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Халконы, известные также как бензилиденацетофеноны и фенилстирилкетоны, относятся к важному классу 

органических молекул, структурную основу которых составляет 1,3-дифенилпроп-2-ен-1-он. Элементы 

структуры халкона часто встречаются в различных биологически активных соединениях природного и син-

тетического происхождения. Молекула халкона имеет два сильных электрофильных центра, что обусловило 

его применение в органическом синтезе. Синтез халконов проводится, преимущественно, с применением реак-

ции Кляйзена-Шмидта, а также альтернативных методов. В качестве одного из путей модификации свойств 

халконов можно выделить синтез на их основе азосоединений. Представленная работа посвящена исследова-

нию свойств 3-нитро-3’-аминохалкона и его азопроизводного с 2-гидроксихалконом. Синтез 3-нитро-3’-

аминохалкона проведен по реакции Кляйзена-Шмидта из 3-аминоацетофенона и 3-нитробензальдегида. Про-

дукт синтеза после перекристаллизации из смеси ДМФА + изопропиловый спирт представляет собой желтое 

твердое вещество с температурой плавления 148-150 С. Его строение определено по данным ИК Фурье 

спектроскопии. Оптические свойства соединения изучены в среде ДМФА и серной кислоты. По результатам 

ДТА-ТГА определены пределы термической устойчивости вещества. Его разложение происходит при темпе-

ратуре выше 280 С и сопровождается экзотермическим эффектом. На следующем этапе осуществлен син-

тез азосоединения из 3-нитро-3’-аминохалкона и 2-гидроксихалкона. Реакции диазотирования и азосочетания 

проводились по общим методикам получения азокрасителей. После переосаждения из ДМФА водой получили 

продукт оранжевого цвета, разлагающийся при температуре 187-189 С. Строение азосоединения определено 

с использованием ИК Фурье спектроскопии. Uv-Vis спектры продукта имеют несколько полос поглощения. 

Они обусловлены * электронными переходами, затрагивающими отдельные хромофорные участки в мо-

лекуле. 
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Chalcones, also known as benzylideneacetophenones and phenylstyryl ketones, belong to an important class of organic 

molecules whose structural basis is 1,3-diphenylprop-2-en-1-one. Chalcone structural elements are frequently found in 

various biologically active compounds of natural and synthetic origin. The chalcone molecule has two strong electro-

philic centers, which has led to its use in organic synthesis. Chalcones are synthesized primarily using the Claisen-

Schmidt reaction, as well as alternative methods. One way to modify the properties of chalcones is to synthesize azo 

compounds from them. This work is devoted to the study of the properties of 3-nitro-3'-aminochalcone and its azo de-

rivative with 2-hydroxychalcone. Synthesis of 3-nitro-3'-aminochalcone was carried out by the Claisen-Schmidt reac-

tion from 3-aminoacetophenone and 3-nitrobenzaldehyde. The synthesis product after recrystallization from a mixture 

of DMF and isopropyl alcohol is a yellow solid with a melting point of 148-150 °C. Its structure was determined using 

FTIR spectroscopy. The optical properties of the compound were studied in DMF and sulfuric acid. The thermal stabil-

ity limits of the substance were determined using the DTA-TGA results. Its decomposition occurs at temperatures above 

280 °C and is accompanied by an exothermic effect. In the next step, the azo compound was synthesized from 3-nitro-

3'-aminochalcone and 2-hydroxychalcone. The diazotization and azo coupling reactions were carried out according to 

general methods for the preparation of azo dyes. After reprecipitation from DMF with water, an orange product was 

obtained that decomposed at 187-189°C. The structure of the azo compound was determined using Fourier transform 

IR spectroscopy. The UV-Vis spectra of the product exhibit several absorption bands. These are due to * electron-

ic transitions affecting individual chromophore sites in the molecule. 

 

Халконы, известные также как бензилиде-

нацетофеноны и фенилстирилкетоны, относятся к 

важному классу органических молекул, структур-

ную основу которых составляет 1,3-дифенилпроп-2-

ен-1-он (I). Кольцо, непосредственно связанное с 

карбонильной группой, принято обозначать буквой 

А, второе кольцо – буквой В. 

Элементы структуры халкона, часто встречаются 

в различных биологически активных молекулах 

природного и синтетического происхождения [1-7]. 

Молекула халкона имеет два сильных электрофиль-

ных центра, что обусловило его применение в орга-

ническом синтезе [8-12]. 
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Синтез халконов проводится, преимущественно, 

с применением реакции Кляйзена-Шмидта, а также 

альтернативных методов [13-17]. Проблематике 
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халконов посвящен ряд обзорных статей [18-20], что 

подтверждает востребованность, актуальность и пер-

спективность данного направления. В качестве одного 

из путей модификации свойств халконов можно выде-

лить синтез на их основе азосоединений [21,22]. 

Представленная работа ставит следующие цели:  

- изучить реакцию образования халкона из 3-

аминоацетофенона и 3-нитробензальдегида в при-

сутствии гидроксида натрия и исследовать свойства 

образующегося 3-нитро-3’-аминохалкона; 

- исследовать возможность получения азосоеди-

нения из 3-нитро-3’-аминохалкона (диазосоставля-

ющая) и 2-гидроксихалкона (азосоставляющая). 

Экспериментальная часть 

Синтез 3-нитро-3’-аминохалкона (II) описывает-

ся следующей схемой 1. 
 

H2N
CH3

O

OHC NO2

+

O

H2N NO2

NaOH

II

 
Схема 1 

 

7 ммоль 3-аминоацетофенона и 7 ммоль 3-

нитробензальдегида перемешивали с 15 см3 изопро-

пилового спирта в течение 5 минут. Затем добавили 

раствор 7 ммоль NaOH в 10 см3 дистиллированной 

воды и продолжили перемешивать при комнатной 

температуре еще в течение 2 часов. По окончании 

выдержки к реакционной смеси добавили немного 

льда, 25 см3 дистиллированной воды и 10 %-ную 

соляную кислоту до нейтральной реакции. Продукт 

реакции отфильтровали, промыли дистиллирован-

ной водой и высушили на воздухе. Его очистку про-

вели перекристаллизацией из смеси изопропиловый 

спирт + диметилформамид (ИПС + ДМФА), взятых 

в соотношении 1:1. Получили твердое вещество 

желтого цвета с выходом 75 % и температурой 

плавления 148-150 С (Stuart SMP40, 5 С/мин). 3-

Нитро-3’-аминохалкон не растворяется в воде, хо-

рошо растворяется в сильнополярном ДМФА, суще-

ственно хуже растворяется в менее полярных рас-

творителях. 

ИК спектр 3-нитро-3’-аминохалкона (II) (ФСМ 

1201, 400-4000 см-1, KBr): 3455, 3353 ( N–H), 3067 

(ar  C–H), 2915 (   –CH=CH–), 1659 ( C=О), 1629 

( NH2), 1588, 1454 (ar С–С, С=С), 1524 ( as NO2), 

1343 ( sy NO2), 1098. 1046 (iр  C–H, 1,3-замещенный 

бензол), 980 (оор  –CH=CH– транс-форма), 878, 780 

(оор  C–H, 1,3-замещенный бензол). 

2-Гидроксихалкон синтезирован из ацетофенона 

и салицилового альдегида также с использованием 

реакции Кляйзена-Шмидта. 

Синтез азохалкона (III) описывает схема 2. 

Диазотирование 2 ммоль 3-нитро-3’-

аминохалкона провели нитритом натрия в среде раз-

бавленной соляной кислоты при охлаждении льдом. 

Контроль процесса осуществляли по йодокрахмальной 

и универсальной индикаторной бумаге. 
 

O

H2N NO2

O

N NO2Cl N
-
       

+

NaNO2 , HCl

O
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O

N NO2N

III  
Схема 2 

2 ммоль 2-гидроксихалкона добавили к раствору 4 

ммоль гидроксида натрия в 25 см3 дистиллированной 

воды и перемешивали до полного растворения. Для 

охлаждения к полученному раствору добавили лед.  

К охлажденному щелочному раствору 2-

гидроксихалкона небольшими порциями добавили 

суспензию диазосоединения и перемешивали в те-

чение 1 часа. Среда при этом должна оставаться 

щелочной. Затем к смеси добавили немного льда и 

нейтрализовали 10 %-ной соляной кислотой. Осадок 

отфильтровали, промыли на фильтре дистиллиро-

ванной водой и высушили на воздухе.  

Высушенный продукт растворили в ДМФА и оса-

дили разбавлением раствора водой. Осадок отфиль-

тровали, промыли дистиллированной водой, неболь-

шим количеством ИПС и высушили. Получили веще-

ство оранжевого цвета с выходом 72 %, разлагается 

при 187-189 С. Азохалкон (III) нерастворим в воде, 

растворим в ДМФА, немного растворим в ИПС. 

ИК спектр азосоединения (III) (ФСМ 1201, 400-

4000 см-1, KBr): 3402 ( O–H), 3085 (ar  C–H), 2932 

( –CH=CH–), 1666 ( C=О), 1603, 1485 (ar С–С, 

С=С), 1526 ( as NO2), 1350 ( sy NO2), 1294 ( N=N 

транс-форма), 1182 ( С–О ar С–ОН), 1156 (iр  C–

H, монозамещенный бензол), 1090 (iр  C–H, 1,3-

замещенный бензол), 1020 (iр  C–H, 1,2,4-

замещенный бензол), 982 (оор  –CH=CH– транс-

форма), 898, 799 (оор  C–H, 1,3-замещенный бен-

зол), 826 (оор  C–H, 1,2,4-замещенный бензол), 741 

(оор  C–H, монозамещенный бензол). 

Результаты и их обсуждение 

Синтез 3-нитро-3’-аминохалкона (II) основан на 

реакции 3-аминоацетофенона и 3-

нитробензальдегида в водно-спиртовой среде в при-

сутствии щелочного катализатора (реакция Кляйзе-

на-Шмидта). Конденсация протекает при комнатной 

температуре и перемешивании. По мере протекания 

реакции продукт частично выделяется в осадок. 

Продолжительность реакции составила 2 часа и 

определена на основе ранее полученных экспери-

ментальных данных. Для очистки вещества исполь-

зована перекристаллизация из смеси ИПС + ДМФА, 
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из которой вещество хорошо кристаллизуется охла-

ждением. Продукт получается с хорошим выходом. 

Спектр Uv-Vis 3-нитро-3’-аминохалкона (II) 
(EcoView УФ-3200, 300-500 нм,) в ДМФА характе-

ризуется наличием сильного поглощения при 315 нм 

(рис. 1), отнесенного к * электронным перехо-

дам в ацетофеноновом фрагменте молекулы. В дан-

ном растворителе поляризация халконового хромо-

фора протекает слабо, и соответствующая полоса 

поглощения в длинноволновой области практически 

не прослеживается. При этом у ряда других халко-

нов поглощение в области 400 нм проявляется силь-

ной полосой. В среде концентрированной серной 

кислоты поляризация халконового хромофора уси-

ливается, что вызывает интенсивный пик при 392 

нм. Интенсивность коротковолнового поглощения 

при этом снижается, а его максимум соответствует 

289 нм. Наиболее вероятной причиной этого являет-

ся изменение электронных параметров молекулы в 

среде H2SO4. 

 

Рис. 1 – Спектры Uv-Vis 3-нитро-3’-

аминохалкона: 1 – ДМФА; 2 – H2SO4 

Fig. 1 – UV-Vis spectra of 3-nitro-3'-aminochalcone: 

1 – DMFA; 2 – H2SO4 

 

Оценку термической устойчивости 3-нитро-3’-

аминохалкона (II) провели методом ДТА-ТГА 

(Thermoscan-2, 25-600 С, 10 С/мин, 50,4 мг). Полу-

ченные результаты представлены на рис. 2 и в табл. 1. 

 

Рис. 2 – Термограмма 3-нитро-3’-аминохалкона 

Fig. 2 – Thermogram of 3-nitro-3'-aminochalcone 

 

Таблица 1 – Результаты ДТА-ТГА 3-нитро-3’-

аминохалкона (II) 

Table 1 – DTA-TGA Results for 3-Nitro-3'-

aminochalcone (II) 

Эффект 
tнач., 

С 

tкон., 

С 

t., 

С 

m, 

% 

H, 

Дж/моль 

эндо 149 152 0,9 0,0 150,0 

экзо 281 303 4,7 15,4 3448,1 

 

Согласно кривой ДТА, при нагревании вещество 

претерпевает два превращения. Первое превращение 

является эндотермическим, происходит при темпе-

ратуре около 150 С, имеет малый тепловой эффект 

и сопровождается небольшим изменением темпера-

туры. Эти данные свидетельствуют о плавлении 

пробы, а отсутствие изменения массы на кривой 

ТГА указывает на ее стабильность. Второе превра-

щение вещества наступает при температуре выше 

280 С и сопровождается значительным выделением 

тепла и убылью массы на 15,4 %. Наиболее вероят-

но, что в данных условиях проявляются окисли-

тельные свойства нитрогруппы. 

На следующем этапе исследования была изучена 

возможность получения азосоединения из 3-нитро-

3’-аминохалкона и 2-гидроксихалкона. В литературе 

[23,24] приводятся данные о получении азосоедине-

ний из гидроксихалконов, выступающих в роли азо-

составляющей. Однако, информацию о структурах, 

в которых два халконовых фрагмента объединены с 

помощью азогруппы, в доступных источниках найти 

не удалось.  

Диазотирование 3-нитро-3’-аминохалкона про-

ходит в тех же условиях, что и диазотирование дру-

гих активных ароматических аминов. При этом об-

разуется суспензия диазосоли кремового цвета. Об 

окончании реакции судили по изменению окраски 

йодокрахмальной бумаги. Сочетание полученной 

диазосоли с 2-гидроксихалконом протекает гладко и 

заканчивается в течение часа. При этом образуется 

темно-красный раствор натриевой соли красителя с 

небольшим количеством кристаллического осадка. 

Для разложения натриевой соли смесь подкислили 

разбавленной соляной кислотой. После переосажде-

ния из ДМФА водой получили краситель (III) оран-

жевого цвета. 

Спектр Uv-Vis красителя (III), измеренный в 

ДМФА в диапазоне длин волн 300-600 нм, имеет 

интенсивное поглощение при 318 нм, менее интен-

сивное поглощение при 510 нм и плечо в области 

370 нм (рис. 2). Указанные полосы связаны с элек-

тронными переходами с участием  электронов в 

отдельных хромофорных участках молекулы. В 

концентрированной серной кислоте спектр характе-

ризуется наличием двух полос поглощения при 395 

нм и 493 нм примерно равной интенсивности. Это 

может быть связано с особенностями влияния силь-

нокислотной среды на энергетику хромофорных 

систем в молекуле красителя (III). 
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Рис. 2 – Спектры Uv-Vis красителя (III): 1 – 

ДМФА; 2 – H2SO4 

Fig. 2 – UV-Vis spectra of dye (III): 1 – DMFA; 2 – 

H2SO4 

Выводы 

1. В работе с использованием реакции Кляйзена-

Шмидта синтезирован 3-нитро-3’-аминохалкон в 

виде твердого вещества желтого цвета. Изучен ряд 

его физико-химических свойств. Для соединения 

получены данные ИК Фурье и Uv-Vis спектроско-

пии, а также результаты ДТА-ТГА. 

2. Показана потенциальная возможность получе-

ния азосоединения из 3-нитро-3’-аминохалкона и 2-

гидроксихалкона. Предложен метод синтеза, выде-

ления и очистки продукта, изучен ряд его физико-

химических и спектральных свойств. Метод может 

быть распространен на получение других родствен-

ных соединений. 
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