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ĐI	U CH� [AcMI] HSO4 XÚC TÁC CHO PH�N �NG ESTER HÓA 

Lê Ng�c Hà Thu, Lê Ng�c Th�ch 

Trư�ng Đ�i h�c Khoa h�c T� nhiên, ĐHQG-HCM 

(Bài nh�n ngày 21 tháng 03 năm 2011, hoàn ch�nh s�a ch�a ngày 16 tháng 04 năm 2012)   

TÓM T
T: Ch#t l"ng ion có tính acid Bronsted là hidrogen sulfat 1-carboximetil-3-

metilimidazolium [AcMI]HSO4 vi 2 tâm acid là -COOH trên cation và anion HSO4
-
 ñư�c ñi�u ch� qua 

3 giai ño�n. Đ�u tiên, clorur 1-carboximetil-3-metilimidazolium [AcMI]Cl ñư�c t�o thành b�ng ph�n 

�ng th� thân h�ch SN2 gi�a N-metilimidazol và acid cloroacetic (t� l� mol 1.5:1) trong ñi�u ki�n chi�u 

x� vi sóng, hi�u su#t thu ñư�c là 84 %. Sau ñó, s� d�ng    Ag2O ñ� lo�i ion Cl
-
 kh"i [AcMI]Cl t�o thành 

ion lưDng c�c 1-carboxilatmetil-3-metilimidazolium. Cu�i cùng, cho lư�ng v$a ñ� H2SO4 (98 %) vào 

ion lưDng c�c nói trên thu ñư�c hidrogen sulfat 1-carboximetil-3-metilimidazolium [AcMI]HSO4 (hi�u 

su#t 96 %). S� d�ng [AcMI]HSO4 ñi�u ch� ñư�c làm xúc tác cho ph�n �ng ester hóa gi�a isopropanol 

và acid cloroacetic vi t� l� mol isopropanol:acid cloroacetic:[AcMI]HSO4 là 1.3:1:0.2 trong th�i gian 

10 phút, nhi�t ñ� 60 
o
C, kích ho�t ph�n �ng b�ng vi sóng, hi�u su#t thu ñư�c là 86 %. Ch#t l"ng ion 

không tan trong ester nên ñư�c tách ra d6 dàng, thu h�i và tái s� d�ng nhi�u l�n mà không m#t ho�t 

tính. 

T� khóa: hidrogen sulfat 1-carboximetil-3-metilimidazolium, chi�u x� vi sóng, ph�n �ng ester 

hóa, acid cloroacetic, isopropanol. 

M� Đ�U 

Ch�t l&ng ion (ionic liquids, ILs) (còn ñư�c 

g�i b�ng nh�ng tên g�i khác như mu�i nóng 

ch�y   nhi�t ñ� phòng, mu�i h�u cơ l&ng…) 

ñang h�p d"n s� quan tâm m�nh m* c#a các 

nhà khoa h�c t( ñ�u nh�ng năm 1990 mà trư�c 

ñây ch! s� d
ng trong lĩnh v�c ñi�n hóa. Ch�t 

l&ng ion dành ñư�c nhi�u s� quan tâm nh� 

mang tính ch�t ñ�c ñáo như ñi�m ch�y th�p, 

không có áp su�t hơi, không cháy, ñ� d"n ñi�n 

cao, là m�t lo�i dung môi m�i và ñư�c xem 

như là m�t “designer solvents” b i tính ch�t 

hóa lý có th� ñư�c thay ñ�i khi thay ñ�i cation, 

anion hay thay th� nhóm R trên cation ñ� ch�t 

l&ng ion có th� ñư�c bi�n ñ�i cho phù h�p v�i 

yêu c�u c#a ph�n 	ng [1].  

Do ñó, ch�t l&ng ion ñư�c 	ng d
ng ña ñ�ng 

không ch! trong ñi�n hóa làm ch�t ñi�n phân lý 

tư ng cho pin (nh� ñ� d"n ñi�n cao, �n ñ�nh) 

mà còn ñư�c s� d
ng trong nhi�u lĩnh v�c khác 

nhau như dung môi, xúc tác cho các ph�n 	ng 

h�u cơ (có ưu ñi�m là ñ� ch�n l�c cao, xúc tác 

có th� thu h�i và tái s� d
ng), làm ch�t �n ñ�nh 

xúc tác, dung môi cho quá trình ly trích, ch�t 

ho�t ñ�ng b� m�t, s� d
ng trong s,c ký khí, 

HPLC, d�u bôi trơn, h�p ph
 khí… là m�t 

trong nh�ng thành viên tích c�c c#a Hóa h�c 

Xanh [2]. 
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Ch�t l&ng ion có cơ c�u g�n gi�ng v�i ph	c 

ch�t, g�m cation có ngu�n g�c h�u cơ (như 

imidazolium, morpholinium, oxazolidium, 

pirolidinium, piperidinium, amonium, 

piperazinium, piridinium...), và anion có th� có 

ngu�n g�c vô cơ (AlCl4
-, PF6

-, BF4
-) hay h�u 

cơ (CH3COO-, CF3COO-, (CF3SO2)2N
-), ñi�m 

ch�y th�p, dư�i nhi�t ñ� sôi c#a nư�c (100 oC). 

Nhi�t ñ� này không có ý nghĩa v�t lý hay hóa 

h�c nhưng ñã ñư�c dùng cho ñ�n nay (do ngay 

t( ñ�u ông Paul Walden- ngư�i tìm ra ch�t l&ng 

ion ñ�u tiên- ñưa ra). Đây là m�t ñ�nh nghĩa 

ñ�c ñoán ph
 thu�c vào nhi�t ñ�. Nhi�t ñ� gi�i 

h�n này giúp tách bi�t v�i mu�i vô cơ ñơn gi�n 

nóng ch�y   nhi�t ñ� cao như NaCl nóng ch�y 

  900 oC, LiCl 780 oC [3].  

Ch�t l&ng ion v�i nhi�u lo�i cation ñã ñư�c 

nghiên c	u và s� d
ng, trong ñó cation d�a 

trên vòng imidazolium ñư�c quan tâm và 

nghiên c	u nhi�u nh�t do b�n trong ñi�u ki�n 

acid m�nh và ñun nóng, m�t ñ� ñi�n tích th�p 

nh� h� th�ng vòng hương phương nên d- dàng 

ñi�u ch� ch�t l&ng ion có ñi�m ch�y th�p, 

kho�ng l&ng r�ng [4]. 

Tr�i qua nhi�u năm nghiên c	u và phát tri�n, 

ch�t l&ng ion ñã có 3 th� h�, trong ñó ch�t l&ng 

ion th� h� th	 3 ñang giành ñư�c nhi�u quan 

tâm trong nh�ng năm g�n ñây. Ch�t l&ng ion 

th� th� th	 3 có tên g�i là ch�t l&ng ion ñ�c 

nhi�m (task-specific ionic liquids, TSIL) là 

ch�t l&ng ion mà cation, anion hay c� hai có 

ch	a nhóm ñ�nh ch	c, nhóm ñ�nh ch	c này có 

vai trò hóa h�c ñ�c bi�t t�o ra nh�ng ñ�c tính 

chuyên bi�t c#a ch�t l&ng ion ñ�i v�i t(ng ph�n 

	ng [5],[6]. 

Trong ñ� tài nghiên c	u này, chúng tôi ñưa 

ra cách ñi�u ch� ch�t l&ng ion ñ�c nhi�m có 

tính acid Bronsted là hidrogen sulfat 1-

carboximetil-3-metilimidazolium, 

[AcMI]HSO4, 4 và có so sánh v�i công trình 

c#a các tác gi� trư�c [7],[8],[9]. 

Nh� mang nhóm ñ�nh ch	c acid, ch�t l&ng 

ion này ñư�c s� d
ng làm xúc tác cho ph�n 

	ng ester hóa gi�a acid cloroacetic, MCA và 

isopropanol, IPA, t�o ester cloroacetat isopropil 

ñư�c s� d
ng nhi�u trong công nghi�p dư�c 

ph1m [7]. 

V�T LI�U VÀ PHƯƠNG PHÁP 

Hóa ch6t 

N-Metilimidazol (Aldrich), 1, MCA, IPA, 

AgNO3 (Trung Qu�c). 

Thi"t b� 

Ph�n 	ng ñư�c th�c hi�n trong �ng nghi�m 

dành riêng cho lò vi sóng chuyên d
ng 

Discover (CEM). 

Đi1u ch" clorur 1-carboximetil-3-

metilimidazolium, [AcMI]Cl, 2 

Phương pháp chi�u x	 vi sóng 

Cho vào �ng nghi�m chuyên d
ng 0,945 g 

(10 mmol) MCA, 0,821 g (10 mmol) 1. L,p h� 

th�ng chi�u x� vi sóng ñ� ti�n hành ph�n 	ng. 

Phương pháp ñun khu�y t� 

Cho vào bình c�u 25 mL 0,945 g (10 mmol) 

MCA, 1,232 g (15 mmol) 1. Đi�u ch!nh máy 

khu�y t( ñ�t ñ�n nhi�t ñ� c�n thi�t và t�c ñ� 

khu�y trung bình (500 vòng/phút), ñ�n khi ñ�t 

ñ�n nhi�t ñ� mong mu�n, ñ�t bình c�u lên máy 

khu�y t(, có l,p �ng hút 1m ti�n hành ph�n 

	ng. H%n h�p sau ph�n 	ng ñư�c r�a nhi�u l�n 
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v�i aceton cho ñ�n khi aceton r�a không làm 

ñ�i màu gi�y pH, không làm ñ
c dung d�ch 

AgNO3/etanol (2 %). Cô quay thu h�i dung 

môi, cân và tính hi�u su�t cô l�p. 

Carboxilatmetil-3 

metilimidazolium(zwitterion), 3 

Cân 2,550 g (15 mmol) AgNO3 hòa tan trong 

10 mL nư�c c�t. Cân 0,605 g (15 mmol) NaOH 

hòa tan trong 10 mL nư�c c�t. Tr�n 2 dung 

d�ch trên l�i v�i nhau, khu�y, thu ñư�c ch�t r,n 

màu ñen Ag2O. L�c, r�a ch�t r,n này nhi�u l�n 

v�i nư�c c�t, làm khô thu ñư�c   1,647 g Ag2O 

(7,1 mmol). Hi�u su�t 95 %. 

Cân 1,766 g (10 mmol) 2 pha trong 15 mL 

nư�c c�t. Cho 1,201 g (5,2 mmol) Ag2O v(a 

ñi�u ch�   trên vào dung d�ch. Khu�y kho�ng 

30 phút. Ly tâm lo�i b& k�t t#a (AgCl + Ag2O 

dư). Ph�n dung d�ch thu ñư�c lo�i nư�c ñư�c 

1,389 g (9,9 mmol) ch�t r,n màu tr,ng. Ch�t 

r,n này là 3. Hi�u su�t 96 %. 

Đi1u ch" 4 

Cân 1,000 g (10 mmol) H2SO4 (98 %) cho 

vào ion lư5ng c�c 3 v(a thu ñư�c. Cho thêm 

vào dung d�ch trên 10 mL nư�c. Khu�y t�i 

nhi�t ñ� phòng 60 phút. Lo�i nư�c thu ñư�c 

2,282 g (9,58 mmol) ch�t l&ng màu vàng nh�t, 

ñ� nh�t cao. Đây chính là 4. Hi�u su�t 100 %. 

Th3c hi�n ph+n  ng ester hóa 

Phương pháp chi�u x	 vi sóng 

Cho vào �ng nghi�m chuyên d
ng 0,472 g (5 

mmol) MCA, 0,300 g (5 mmol) IPA, 0,238 g (1 

mmol) 4. Cài ñ�t các thông s� nhi�t ñ�, th�i 

gian c�n thi�t ñ� ti�n hành ph�n 	ng. 

 

Phương pháp ñun khu6y t) 

Cho vào bình c�u 25 ml, 0,472 g (5 mmol) 

MCA, 0,390 g (6,5 mmol) IPA, 0,238 g 4. Đi�u 

ch!nh máy ñun khu�y t( ñ�t ñ�n nhi�t ñ� c�n 

thi�t và t�c ñ� khu�y trung bình (500 

vòng/phút), ñ�n khi máy ñun ñ�t ñ�n nhi�t ñ� 

mong mu�n, ñ�t bình c�u lên, l,p �ng hoàn lưu 

và �ng hút 1m, ti�n hành ph�n 	ng. 

H%n h�p sau ph�n 	ng ñư�c ly trích b�ng 

dietil eter. S�n ph1m ester tan trong dietil eter 

còn 4 không tan, ñư�c tách ra ñ� tái s� d
ng. 

Ph�n dung d�ch dietil eter ñư�c r�a b�ng dung 

d�ch NaOH 1 %, sau ñó r�a l�i nhi�u l�n v�i 

nư�c c�t ñ� lo�i NaOH dư, IPA dư và mu�i c#a 

MCA. Cô quay thu h�i dietil eter, s�n ph1m thu 

ñư�c là ch�t l&ng không màu, cân và tính hi�u 

su�t cô l�p.  

Thu h!i 4 

Ch�t l&ng ion sau ph�n 	ng ñư�c tách ra, r�a 

nhi�u l�n v�i aceton ñ� lo�i b& IPA và MCA. 

Cô quay thu h�i dung môi, cô l�p 4 và ñem s� 

d
ng l�i. 

Xác ñ�nh 

Cơ c�u 2 và 4 ñư�c xác ñ�nh b�ng ph� 1H, 
13C NMR (Bruker 500 MHz). 

Cơ c�u c#a ester cloroacetat isopropil ñư�c 

xác ñ�nh b�ng GC-MS (Agilent 6190N). 

K	T QU� VÀ TH�O LU�N 

Ch�t l&ng ion ñ�c nhi�m 4 ñư�c ñi�u ch� 

theo qui trình sau: 
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Đi1u ch" 2 

T�i ưu hóa ph�n �ng ñi�u ch� 2 trong ñi�u kin không dung môi, dư�i s� chi�u x	 vi sóng 

 

 

 

                            1           MCA           2 

Ch�n t! l� mol MCA:1 là 1:1, nhi�t ñ� 70 oC, 

5 phút. Ph�n 	ng ñư�c kích ho�t b�ng chi�u x� 

vi sóng trong lò vi sóng chuyên d
ng Discover 

(CEM)   các công su�t khác nhau: 30 W, 10 

W, 5 W, 3 W, 2 W, 1 W. K�t qu� thu ñư�c: 

dư�i các công su�t chi�u x� l�n 30, 10, 5, 3, 2 

W ph�n 	ng x�y ra mãnh li�t, nhi�t ñ� trong 

quá trình ph�n 	ng tăng cao trên 100 oC, s�n 

ph1m b� cháy ñen. Ch!   công su�t chi�u x� 1 

W, s�n ph1m không b� cháy ñen, hi�u su�t      

60 %. Tuy chi�u x� v�i công su�t nh& nh�t (1 

W), nhi�t ñ� ph�n 	ng v"n tăng m�nh ñ�n    

100 oC và dao ñ�ng quanh nhi�t ñ� này trong 

su�t th�i gian chi�u x�.  

Ch�n công su�t chi�u x� 1 W, t! l� mol 

MCA:1 là 1:1 thay ñ�i th�i gian ph�n 	ng. K�t 

qu� thu ñư�c trình bày trong B�ng 1. 

B+ng 1. Hi�u su�t ph�n 	ng ñi�u ch� 2 theo th�i gian 

Th�c nghi�m 
Th�i gian 

 (phút) 

Hi�u su�t  

(%) 

1 5 60 

2 6 76 

3 7 76 

   

T( B�ng 1 cho th�y hi�u su�t ph�n 	ng tăng 

nhanh t( 4,5 ñ�n 6 phút. Sau 6 phút, hi�u su�t 

ph�n 	ng tăng không ñáng k�. Do ñó, chúng tôi 

ch�n th�i gian 6 phút ñ� kh�o sát các ñi�u ki�n 

ti�p theo. 

Gi� công su�t 1 W trong th�i gian 6 phút, 

thay ñ�i t! l� mol gi�a MCA và 1. K�t qu� thu 

ñư�c trình bày trong B�ng 2.  
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B+ng 2. Hi�u su�t ph�n 	ng ñi�u ch� 2 theo t! l� mol 1: MCA 

Th�c nghi�m 1:MCA 
Hi�u su�t  

(%) 

1 2.5:1 87 

2 2:1 86 

3 1.5:1 84 

4 1:1 76 

5 1:1.2 56 

6 1:1.5 25 

7 1:2 0 

   

K�t qu� thu ñư�c trong B�ng 2 có th� gi�i thích như sau: 

 1                               2                                              2' 

Vì 1 là baz, MCA là m�t acid nên có quá 

trình t�o mu�i 2'. Như v�y, ph�n 	ng gi�a 1 và 

MCA cho 2 s�n ph1m 2 và 2'. N�u tăng lư�ng 

MCA lên, quá trình t�o mu�i 2' tăng lên, 1 tr  

thành cation, không còn là tác nhân thân h�ch 

c#a ph�n 	ng th� SN2, nên hi�u su�t c#a ph�n 

	ng th� SN2 gi�m ñáng k� và gi�m ñ�n 0 khi t! 

l� mol 1:MCA là 1:2. Ngư�c l�i khi tăng 1, 

cung c�p thêm tác nhân thân h�ch cho ph�n 

	ng SN2 làm hi�u su�t c#a ph�n 	ng t�o 2 tăng 

lên. 

Như v�y, ch�n t! l� mol 1:MCA là 1.5:1, 

công su�t 1 W, th�i gian 6 phút làm ñi�u ki�n 

t�i ưu cho ph�n 	ng. Hi�u su�t ñ�t ñư�c là 84 

%.  

Kích ho	t ph�n �ng b�ng các phương pháp 

khác nhau 

Th�c hi�n ph�n 	ng   ñi�u ki�n t�i ưu trên, 

l�n lư�t thay ñ�i phương pháp kích ho�t. K�t 

qu� ñư�c trình bày trong B�ng 3. 

B+ng 3. Hi�u su�t ph�n 	ng ñi�u ch� 2 theo các phương pháp kích ho�t khác nhau 

Th�c nghi�m Phương pháp kích ho�t 
Hi�u su�t 

(%) 

1 Vi sóng 84 

2 Đun khu�y t( 54 

   

So sánh 2 phương pháp kích ho�t: 

- Đun khu�y t(: ph�n 	ng êm d�u, �n ñ�nh, 

s�n ph1m tr,ng nhưng th�i gian ph�n 	ng dài. 

- Chi�u x� vi sóng: H%n h�p ph�n 	ng ñư�c 

làm nóng m�t cách tr�c ti�p, nhanh chóng nên 

ñ�t hi�u su�t t�i ña trong th�i gian ng,n nhưng 

s�n ph1m hơi s�m màu hơn.  

So sánh v�i tác gi� trư�c  

Cách ñi�u ch� 2 c#a Dan Liu [7]: Hòa tan 

MCA (1 mmol) trong cloroform khan (80 mL) 
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t�i nhi�t ñ� phòng, thêm vào 1 (1 mmol). H%n 

h�p ñư�c ñun hoàn lưu trong 50 h (3000 phút). 

Sau ph�n 	ng, s�n ph1m r,n thu ñư�c r�a v�i 

etanol khan ñ� lo�i tác ch�t chưa ph�n 	ng ban 

ñ�u. Sau ñó s�y khô trong chân không. Hi�u 

su�t 78 %. 

B+ng 4. So sánh gi�a cách th�c hi�n c#a chúng tôi và Dan Liu 

Đi�u ki�n ph�n 	ng Nghiên c	u [7] 

Môi trư�ng ph�n 	ng Không dung môi Cloroform 

Phương pháp kích ho�t Chi�u x� vi sóng Đun hoàn lưu 

T! l� mol 1:MCA 1:1 1:1 

Th�i gian (phút) 6  3000 

Hi�u su�t (%) 76 78 

   

So v�i cách ñi�u ch� c#a Dan Liu, cách th�c 

hi�n c#a chúng tôi có ưu ñi�m là không s� 

d
ng dung môi, ph�n 	ng ñư�c kích ho�t b�ng 

vi sóng nên th�i gian ph�n 	ng ñư�c rút ng,n 

ñáng k�.  

Đ�nh danh s�n ph�m 

Cơ c�u c#a 2 ñư�c xác ñ�nh b i ph� NMR: 

1H NMR (500 MHz, DMSO), δ (ppm): 3,912 

(s, 3H), 5,083 (s, 2H), 7,741-7,752 (d, 2H), 

9,245 (s, 1H). 13C NMR (125 MHz, DMSO), δ 

(ppm): 35,76; 50,16; 122,95; 123,62; 137,44; 

167,98. S� li�u ph� phù h�p v�i [7]. 

Đi1u ch" 4 

 

 

                       2                                                                      3 

 

                                     3                                                               4 

Anion Cl
-
 ñư�c lo�i b�ng cách cho 2 ph�n 

�ng vi Ag2O t�o ra ion lưDng c�c 3. Ion 3 là 

ch#t r!n, màu tr!ng, trung tính (không làm ñ
i 

màu gi#y pH ưt) [8]. Hi�u su#t là 96 %. Ion 3 

này ti�p t�c ph�n �ng vi H2SO4 ñ�m ñ�c (98 

%) ñ� t�o thành 4. Hi�u su#t là 100 %. 

Cách ñi�u ch� 4 t( 2 c#a Dan Liu [7]: s�n 

ph1m 4 ñư�c t�o thành b�ng cách nh& t(ng gi�t 

acid H2SO4 ñ�m ñ�c (m�t ñư�ng lư�ng) vào 

dung d�ch 2 (m�t ñương lư�ng) trong CH2Cl2 

khan ñư�c làm l�nh t�i 0 oC. H%n h�p sau ñó 

ñư�c ñun hoàn lưu trong 48 h, s�n ph1m ph
 

HCl hình thành trong ph�n 	ng ñư�c ñ1y ra 

kh&i h� th�ng dư�i dòng khí N2 khô, HCl ñư�c 

h�p th
 vào nư�c l�nh. Sau khi lo�i b& hoàn 

toàn HCl, s�n ph1m thu ñư�c s�y trong chân 
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không t�i 70 oC trong 6 h. Hi�u su�t ph�n 	ng 

là 97.5 %.  

Chúng tôi cũng ñã ñi�u ch� 4 theo phương 

pháp này, nh�n th�y r�ng phương pháp này có 

nhi�u như�c ñi�m: - S
c khí N2 trong th�i gian 

r�t dài; - Không lo�i b& hoàn toàn ñư�c Cl-. 

Trong cách ñi�u ch� c#a chúng tôi, 4 thu 

ñư�c không còn l"n ion Cl-, có th� d- dàng 

nh�n bi�t ion Cl- ñã ñư�c lo�i h�t hay chưa 

b�ng cách ki�m tra ion lư5ng c�c 3 có t�o k�t 

t#a tr,ng AgCl v�i AgNO3 hay không. S� d
ng 

dung môi nư�c kinh t� và thân thi�n v�i môi 

trư�ng, ph�n 	ng x�y ra t�i nhi�t ñ� phòng 

trong th�i gian ng,n. 

Bên c�nh cách ñi�u ch� này, tác gi� Zhiming 

Wang cùng c�ng s� [8] ñưa ra qui trình ñi�u 

ch� 4 như sau:  

 

Cách ñi�u ch� 4 theo Zhiming Wang: MCA 

(9,5 g) ñư�c cho vào dung d�ch 1 (8,2 g) và 

NaOH (4,0 g) trong 200 mL MeOH, khu�y 

m�nh trong 0.5 h. H%n h�p ñư�c ñun hoàn lưu 

trong 10 h. Sau ph�n 	ng NaCl t�o thành ñư�c 

l�c b&. Ph�n còn l�i ñư�c r�a v�i CH2Cl2 (3 x 

20 mL) thu ñư�c 11,2 g ch�t r,n. Hi�u su�t 

80%. S�n ph1m ñư�c làm s�ch hơn n�a b�ng 

s,c ký c�t v�i h� dung ly metanol: acetat etil là 

2:1. Ch�t r,n thu ñư�c ph�n 	ng v�i H2SO4 

(63%) t! l� 1:1. S�n ph1m 4 ñư�c làm khô, thu 

ñư�c 19 g, hi�u su�t 100%. 

Theo cách ñi�u ch� này, NaOH ñư�c thêm 

vào h%n h�p ph�n 	ng gi�a MCA và 1 t�o môi 

trư�ng baz, h�n ch� s�n ph1m ph
 2', s�n ph1m 

2 t�o thành s* ph�n 	ng ngay v�i NaOH t�o 3 

nên rút ng,n 1 giai ño�n ph�n 	ng. Tuy nhiên 

như�c ñi�m c#a phương pháp này là 3 l"n 

NaCl r�t khó lo�i b&. 

Như v�y, v�i cách th�c hi�n c#a chúng tôi, 

tuy 4 ph�i ñi�u ch� qua 3 giai ño�n nhưng s�n 

ph1m thu ñư�c s�ch, lo�i b& ñư�c hoàn toàn 

ion Cl-. 

Đ�nh danh s�n ph�m 

Cơ c�u c#a 4 ñư�c xác ñ�nh b i ph� NMR.  

1H NMR (500 MHz, DMSO), δ (ppm): 3,892 

(s, 3H), 4,986 (s, 2H), 7,690 – 7,693 (d, 2H), 

9,083 (s, 1H). 13C NMR (125 MHz, DMSO), δ 

(ppm): 35,745; 50,283; 122,964; 123,649; 

137,525; 167,979. S� li�u ph� phù h�p v�i [7]. 
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Đi1u ch" cloroacetat isopropil, xúc tác 4 

 

              IPA                  MCA            Cloroacetat isopropil 

T�i ưu hóa ph�n �ng ñi�u ch� cloroacetat 

isopropil trong ñi�u kin không dung môi 

dư�i s� chi�u x	 vi sóng 

Ch�n t! l� mol gi�a MCA: IPA: 4 là 1:1:0.2, 

ph�n 	ng ñư�c kích ho�t b�ng vi sóng trong lò 

vi sóng chuyên d
ng   60 oC trong nh�ng 

kho�ng th�i gian khác nhau. K�t qu� ñư�c trình 

bày trong B�ng 5. 

B+ng 5. Hi�u su�t ph�n 	ng ñi�u ch� cloroacetat isopropil theo th�i gian 

Th�c nghi�m 
Th�i gian  

(phút) 

Hi�u su�t  

(%) 

1 5 13 

2 10 79 

3 15 62 

   

K�t qu� cho th�y hi�u su�t cao nh�t t�i 10 

phút. Ch�n th�i gian là 10 phút ñ� kh�o sát 

nh�ng ñi�u ki�n ti�p theo. 

Ch�n t! l� mol gi�a MCA: IPA: 4 là 1:1:0.2, 

ph�n 	ng ñư�c kích ho�t b�ng chi�u x� vi sóng 

c#a lò vi sóng chuyên d
ng trong 10 phút   

nh�ng nhi�t ñ� khác nhau. K�t qu� ñư�c trình 

bày trong B�ng 6. 

B+ng 6. Hi�u su�t ph�n 	ng ñi�u ch� cloroacetat isopropil theo nhi�t ñ� 

Th�c nghi�m 
Nhi�t ñ�  

(oC) 

Hi�u su�t  

(%) 

1 50 56 

2 60 79 

3 65 62 

4 70 51 

5 80 39 

   

Hi�u su�t ñ�t c�c ñ�i t�i 60 oC. Khi nhi�t ñ� 

tăng thì hi�u su�t gi�m do IPA bay hơi, th�t 

thoát trong quá trình ph�n 	ng. Ch�n nhi�t ñ� 

60 oC ñ� kh�o sát các ñi�u ki�n ti�p theo. 

Ph�n 	ng ñư�c th�c hi�n   nh�ng ñi�u ki�n 

t�i ưu ñã tìm ñư�c   trên: th�i gian 10 phút, 

nhi�t ñ� 60 oC, kích ho�t b�ng chi�u x� vi sóng 

c#a lò vi sóng chuyên d
ng, t! l� mol gi�a IPA 

và MCA là 1:1. Thay ñ�i t! l� mol 4 so v�i 

MCA. K�t qu� ñư�c trình bày trong B�ng 7. 
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B+ng 7. Hi�u su�t ph�n 	ng ñi�u ch� cloroacetat isopropil theo t! l� mol 4 và MCA 

Th�c nghi�m MCA:4 
Hi�u su�t  

(%) 

1 1:0.1 37 

2 1:0.2 79 

3 1:0.3 62 

   

K�t qu� cho th�y khi tăng 4 hi�u su�t ph�n 

	ng tăng và ñ�t c�c ñ�i v�i t! l� mol MCA:4 là 

1:0.2. Nhưng khi ti�p t
c tăng 4 thì hi�u su�t 

gi�m do 4 s* k�t h�p v�i IPA làm m�t ho�t tính 

thân h�ch c#a IPA. 

 

Ph�n 	ng ñư�c th�c hi�n   nh�ng ñi�u ki�n 

t�i ưu ñã tìm ñư�c   trên: th�i gian 10 phút, 

nhi�t ñ� 60 oC, kích ho�t b�ng chi�u x� vi sóng 

c#a lò vi sóng chuyên d
ng, t! l� mol gi�a 

MCA và 4 là 1:0.2. Thay ñ�i t! l� mol gi�a 

MCA và IPA. K�t qu� ñư�c trình bày trong 

B�ng 8. 

B+ng 8. Hi�u su�t ph�n 	ng ñi�u ch� cloroacetat isopropil theo t! l� mol gi�a MCA và IPA 

Th�c nghi�m MCA:IPA 
Hi�u su�t  

(%) 

1 1:1 79 

2 1:1.2 80 

3 1:1.3 86 

4 1:1.4 76 

5 1:1.5 53 

6 1:2 45 

   

                

K�t qu� cho th�y, khi tăng IPA cân b�ng 

ph�n 	ng d�ch chuy�n v� phía t�o ester nên 

hi�u su�t tăng và ñ�t c�c ñ�i t�i t! l� mol 

MCA:IPA là 1:1.3, ti�p t
c tăng IPA thì hi�u 

su�t ph�n 	ng gi�m do IPA tăng s* c�n tr  s� 

ti�p xúc gi�a MCA và 4. 

V�y ch�n t! l� mol IPA: MCA: 4 là 1.3:1:0.2, 

nhi�t ñ� 60 oC, th�i gian 10 phút là ñi�u ki�n 

t�i ưu c#a ph�n 	ng. Hi�u su�t ñ�t ñư�c là 86 

%. 

Kích ho	t ph�n �ng b�ng các phương pháp 

khác nhau 

Th�c hi�n ph�n 	ng   ñi�u ki�n t�i ưu trên t! 

l� mol IPA: MCA: 4 là 1.3:1:0.2, nhi�t ñ� 60 
oC, th�i gian 10 phút. Thay ñ�i s� kích ho�t, 

k�t qu� ñư�c trình bày trong B�ng 9. 
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B+ng 9. Hi�u su�t cloroacetat isopropil theo các phương pháp kích ho�t khác nhau 

Th�c nghi�m Phương pháp 
Hi�u su�t  

(%) 

1 Vi sóng 86 

2 Đun khu�y t( 30 

   

So sánh 2 phương pháp kích ho�t: 

- Đun khu�y t(: ph�n 	ng êm d�u, �n ñ�nh, 

có th� g,n �ng hoàn lưu tránh isopropanol th�t 

thoát nhưng th�i gian ph�n 	ng dài. 

- Chi�u x� vi sóng: h%n h�p ph�n 	ng ñư�c 

làm nóng m�t cách tr�c ti�p, nhanh chóng nên 

ñ�t hi�u su�t t�i ña trong th�i gian ng,n. Tuy 

nhiên, do ñi�u ki�n h� th�ng lò không có �ng 

hoàn lưu nên IPA b� th�t thoát trong quá trình 

ph�n 	ng làm hi�u su�t gi�m. 

Ho	t tính c�a ch�t l�ng ion sau nhi�u l�n tái 

s� d ng 

Ph�n 	ng ñư�c ti�n hành   ñi�u ki�n t�i ưu 

nói trên v�i 4 ñư�c thu h�i sau m%i ph�n 	ng 

và tái s� d
ng cho th�c nghi�m ti�p theo. K�t 

qu� ñư�c trình bày trong B�ng 10.    

B+ng 10. Hi�u su�t cloroacetat isopropil sau nhi�u l�n tái s� d
ng 4 

Th�c nghi�m L�n thu h�i 
Hi�u su�t  

(%) 

1 1 85 

2 2 84 

3 3 86 

4 4 84 

5 5 83 

   

Như v�y, sau s� ester hóa, ch�t l&ng ion có 

th� thu h�i và tái s� d
ng nhi�u l�n mà hi�u 

su�t c#a ph�n 	ng không thay ñ�i ñáng k�. 

Ch	ng t& ho�t tính c#a 4 không thay ñ�i nhi�u 

sau nhi�u l�n tái s� d
ng. 

So sánh hiu su�t ph�n �ng trong ñi�u kin không xúc tác, xúc tác 2 và 4 

B+ng 11. Hi�u su�t cloroacetat isopropil trong ñi�u ki�n xúc tác khác nhau 

Th�c nghi�m Xúc tác 
Hi�u su�t  

(%) 

1 Không 3 

2 2 30 

3 4 86 

   

So sánh v�i tác gi� trư�c 

Theo Dan Liu [7], cloroacetat isopropil ñư�c 

ñi�u ch� b�ng s� ester hóa gi�a MCA và IPA, 

xúc tác 4 v�i t! l� mol MCA:IPA:4 là 1:1:0.2, 

kích ho�t ph�n 	ng b�ng phương pháp ñun 

khu�y t( t�i 60 oC trong 3 h. Hi�u su�t là 94.5 
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%. Như v�y, kích ho�t ph�n 	ng ester hóa b�ng 

phương pháp chi�u x� vi sóng như chúng tôi ñã 

th�c hi�n giúp rút ng,n th�i gian ph�n 	ng 

nhưng hi�u su�t chưa cao do IPA b� th�t thoát 

do ñi�u ki�n h� th�ng lò. 

Nhi�u xúc tác ñã ñư�c th�c hi�n trên ph�n 

	ng ester hóa này như các acid Lewis: FeCl3, 

PCl3, SnCl4, các mu�i metansulfonat k*m, 

nhôm, cerium, dodecil sulfat natrium [10] cho 

hi�u su�t r�t cao (metansulfonat cerium hi�u 

su�t 98.6 %) nhưng ch�t l&ng ion 4 v"n kh.ng 

ñ�nh v� trí c#a nó nh� mang nh�ng ưu ñi�m 

vư�t tr�i: b�n, không bay hơi, không ăn mòn, 

ph�n 	ng êm d�u, cho hi�u su�t cao, d- dàng 

tách xúc tác ra kh&i s�n ph1m sau ph�n 	ng, có 

th� thu h�i và tái s� d
ng, ñ�c bi�t d- phân h#y 

khi th�i ra môi trư�ng. Tuy nhiên, bên c�nh 

nh�ng ưu ñi�m ñó, ch�t l&ng ion v"n có như�c 

ñi�m là ñ� nh�t cao, lư�ng s� d
ng nhi�u và 

giá thành còn cao. 

Đ�nh danh s�n ph�m 

Cơ c�u c#a cloroacetat isopropil ñư�c xác 

ñ�nh b�ng phương pháp s,c kí khí ghép kh�i 

ph� (GC-MS). 

K�T LU�N 

S� kh�o sát ph�n 	ng ñi�u ch� 2 dư�i s� 

chi�u x� vi sóng so sánh v�i ñun khu�y t( ñem 

ñ�n nh�ng k�t qu�: - Công su�t chi�u x�, th�i 

gian, t! l� mol 1:MCA �nh hư ng rõ r�t ñ�n 

hi�u su�t ph�n 	ng; - Kích ho�t ph�n 	ng b�ng 

phương pháp chi�u x� vi sóng rút ng,n th�i 

gian ph�n 	ng r�t nhi�u so v�i phương pháp 

ñun khu�y t( mà hi�u su�t v"n tương ñương. 

Qui trình ñi�u ch� 4 t( 2 trong nghiên c	u 

này ñơn gi�n và kinh t� vì x�y ra t�i nhi�t ñ� 

phòng, s� d
ng dung môi nư�c trong th�i gian 

ph�n 	ng ng,n và hi�u su�t cao. 

S� kh�o sát ph�n 	ng ester hóa gi�a IPA và 

MCA xúc tác 4 cho th�y: - 4 là xúc tác t�t; - 

S�n ph1m ester t�o thành không tan trong 4 nên 

d- dàng tách ester ra kh&i xúc tác 4; - 4 có th� 

thu h�i và tái s� d
ng nhi�u l�n mà không m�t 

ho�t tính. 
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PREPARATION OF [AcMI] HSO4 AND USING AS CATALYST FOR 

ESTERIFICATION 

Le Ngoc Ha Thu, Le Ngoc Thach 

University of Science, VNU-HCM 

ABSTRACTS: New Bronsted acidic ionic liquid, 1-carboxymethyl-3-methylimidazolium 

hydrogen sulfate [AcMI]HSO4, has two acidic sites -COOH and HSO4
-
. It has been synthesized by three 

steps. First, 1-carboxymethyl-3-methylimidazolium chloride [AcMI]Cl was prepared by alkylation of 1-

methylimidazole with chloroacetic acid (molar ratio is 1.5:1) under microwave irradiation in 6 min (84 

% isolated yield). Then, zwitter ion 1-carboxylatmethyl-3-methylimidazolium was obtained by using 

Ag2O to remove ion chloride Cl
-
 from [AcMI]Cl. At last, concentrated sulfuric acid (98 %) was added 

into zwitter ion to give 1-carboxymethyl-3-methylimidazolium hydrogen sulfate (yield 96 %). This ionic 

liquid used as a recyclabe catalyst for the esterification of isopropanol and chloroacetic acid. The 

optimal reaction conditions were obtained as follows: isopropanol: chloroacetic acid:[AcMI]HSO4 are 

1.3:1:0.2, reaction time for 10 min at 60 
o
C under microvave irradiation. The yield of isopropyl 

chloroacetate was 86 %. This ionic liquid was removed from ester easily, recovered and recycled 

without loss of activity. 

Key words: 1-carboxymethyl-3-methylimidazolium hydrogen sulfate, microwave, esterification, 

chloroacetic acid, isopropanol. 
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