенный в 2,6 – 

положениях и карбоксильную группу можно достаточно легко превратить в мезитоил - 

группу. Эту кислоту вводили в реакцию с тионилхлоридом для получения хлорангидрида 2-

метокси-6-нафталинкарбоновой кислоты. Реакция протекала без каких-либо значимых 

осложнений. На второй стадии использовали также хорошо известную реакцию ацилиро-

вания по Фриделю-Крафтсу. В ходе выполнения этой стадии основной проблемой было де-

метилирование метокси группы, с образованием соответствующего фенола, под действием 

безводного хлорида алюминия. Провели бромирование 6-(мезитоил)-2-нафтола с получением 

1-бром-6-(мезитоил)-2-нафтола. Для этой реакции использовали осушенный бром. Затем 

осуществили окисление азотной кислотой бромпроизводного и получили целевой продукт в 

виде мелких кристаллов оранжевого цвета. Температуру плавления определяли на приборе 

Stuart SMP-30. ИК спектры регистрировали на приборе ИК-Фурье спектрометре Nicolet 380 

в таблетках с бромидом калия. ТСХ выполняли на хроматографических пластинках Sorbfil 

ПТСХ-П-А-УФ, проявление осуществляли парами йода. ЯМР - спектры регистрировали на 

спектрометре Bruker DRX-400 (400 MHz), в качестве стандарта 1Н использовали Me4Si, рас-

творителем служил CDCl3. Элементный анализ проводили на анализаторе EuroEA 3000. LC-

MS анализ конечного продукта проводили на спектрометре Agilent 6130 B с хроматографом 

Shimadzu LC-10 AT. По данным физико-химических исследований сделан вывод, что предпо-

лагаемые структуры соответствуют реально полученным. Синтезированные продукты 

представляют собой индивидуальные вещества. 
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The synthesis of a compound, 6-(mesitoyl)-1,2-naphthoquinone, not described in the liter-

ature is reported and discussed in this work. The introduction of a non-polar mesitoyl moiety into 

the naphthoquinone molecule will enhance its lipophilicity and hence increase its bioavailability. 
The synthetic sequence was based on well known reactions and methods, the realization of which 

is usually not difficult. Purchased 2-methoxy-6-naphthalene carboxylic acid was used as the start-

ing compound, since this molecule contains a naphthalene moiety substituted at the 2,6 - positions 

and the carboxyl group can be converted to a mesitoyl - group quite easily. This acid was involved 

in reaction with thionyl chloride to give the chloranhydride of 2-methoxy-6-naphthalene carboxylic 
acid. The reaction proceeded without any significant complications. In the second stage, the same 

well-known Friedel-Crafts acylation reaction was used. In the course of this step the main problem 

was demethylation of the methoxy group to form the corresponding phenol in presence of anhy-

drous aluminum chloride. Bromination of 6-(mesitoyl)-2-naphthol was carried out to give 1-bromo-
6-(mesitoyl)-2-naphthol. Dehydrated bromine was used for this reaction. Oxidation with nitric acid 

of the bromo derivative was carried out and the target product was obtained as small orange crys-

tals. The melting temperature was determined on a Stuart SMP-30 instrument. IR spectra were 

recorded on a Nicolet 380 FT-IR spectrometer in potassium bromide tablets. TLC was performed 

on Sorbfil PTLC-F-A-UV chromatographic plates, the manifestation was performed with iodine 
vapor. NMR spectra were recorded on a Bruker DRX-400 spectrometer (400MHz), Me4Si was used 

as a 1H standard, CDCl3 served as a solvent. Elemental analysis was performed on a EuroEA 3000 

analyzer. The final product was analyzed on LC-MS system contained Agilent 6130 B spectrometer 

and Shimadzu LC-10 AT chromatograph. According to the data of physicochemical studies it was 
concluded that the alleged structures correspond to the actually obtained ones. The synthesized 

products are individual substances. 

Keywords: synthesis, naphthoquinone 

 
ВВЕДЕНИЕ 

1,2-Нафтохиноны являются одними из пред-
ставителей обширного класса хинонов. Они широко 
используются в органическом синтезе благодаря 
наличию у них кетогрупп сопряженных с электрон-
дефицитной олефиновой связью [1]. Их исполь-
зуют для синтеза атропизомерных биарилов, кото-
рые применяются в качестве хиральных катализа-
торов [2]. Они вступают в альдольную конденса-
цию c ацетоном [3], восстанавливаются до 1,2 ди-
гидронафталина, который находит применение в 
биосмазочных материалах [4] и в качестве ингиби-
тора тирозинфосфотазы [5], конденсируются с о-
фенилендиамином с образованием азинов [6], всту-
пают в реакцию Дильса-Альдера с образованием 
производных тетрагидрофенантрена [7] и фенан-
трахинонов [8], окисляются с образованием непре-
дельных дикарбоновых кислот [9, 10]. Помимо 

этого, производные 1,2 нафтохинонов содержатся 
в различных растениях, участвуя в окислительных 
процессах [11]. Они проявляют противовоспали-
тельную [12], противомалярийную [13], противо-
раковую [14-18], противогрибковую, противобак-
териальную [19], антиоксидантную [20] активно-
сти, а также ингибируют ботулотоксин [21-23]. Об-
ширный спектр полезных свойств этих соединений 
обусловливает интерес к синтезу новых производ-
ных 1,2 нафтохинонов и изучению их свойств.  

Настоящая работа посвящена синтезу про-
изводного 1,2 нафтохинонов, потенциально обла-
дающего противомикробной активностью. Произ-
водные 1,2 нафтохинонов, описанные в литера-
туре, как правило, имеют высокую полярность. По-
этому такие молекулы обладают малой липофиль-
ностью, что затрудняет их транспорт в клетки и 
ткани. Одним из путей повышения липофильности 
является метод введения в молекулу неполярных 
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заместителей, которые позволяют повысить жиро-
растворимость. Обычно для этой цели в состав мо-
лекулы вводят алкильные или арильные фраг-
менты. В качестве такого заместителя было решено 
использовать мезитильный фрагмент, и целью ра-
боты был синтез 6-(мезитоил)-1,2-нафтохинона. 
Использованные в работе реакции хорошо из-
вестны и относительно просты в исполнении. В ре-
зультате удалось получить целевое соединение с 
хорошим выходом. При этом полученное вещество 
должно быть более липофильным и проявлять 
большую биологическую активность в отношении 
микроорганизмов за счет лучшего транспорта в 
тканях и клетках животных по сравнению с неза-
мещенными нафтохинонами. 

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

Исходное соединение 2-метокси-6-нафта-
линкарбоновую кислоту производителя Alfa Aesar, 
97% использовали без дополнительной очистки. 
Растворители и жидкие реагенты дополнительно 
осушали с помощью перегонки над P2O5. Темпе-
ратуру плавления определяли на приборе Stuart 
SMP-30. ИК спектры зарегистрированы на ИК-
Фурье спектрометре Nicolet 380 в таблетках с бро-
мидом калия. ТСХ выполняли на хроматографиче-
ских пластинках Sorbfil ПТСХ-П-А-УФ, проявле-
ние осуществляли парами йода. ЯМР-спектры ре-
гистрировали на спектрометре Bruker DRX-400 
(400 MHz), в качестве стандарта 1Н использовали 
Me4Si, растворителем служил CDCl3. Элементный 
анализ проводили на анализаторе EuroEA 3000. 
LC-MS анализ конечного продукта проводили на 
спектрометре Agilent 6130 B с хроматографом 
Shimadzu LC-10 AT. 

Хлорангидрид 2-метокси-6-нафталинкар-
боновой кислоты (2 на схеме)  

В двугорлую колбу объемом 500 мл, снаб-
женную обратным холодильником и капельной во-
ронкой, помещали 20,2 г (100 ммоль) 2-метокси-6-
нафталинкарбоновой кислоты. Затем добавляли 
250 мл сухого толуола и при интенсивном переме-
шивании с помощью магнитной мешалки добав-
ляли по каплям тионилхлорид 33 мл (450 ммоль). 
После окончания выделения газов, смесь переме-
шивали 1 ч при комнатной температуре и 0,5 ч при 
кипячении. Полученную смесь упаривали в вакууме 
мембранного насоса. Получили 20,5 г (93 ммоль) 
продукта с выходом 93% в виде вязкого масла, ко-
торое медленно кристаллизовалось. Этот продукт 
использовали далее без очистки. 

1H σ: 8,79-8,86(м, 1Н, аром), 8,41-7,58(м, 
3Н, аром), 7,34-7,10(м, 2Н, аром), 3,83(с, 3Н, O-Me). 

13C σ: 167,9, 164,0, 140,1, 133,8, 132,1, 129,6, 
128,4, 126,2, 125,1, 118,2, 105,4, 56,2. 

2-Метокси-6-(мезитоил)-нафталин (3 на 

схеме)  

В трехгорлую колбу объемом 500 мл, снаб-

женную обратным холодильником, капельной во-

ронкой и хлоркальциевой трубкой, помещали 26,6 г 

(200 ммоль) порошка безводного хлорида алюми-

ния. После этого добавляли 55,2 мл (400 ммоль) су-

хого мезителена и 200 мл сухого хлорбензола. За-

тем интенсивно перемешивали в течение 0,5 ч, с 

помощью магнитной мешалки при 0 °С. При той же 

температуре медленно добавляли 22 г (100 ммоль) 

хлорангидрида 2-метокси-6-нафталиновой кис-

лоты в течение 1,5 ч и перемешивали еще 1 ч. По-

том реакционную смесь выдерживали при темпера-

туре 55 °С и перемешивании еще 3 ч. Затем охла-

ждали до комнатной температуры и выливали в воду 

со льдом. Органический слой отделяли, водный 

экстрагировали хлористым метиленом 3100 мл. 

Объединенные органические слои высушивали над 

безводным сульфатом натрия и упаривали на ротор-

ном испарителе. Оставшийся твердый остаток пе-

рекристаллизовывали из сухого этилового спирта. 

В результате получили желтоватый кристалличе-

ский продукт массой 20,7 г, с выходом 34%. Т. пл. 

146-148 °С.  
1H σ: 8,30-8,01(м, 3Н, аром), 7,91-7,32(м, 

3Н, аром), 7,05-6,87(м, 2Н, аром), 3,79(с, 3Н, O-

Me), 2,31(с, 3H, CH3), 1,86(с, 6H, CH3). 
13C σ: 202,4, 164,8, 141,9, 138,8, 135,8, 134,1, 

132,6, 128,7, 127,5, 127,0, 123,9, 123,1, 114,8, 102,1, 

54,3, 19,7, 18,6. 

ИК: 3321, 3014, 1602, 1568, 1202, 1121, 108, 

820, 804, 752, 604. 

Rf 0,28 (гексан/EtOAc 1:1) Т пл С 146-148. 

6-(мезитоил)-2-нафтол (4 на схеме)  

В колбу на 250 мл, снабженную обратным 

холодильником, помещали 15,2 г (50 ммоль) веще-

ства 3, добавляли 120 мл сухого п-ксилола и 26 г 

(200 ммоль) безводного хлорида алюминия в виде 

порошка. При интенсивном перемешивании с помо-

щью магнитной мешалки смесь кипятили 30 мин, за-

тем немного охлаждали и выливали в смесь льда, 

воды, подкисленной соляной кислотой до pH = 2. 

Осадок, который при этом выпадал, фильтровали, 

промывали водой до нейтрального значения pН и 

высушивали в вакууме масляного насоса. В резуль-

тате получили мелкокристаллический продукт 

светло-серого цвета массой 12,6 г, с выходом 87%. 

Тпл. 192-194 °С. 
1H σ: 8,28-7,68(м, 4Н, аром), 7,46-7,25(м, 

2Н, аром), 7,20-7,08(ш.с, 1Н, ОН) 7,01-6,91(м, 2Н, 

аром), 2,26(с, 3H, CH3), 1,91(с, 6H, CH3). 
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13C σ: 202,6, 162,3, 142,6, 141,1, 140,8, 141,1, 

140,8, 140,1, 135,2, 133,6, 129,2, 128,1, 126,9, 126,6, 

123,4, 115,8, 105,8, 20,8, 18,7. 

ИК: 3328, 3018, 1607, 1571, 1209, 1117, 

1004, 821, 806, 754, 602  

Rf 0,33 (гексан/EtOAc 1:2) Т. пл. С 192-194. 

1-бром-6-(мезитоил)-2-нафтол (5 на схеме)  

В колбу на 250 мл, снабженную магнитной 

мешалкой, помещали 14,5 г (50 ммоль) соединения 

4, добавляли 100 мл ледяной уксусной кислоты. 

После медленно, по каплям, прибавляли раствор 

брома 2,8 мл (55 ммоль) в 20 мл ледяной уксусной 

кислоты. По каплям добавляли раствор брома с та-

кой скоростью, чтобы температура реакционной 

смеси не превышала 20 °С, потом перемешивали 

еще 4 ч при этой же температуре. Затем отфильтро-

вывали осадок, промывали водой до нейтрального 

значения pH и сушили в вакууме масляного насоса. 

В результате получили 15,1 г продукта в виде темно-

желтого порошка с выходом 82%. Т. пл. 178-181 °С. 
1H σ: 8,48-7,79(м, 4Н, аром), 7,41-7,29(2с, 

1Н, аром), 6,95-6,71(ш.с, 1Н, ОН) 6,97-6,92(м, 2Н, 

аром), 2,24(с, 3H, CH3), 1,95(с, 6H, CH3). 
13C σ: 201,8, 158,4, 141,7, 139,2, 

138,4, 137,2, 136,4, 135,2, 134,8, 139,2, 

128,4, 127,9, 122,7, 120,8, 113,9, 102,4, 

20,7, 18,8. 

ИК: 3341, 3023, 1611, 1562, 1201, 

1109, 1079, 1006, 818, 807, 761, 601  

Rf 0,41 (гексан/EtOAc 1:2) Т. пл. 

С 178-181. 

6-(мезитоил)-1,2-нафтохинон  

(6 на схеме) 

В двугорлую колбу на 250 мл, 

снабженную термометром, капельной воронкой и 

магнитной мешалкой, помещали 18,5 г (50 ммоль) 

соединения 5, добавляли 150 мл сухого хлорбен-

зола и при интенсивном перемешивании медленно 

прикапывали 5 мл азотной кислоты (уд. плотно-

стью 1,35 ), температура должна быть в пределах 

35-38 °С. Затем получившуюся реакционную смесь 

перемешивали еще 30 мин и охлаждали до 20 °С. 

Органический слой отделяли, промывали водой до 

нейтрального значения pH и сушили над безвод-

ным сульфатом натрия. Полученный раствор де-

кантировали и в течение 2 ч перемешивали под ва-

куумом водоструйного насоса при температуре 45-

50 °С для удаления образующегося нитрозилбро-

мида. После этого остаток охлаждали до 15 °С, и вы-

делившийся осадок фильтровали и перекристалли-

зовывали из дихлорэтана. В результате получили 

11,3 г продукта в виде мелких кристаллов оранже-

вого цвета с выходом 74%. Т. разл. более 170 °С.  

1H σ: 8,51-7,84(м, 4Н, аром), 6,98-6,92(м, 

2Н, аром), 6,35, 6,54(д, 1Н, аром), 2,21(с, 3H, CH3), 

1,97(с, 6H, CH3). 
13C σ: 198,6, 180,8, 149,5, 144,1, 142,0, 138,9, 

134,1, 131,7, 130,2, 129,7, 128,1, 126,8, 123,8, 20,7, 

18,8. 

ИК: 3351, 3019, 1628, 1619, 1571, 1204, 

1063, 1004, 814, 807, 781, 621.  

M/Z: 304, 186, 158, 148, 120, 105, 91, 79, 77, 39. 

RT 9 мин 20 с 

Rf 0,2 (гексан/EtOAc 1:2). Т. пл. с разложе-

нием, более 170 С.  

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Для синтеза целевого соединения 6-(мези-

тоил)-1,2-нафтохинона выбрали стратегию, осно-

ванную на наиболее простых реакциях, которые про-

текают с хорошими выходами на широком круге 

субстратов. В качестве исходного соединения 

взяли 2-метокси-6-нафталинкарбоновую кислоту, 

поскольку из нее можно получить целевой продукт 

через пять стадий. Синтез проводился по следую-

щей схеме. 

 

 
Схема  

Scheme 

 

Синтез хлорангидрида 2-метокси-6-нафта-

линкарбоновой кислоты осуществили с помощью 

обработки тионилхлоридом 2-метокси-6-нафта-

линкарбоновой кислоты. На второй стадии прово-

дили реакцию ацилирования мезитилена по Фри-

делю-Крафтсу. В ходе выполнения этой стадии 

возможно деметилирование в присутствии хло-

рида алюминия. Для исключения этого процесса 

необходимо соблюдать выбранный температурный 

режим реакции и осушать реагенты и раствори-

тели. На стадии 3 протекала реакция кислотного 

расщепления метилового эфира фенола под дей-

ствием AlCl3. Происходило выделение метилхло-

рида и нафтолята алюминия. Последний гидроли-

зовался до 6-(мезитоил)-2-нафтола и гидроксида 

алюминия.  
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Четвертое превращение 6-(мезитоил)-2-

нафтола в соответствующий 1-бром-6-(мезитоил)-

2-нафтол представляет из себя реакцию бромиро-

вания ароматического кольца. Катализатор для 

этой реакции не использовали, так как субстрат ак-

тивирован донорным заместителем (гидроксиг-

руппа), и поэтому реакция протекает региоселик-

тивно в α-положение нафталинового фрагмента. 

Для увеличения выхода продукта необходимо осу-

шать бром. При соблюдении этого условия можно 

достичь выхода продукта 80-85%. На завершаю-

щей стадии происходило окисление 1-бром-6-(ме-

зитоил)-2-нафтола до соответствующего 1,2 нафто-

хинона. Реакцию нужно проводить аккуратно, по-

скольку в ходе нее выделялся нитрозилбромид. 

Для достижения хорошего выхода важно точно до- 

зировать азотную кислоту и использовать ее с той 

плотностью, которая приведена в методике. 

В таблице приведены основные физико-хи-

мические характеристики полученных соединений 

4-6 и результаты их элементного анализа. Данные 

элементного анализа демонстрируют хорошую схо-

димость с расчетными значениями. Диапазон темпе-

ратур плавления каждого вещества небольшой и 

составляет 2-3 С. Целевое вещество 6 разлагается 

при температуре выше 170 С. Результаты анализа 

с помощью ТСХ свидетельствуют о хроматографи-

ческой чистоте полученных соединений, так как 

для каждого наблюдалось по одному пятну на пла-

стинке ТСХ, при проявлении парами йода. Описа-

ние ЯМР и ИК, LC-MS спектров приведены в экс-

периментальной части. 

 
Таблица 

Результаты элементного анализа 

Table. Elemental Analysis Results 

Вещество Брутто формула 
Вычислено Найдено 

Т пл. С Rf 
C % H % O % C % H % O % 

6 С20H16O3 78,93 5,30 15,77 78,89 5,32 13,79 разл. > 170 0,28 

5 С20H17BrO2 65,05 4,64 8,67 65,08 4,63 8,65 178-181 0,41 

4 С20H18O2 82,73 6,25 11,02 82,78 6,20 11,02 192-194 0,33 

 

ВЫВОДЫ 

Осуществили синтез неописанного в лите-

ратуре соединения – 6-(мезитоил)-1,2-нафтохи-

нона. Исходное соединение и все необходимые ре-

агенты для синтеза коммерчески доступны. Реак-

ции, использованные для синтеза, известны и про-

текают с хорошими выходами. Структурные фор-

мулы продукта и промежуточных соединений под-

твердили методами элементного анализа, ИК и ЯМР 

спектрометрии. Для целевого соединения проведен 

LC-MS анализ. Подобные соединения могут найти 

применение в фармацевтике в качестве компонен-

тов активных форм лекарственных средств и орга-

ническом синтезе для получения более сложных 

веществ. 
Авторы заявляют об отсутствии кон-

фликта интересов, требующего раскрытия в дан-
ной статье. 
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