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Ph�n �ng benzoyl hóa Friedel-Crafts m�t 

s� h�p ch�t th�m s� d�ng nano ZnO trong 

dung môi choline chloride/urea trong �i�u 

ki�n chi�u x� vi sóng 
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Tóm t�t—Xúc tác nano zinc oxide (ZnO) ���c 

�i�u ch� và �ng d�ng làm xúc tác cho ph�n �ng 

benzoyl hóa Friedel-Crafts, ���c k�t h�p cùng v�i 

dung môi eutectic sâu (deep eutectic solvent, DES) 

t�ng h�p benzophenone. �ây là m�t trong nh�ng 

ph�n �ng quan tr�ng trong l�nh v�c t�ng h�p h�u 

c� nh�m �i�u ch� các ketone h��ng ph��ng. Xúc 

ZnO sau khi ���c �i�u ch� t� Zn(CH3COO)2.2H2O 

và H2C2O4.2H2O, hình thái và kích th��c c�a xúc 

tác ���c xác ��nh b�ng các ph��ng pháp hóa lý 

nh� nhi�u x� tia X (XRD), kính hi�n vi �i�n t� 

quét (SEM). Ph�n �ng ���c th�c hi�n gi�a các h�p 

ch�t th�m v�i tác nhân benzoyl chloride s� d�ng 

nano ZnO (10% mol) làm xúc tác và 

[CholineCl][Urea]2 (50% mol) làm dung môi cho 

ph�n �ng, hi�u su�t ph�n �ng t��ng ��i cao v�i �� 

ch�n l�c ph�n �ng gi�a ortho và para là trên 95% 

d��i s� chi�u x� vi sóng. Xúc tác sau khi s� d�ng 

���c thu h�i và tái s� d�ng nhi�u l�n v�i ho�t tính 

xúc tác gi�m không �áng k�. 

T� khóa – Dung môi eutectic sâu, DES, 

benzophenone, ph�n �ng benzoyl hóa Friedel-

Crafts, chi�u x� vi sóng 

 

1 GI�I THI�U 

h�n �ng benzoyl hóa Friedel-Cratfs trên m�t s� 

h�p ch�t th�m �óng m�t vai trò quan tr�ng 

trong t�ng h�p h�u c�, là m�t trong nh�ng ph�n 

�ng t�o ra s�n ph�m ketone [1]. Ph�n �ng benzoyl 

hóa Friedel-Crafts trên h�p ch�t h��ng ph��ng t�o 

s�n ph�m t�o n�i carbon-carbon là m�t trong 
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nh�ng ph�n �ng quan tr�ng trong l�nh v�c hóa 

d��c [2]. Ph�n �ng ���c th�c hi�n gi�a h�p ch�t 

th�m và benzoyl chloride �� t�o ra s�n ph�m 

benzophenone ���c �ng d�ng khá r�ng rãi. Các 

ph�n �ng ���c nghiên c�u khá nhi�u v�i các lo�i 

xúc tác khác nhau nh�: acid Lewis [2, 3] (FeCl3, 

ZnCl2, SnCl2, InCl3, SbCl5, AlCl3, …); acid 

Brönsted [4, 5] (H2SO4, H3PO4, HCl, …); oxide 

kim lo�i [6]; Fe-, Zn-, Ga- ZSM-5 zeolite [7]; Si-

MCM-41[8]; triflate kim lo�i [9]; MOF [10]; 

ch�t l�ng ion [11];… ��i v�i ph�n �ng truy�n 

th�ng là s� d�ng xúc tác AlCl3 ph�i c�n v�i 2 

���ng l��ng, xúc tác sau ph�n �ng không th� 

thu h�i ���c. Quá trình ti�n hành ph�n �ng s� 

d�ng dung môi ��c h�i, môi tr��ng ph�n �ng 

ph�i khan n��c và tr�. 

Vi�c t�ng h�p các v�t li�u có c�u trúc nano 

�ang d�n tr� thành m�t h��ng nghiên c�u quan 

tr�ng và ���c nhi�u nhà nghiên c�u trên th� gi�i 

quan tâm [12]. V�i c�u trúc nano, v�t li�u ���c 

��c tr�ng b�i các hình thái, kích th��c, �� ��ng 

��u làm cho nh�ng v�t li�u này th� hi�n tính ch�t 

��c tr�ng là ���c �ng d�ng làm xúc tác hi�u qu� 

cho các ph�n �ng. Có nhi�u ph��ng pháp hi�u 

qu� �� t�ng h�p nh�ng lo�i v�t li�u này nh�: 

ng�ng t� h�i hóa h�c, x� �i�n h� quang, ph�n 

�ng kim lo�i plasma hydrogen, s� phân hu� tia 

laser trong pha h�i, ph��ng pháp h� vi nh� ��o, 

ph��ng pháp th�y nhi�t, ph��ng pháp sol-gel, 

ph��ng pháp siêu âm [13]. V�t li�u ZnO có kích 

th��c nano ���c xem là m�t v�t li�u bán d�n 

linh ho�t ���c �ng d�ng nhi�u trong các l�nh v�c 

nh�: c�m bi�n khí, c�m bi�n sinh h�c, pin m�t 

tr�i, các t� bào �i�n hóa, �i�n tr� bi�n ��i, diod 

quang, thi�t b� �i�n và quang h�c [14, 15], … 

P 
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Ngoài ra, m�t �ng d�ng vô cùng quan tr�ng ���c 

nghiên c�u �ó là ���c dùng làm xúc tác d� th� cho 

các ph�n �ng t�ng h�p h�u c� [16].  

M�c tiêu c�a �� tài này là nghiên c�u ph�n �ng 

benzoyl hóa trên ch�t n�n alkylbenzene và 

alkoxybenzene s� d�ng benzoyl chloride làm tác 

ch�t, ph�n �ng ���c th�c hi�n trong xúc tác nano-

ZnO và dung môi eutectic sâu [CholineCl][Urea]2. 

Các ph�n �ng nghiên c�u ���c th�c hi�n trong lò 

vi sóng chuyên dùng Discover (CEM). S�n ph�m 

t�o thành có �� ch�n l�c r�t cao, thông th��ng thì 

l��ng ��ng phân para r�t cao so v�i ��ng phân 

ortho trên 95%. 

Ph��ng trình ph�n �ng t�ng quát: 

 

 

2 V�T LI�U VÀ PH��NG PHÁP 

Hóa ch�t 

Anisole, phenetole, 1,2-dimethoxybenzene, 

1,3-dimethoxybenzene, 1,4-dimethoxybenzene, m-

xylene, mesitylene, benzoyl chloride ���c mua t� 

Sigma Adrich. 

Zn(CH3COO)2.2H2O, H2C2O4.2H2O, toluene, 

choline chloride, zinc chloride, urea ���c mua t� 

Merck. 

Ethyl acetate, diethyl ether, ethanol, n-

hexane, Na2SO4, NaHCO3 c�a XiLong. 

D�ng c�, thi�t b� 

Cân �i�n t� Sartorius GP-1503P. Máy cô 

quay chân không Heidolph Laborora 4001. Lò vi 

sóng chuyên dùng Discover (CEM). Máy s�c ký 

khí Agilent 5890 Series II. C�t mao qu�n:  DB-5: 

30m x 320 mm x 0,25 mm. ��u dò: FID 

Nhi�t �� ph�n b�m m�u là 250 oC và ��u dò 

là 300 oC 

T�c �� c�a khí mang N2: 1 mL/phút 

Ch��ng trình nhi�t:  

 

50oC (1 phút)                      280oC (5 phút) 

Máy GC-MS Agilent: GC: 7890A – MS: 

5975C. C�t: DB-5MS 

Ph� NMR ���c �o trong dung môi CDCl3 

trên máy Bruker 500MHz v�i ch�t chu�n TMS. 

Quy trình �i�u ch� nano-ZnO 

��u tiên, hòa tan 0,08 mol 

Zn(CH3COO)2.2H2O  trong 160mL n��c thu 

���c dung d�ch A. Sau �ó, nh� t� t� 160 mL 

dung d�ch B ch�a 0,08 mol H2C2O4.2H2O vào 

dung d�ch A ��ng th�i khu�y h�n h�p b�ng máy 

khu�y t�. L�c k�t t�a tr�ng thu ���c và r�a s�ch 

b�ng n��c c�t. Sau �ó, s�y khô s�n ph�m t�i 

120 oC trong 2 gi�. Nung ch�t r�n � 500 oC trong 

2 gi� thu ���c zinc oxide. 

 

Quy trình th�c hi�n ph�n �ng t�ng quát 

Cho vào �ng nghi�m vi sóng chuyên d�ng 

CEM: 1,0 mmol ch�t n�n, 1,0 mmol benzoyl 

chloride, 0,1mmol xúc tác ZnO và 0,5mmol 

[CholineCl][Urea]2 (���c �i�u ch� b�ng cách 

�un nóng choline chloride và urea t� l� mol 1:2 � 

nhi�t �� thích h�p ��n khi h�n h�p chuy�n thành 

d�ng l�ng), ti�n hành chi�u x� vi sóng trong 

nh�ng �i�u ki�n nh�t ��nh. Sau �ó �� ngu�i h�n 

h�p ph�n �ng, ly trích s�n ph�m v�i 20 mL 

diethyl ether và 20 mL n��c. Ti�n hành ly trích 

thêm 2 l�n n�a v�i diethyl ether (2x20 mL). 

Trung hòa các d�ch trích diethyl ether b�ng 

Na2CO3 (2 x 50 mL), r�a l�i v�i n��c, làm khan 

b�ng Na2SO4. Cô quay d��i áp su�t kém �� thu 

h�i dung môi. Làm tinh khi�t s�n ph�m b�ng 

ph��ng pháp s�c ký c�t v�i h� gi�i ly là n-

hexane/ethyl acetate (9:1). C�u trúc hóa h�c và 

�� tinh khi�t c�a s�n ph�m ���c xác ��nh b�ng 

GC-MS, 1H và 13C NMR. 

3 K�T QU� VÀ TH�O LU�N 

�i�u ch� nano-ZnO 

Tính ch�t v�t lý c�a v�t li�u bi�n ��i ph� 

thu�c vào kích th��c, hình thái và thành ph�n 

hóa h�c b� m�t c�a v�t li�u. D�a trên nh�ng 

công trình nghiên c�u �ã công b� trên th� gi�i, 

chúng tôi ti�n hành ki�m tra xác ��nh c�u trúc, 

hình thái và kích th��c c�a xúc tác thông qua các 

ch� tiêu v� hóa lý nh� nhi�u x� tia X (X-ray 

Powder Diffraction: XRD) và kính hi�n vi �i�n 

t� quét (Scanning Electron Microscope: SEM), 

15oC/phút 
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nh�m so sánh v�i các nghiên c�u c�a các tác gi� �� 

��a ra k�t lu�n và �ng d�ng xúc tác này vào ph�n 

�ng nh�m ki�m tra ho�t tính xúc tác c�a v�t li�u. 

 
Hình 1. XRD c�a nano-ZnO 

Hình 1 là gi�n �� nhi�u x� tia X c�a m�u 

xúc tác ZnO �ã t�ng h�p. Gi�n �� XRD cho th�y 

xúc tác ZnO không xu�t hi�n pha t�p, s�n ph�m 

thu ���c có thành ph�n pha là ZnO d�ng 

Wurtzite v�i các tín hi�u ��c tr�ng có c��ng �� 

cao t�i 31,7o, 34,4o, 36,2o, 47,5o và 56,6o �ng v�i 

các m�t m�ng (100), (002), (101), (102), (110). 

C��ng �� c�a các tín hi�u l�n, ���ng n�n ít g� 

gh� ch�ng t� xúc tác ZnO có �� tinh th� hóa t�t 

[13, 14]. 

Hình thái và kích th��c c�a v�t li�u t�ng 

h�p ���c nghiên c�u b�ng kính hi�n vi �i�n t� 

quét (Scanning Electron Microscope:SEM) ���c 

trình bày � Hình 2. 

 

  
Hình 2. Hình �nh SEM c�a m�u nano ZnO 

Hình �nh SEM c�a m�u ZnO cho th�y kích 

th��c có s� �a phân tán, nhìn chung các h�t có 

hình �a di�n và l�c giác, ngoài ra có nh�ng tinh 

th� ZnO ���c phát tri�n theo tr�c c nên có hình 

tr�. Các h�t có kích th��c t� 100 ��n 300 nm, 

nh�ng ��n h�t ZnO t� l�i thành h�t l�n.  

Ti�n hành kh�o sát ho�t tính c�a xúc tác nano 

ZnO thông qua ph�n �ng benzoyl hóa Friedel-

Crafts, ph��ng trình ph�n �ng t�ng quát nh� sau: 

 

S� �nh h��ng c�a các y�u t� th�i gian, nhi�t 

�� c�a ph�n �ng benzoyl hóa Friedel-Crafts 

D�a trên nguyên t�c c� b�n c�a Hóa h�c 

xanh, nh�m gi�m t�i �a l��ng hóa ch�t ���c s� 

d�ng, ti�n hành th�c hi�n ph�n �ng benzoyl hóa 

Friedel-Crafts d�a trên ch�t n�n là anisole v�i tác 

ch�t benzoyl chloride v�i s� hi�n di�n c�a xúc tác 

nano ZnO trong dung môi [CholineCl][Urea]2, 

ph�n �ng ���c th�c hi�n b�ng ph��ng pháp chi�u 

x� vi sóng (B�ng 1). 

Khi ti�n hành t�ng nhi�t �� c�a ph�n �ng, 

hi�u su�t c�ng t�ng theo và t�ng khá m�nh t�  

40 oC lên 80 oC trong th�i gian 5 phút. Khi nhi�t 

�� c�a ph�n �ng ��t 80 oC thì hi�u su�t thu ���c 

c�a ph�n �ng ��t 92%. Ti�p t�c t�ng nhi�t �� lên 

100oC, thì hi�u su�t c�a ph�n �ng t�ng g�n nh� 
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không �áng k�, ��t 93%. �i�u này có th� cho th�y 

rõ, hi�u su�t c�a ph�n �ng t� l� thu�n v�i nhi�t �� 

ph�n �ng. 

B�ng 1. Kh�o sát �i�u ki�n �nh h��ng ��n ph�n �ng  

benzoyl hóa Friedel-Craftsa 

Stt Nhi�t �� 

(oC) 

Th�i gian 

(phút) 

Hi�u su�t cô l�pb  

(%) 

1 40 5 45 

2 60 5 70 

3 80 5 92 

4 80 1 75 

5 80 3 83 

6 80 10 93 

7 100 5 93 
a: �i�u ki�n ph�n �ng: anisole (1 mmol), benzoyl chloride  
(1 mmol), ZnO (10 mol%), [CholineCl][Urea]2 (50 mol%),  
kích ho�t vi sóng � 10W;  
b: �� ch�n l�c c�a ph�n �ng gi�a ortho và para là ≥ 95% 

 

Ti�p t�c th�c hi�n ph�n �ng t�i nhi�t �� 80oC 

và kh�o sát s� �nh h��ng c�a th�i gian ph�n �ng 

trên ph�n �ng benzoyl hóa Friedel-Crafts anisole 

v�i tác ch�t benzoyl chloride d��i s� chi�u x� vi 

sóng. Th�i gian ph�n �ng ���c theo dõi t� 1 phút 

��n 10 phút. Khi t�ng th�i gian t� 1 phút lên 5 

phút, nh�n th�y hi�u su�t c�a ph�n �ng t�ng khá 

ít. Ti�p t�c t�ng th�i gian ph�n �ng lên 10 phút, 

hi�u su�t ph�n �ng g�n nh� không thay ��i. Vì 

v�y, chúng tôi ch�n th�i gian t�i �u cho kh�o sát 

này là 5 phút. K�t qu� này ���c so sánh v�i công 

trình nghiên c�u Patil và c�ng s� [3], ph�n �ng 

���c th�c hi�n v�i xúc tác B2O3/ZrO2 trong dung 

môi nitrobenzene, ph�n �ng ���c th�c hi�n b�ng 

ph��ng pháp �un khu�y t� � 150oC trong th�i 

gian 5 gi� thu ���c hi�u su�t 94%. 

Nh� v�y, �i�u ki�n t�i �u hóa cho ph�n 

benzoyl hóa Friedel-Crafts t�ng h�p  

4-methoxybenzophenone là 80oC ���c th�c hi�n 

b�ng ph��ng pháp chi�u x� vi sóng trong th�i 

gian 5 phút v�i t� l� gi�a anisole và benzoyl 

chloride là 1:1. 

Kh�o sát s� �nh h��ng c�a các lo�i xúc tác 

khác nhau trên ph�n �ng benzoyl hóa Friedel-

Crafts 

V�i �i�u ki�n ���c t�i �u hóa � trên, ti�n hành 

kh�o sát ph�n �ng v�i các lo�i xúc tác oxide kim lo�i 

khác nhau. K�t qu� thu ���c trong B�ng 2. 

B�ng 2. Kh�o sát s� �nh h��ng c�a các lo�i xúc tác oxide  

kim lo�i khác nhaua 

Stt Xúc tácb Hi�u su�t cô l�p  

(%) 

1 Al2O3 56 

2 Fe2O3 45 

3 ZnO 68 

4 [CholineCl][Urea]2 5 

5 Không xúc tác/dung môi 0 

6 ZnO/[CholineCl][Urea]2 92 

7 Al2O3/[CholineCl][Urea]2 78 

8 Fe2O3/[CholineCl][Urea]2 75 
a: �i�u ki�n ph�n �ng: anisole (1 mmol), benzoyl chloride  
(1 mmol), oxide kim lo�i (10 %mol) và dung môi eutectic 
sâu (DES) (50 %mol) ���c th�c hi�n chi�u x� vi sóng �  
80 oC (công su�t: 10W) trong th�i gian 5 phút.  

b: Các lo�i xúc tác oxide kim lo�i có kích th��c nano. 

K�t qu� thu ���c � B�ng 2 cho th�y khi ph�n 

�ng ch� ���c th�c hi�n v�i s� hi�n di�n c�a các 

oxide kim lo�i (Al2O3, Fe2O3 và ZnO), ph�n �ng 

cho hi�u su�t khá th�p 45–68%. Ph�n �ng t�ng 

h�p 4-methoxybenzophenone không x�y ra ph�n 

�ng trong �i�u ki�n không dung môi và không 

xúc tác. Hi�u su�t c�a ph�n �ng t�ng lên �áng k� 

khi trong cùng �i�u ki�n ph�n �ng c�a các oxide 

kim lo�i v�i s� hi�n di�n c�a DES làm dung môi 

cho ph�n �ng, �i�u này có th� ���c gi�i thích là 

do, ph�n �ng ���c nghiên c�u gi�a anisole, 

benzoyl chloride và oxide kim lo�i là ph�n �ng d� 

pha, nên c�n thêm m�t lo�i dung môi hi�u qu� �� 

giúp làm t�ng kh� n�ng ti�p xúc gi�a các thành 

ph�n này. Xúc tác nano-ZnO trong 

[CholineCl][Urea]2 ���c so sánh v�i ph�n �ng s� 

d�ng xúc tác triflate kim lo�i [11], chloride kim 

lo�i [17] và các oxide kim lo�i [6]. Nh� v�y, ph�n 

�ng ��t hi�u su�t cao nh�t khi ���c th�c hi�n v�i 

xúc tác nano-ZnO trong [CholineCl][Urea]2. 

Kh�o sát �nh h��ng c�a các h�p ch�t h��ng 

ph��ng khác nhau 

Áp d�ng �i�u ki�n ph�n �ng �ã ���c t�i �u 

hóa � trên, th�c hi�n ph�n �ng kh�o sát s� �nh 

h��ng c�a các h�p ch�t th�m khác nhau ��n hi�u 

su�t c�a ph�n �ng. Ph�n �ng ���c th�c hi�n b�ng 

s� chi�u x� vi sóng. Anisole và benzoyl chloride 

���c th�c hi�n theo t� l� mol là 1:1 v�i 10%mol 

nano-ZnO trong [CholineCl][Urea]2 (50% mol). 

K�t qu� thu ���c � B�ng 3. 
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B�ng 3. Kh�o sát �nh h��ng c�a các h�p ch�t h��ng ph��ng khác nhaua 

Stt Amine C� c�u s�n ph�m �i�u ki�n ph�n �ng Hi�u su�tb (%) 

1 

 

 

80oC, 5 phút 92 

2 

 
 

80oC, 5 phút 90 

3 

 
 

80oC, 5 phút 85 

4 

 
 

80oC, 10 phút 80 

5 

  

80oC, 20 phút 73 

6 

 

 

100oC, 20 phút 87 

7 

 

 

100oC, 20 phút 90 

8 

 
 

100oC, 30 phút 78 

a: �i�u ki�n ph�n �ng: ch�t n�n (1,0 mmol), benzoyl chloride (1,0 mmol), nano-ZnO (10% mol) và 

[CholineCl][Urea]2 (50% mol), chi�u x� vi sóng (công su�t: 10W). 
b: Hi�u su�t cô l�p 

 

Ph�n �ng benzoyl hóa trên ch�t anisole s� 

d�ng benzoyl chloride x�y ra trong �i�u ki�n êm 

d�u v�i th�i gian ph�n �ng ng�n trong �i�u ki�n 

chi�u x� vi sóng (B�ng 3, stt 1). Khi t�ng s� nhóm 

th� methoxy lên, thì �i�n t� t�p trung trên vòng 

t�ng, d�n ��n hi�u xu�t thay ��i không �áng k� 
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(B�ng 3, stt 3). Tuy nhiên, khi t�ng s� nhóm th� 

c�ng ��ng ngh�a v�i vi�c t�ng ch��ng ng�i l�p 

th� trên vòng, d�n ��n làm gi�m hi�u su�t c�a 

ph�n �ng (B�ng 3, stt 4-5), nên ph�n �ng c�n 

���c th�c hi�n trong th�i gian dài h�n. K�t qu� 

trên ph� GCMS cho th�y có xu�t hi�n m�t l��ng 

nh� s�n ph�m dimethyl hóa methoxybenzene t�o 

ra s�n ph�m là phenol, methyl benzoate, �i�u này 

d�n ��n hi�u su�t c�a ph�n �ng gi�m �áng k�. So 

sánh v�i các công trình nghiên c�u �ã ���c công 

b�, nh�n th�y khi s� d�ng ph��ng pháp chi�u x� 

vi sóng giúp rút ng�n th�i ph�n �ng r�t nhi�u, tác 

gi� Ravi P. Singh và c�ng s� [18] �ã th�c hi�n 

ph�n �ng benzoyl hóa v�i xúc tác triflate kim lo�i 

b�ng ph��ng pháp �un khu�y t� � 80 oC trong 

th�i gian 8 gi� thu ���c hi�u su�t ph�n �ng là 

83%. Ngoài ra, còn khá nhi�u nghiên c�u khác �ã 

���c công b� và cho th�y ph��ng pháp th�c hi�n 

ph�n �ng c�a chúng tôi cho hi�u su�t cao và �i�u 

ki�n ph�n �ng êm d�u h�n [3, 19-21].  

K�t qu� cho th�y, ph�n �ng x�y ra t�t ��i v�i 

nh�ng alkylbenzene � nhi�t �� ph�n �ng 100oC 

trong th�i gian khá dài 20–30 phút. ��i v�i m-

xylene và mesitylene là hai h�p ch�t �u �ãi v� 

m�t �i�n tích (t�ng ho�t trên cùng m�t v� trí) và 

cùng ��nh h��ng v� trí ortho và para so v�i nhóm 

methyl, tuy nhiên khi th�c hi�n ph�n �ng � nhi�t 

�� t��ng ��i th�p nên c�n th�i gian dài h�n �� 

ph�n �ng ��t hi�u su�t t�i �u. 

Các s�n ph�m sau khi cô l�p ���c ��nh danh 

b�ng GC-MS và 1H-NMR và 13C-NMR, k�t qu� 

d� li�u ph� ���c so sánh và th�y t��ng h�p v�i 

các d� li�u �ã ���c công b�. Tín hi�u ��c tr�ng 

c�a s�n ph�m ketone hình thành là xu�t hi�n tín 

hi�u c�a carbon carbonyl � v� trí 195–200ppm 

trong ph� công h��ng t� h�t nhân 13C. 

4-Methoxybenzophenone (1) 
1H NMR (500 MHz, CDCl3) � 7.86–7.81 (m, 

2H), 7.75 (dd, J = 8.3, 1.4 Hz, 2H), 7.55 (d, J = 

7.5 Hz, 1H), 7.50–7.44 (m, 2H), 6.96 (d, J = 9.0 

Hz, 2H), 3.88 (s, 3H). 
13C NMR (125 MHz, CDCl3) � 195.6, 163.2, 

138.3, 132.6, 131.9, 130.2, 129.8, 128.2, 113.6, 

55.5.   

GC-MS (EI, 70 eV) m/z: 212 [M]+. 

4-Ethoxybenzophenone (2) 
1H NMR (500 MHz, CDCl3) � 7.81 (d, J = 8.9 

Hz, 2H), 7.75 (dd, J = 8.3, 1.3 Hz, 2H), 7.55 (t, J 

= 6.8 Hz, 1H), 7.47 (d, J = 7.7 Hz, 2H), 6.94 (d, J 

= 8.9 Hz, 2H), 4.12 (q, J = 7.0 Hz, 2H), 1.45 (t, J 

= 7.0 Hz, 3H). 
13C NMR (125 MHz, CDCl3) � 195.6, 162.7, 

138.4, 132.6, 131.8, 130.0, 129.7, 128.2, 114.0, 

63.8, 14.7. 

GC-MS (EI, 70 eV) m/z: 226 [M]+. 

 

3,4-Dimethoxybenzophenone (3) 
1H NMR (300 MHz, CDCl3) � 7.77 (dd, J = 

8.4, 1.4 Hz, 2H), 7.49 (s, 1H), 7.46–7.36 (m, 3H), 

6.90 (m, 2H), 3.86 (s, 3H), 3.69 (s, 3H). 
13C NMR (75 MHz, CDCl3) � 195.6, 153.0, 

149.0, 138.3, 131.9, 130.2, 129.7, 128.2, 125.5, 

112.1, 109.7, 56.1, 56.1.   

GC-MS (EI, 70 eV) m/z: 242 [M]+. 

 

2,4-Dimethoxybenzophenone (4) 
1H NMR (300 MHz, CDCl3) � 7.77 (dd, J = 

8.4, 1.4 Hz, 2H), 7.49 (s, 1H), 7.42 (dt, J = 1.8, 

0.6 Hz, 1H), 7.39 (s, 2H), 6.53 (dd, J = 9.6, 5.3 

Hz, 2H), 3.86 (s, 3H), 3.69 (s, 3H). 
13C NMR (75 MHz, CDCl3) � 195.6, 163.4, 

159.6, 138.8, 132.3, 132.2, 129.7, 128.0, 121.5, 

104.6, 98.8, 55.6, 55.5. 

GC-MS (EI, 70 eV) m/z: 242 [M]+. 

 

2,5-Dimethoxybenzophenone (5) 
1H NMR (300 MHz, CDCl3): � 7.84–7.80 (m, 

2H), 7.57–7.52 (m, 1H), 7.47–7.38 (m, 2H), 7.01 

(dd, J = 9.0, 3.0 Hz, 1H), 6.92 (dd, J = 6.0, 3.0 

Hz, 2H), 3.78 (s, 3H), 3.66 (s, 3H). 
13C NMR (75 MHz, CDCl3) � 196.2, 153.5, 

151.5, 137.6, 133.0, 129.8, 128.2, 117.3, 114.4, 

113.1, 56.3, 55.8.   

GC-MS (EI, 70 eV) m/z: 242 [M]+. 

 

2,4-Dimethylbenzophenone (6) 
1H NMR (500 MHz, CDCl3) � 7.81 (d, J = 8.9 

Hz, 2H), 7.75 (dd, J = 8.3, 1.3 Hz, 2H), 7.55 (t, J 

= 6.8 Hz, 1H), 7.47 (d, J = 7.7 Hz, 2H), 6.94 (d, J 

= 8.9 Hz, 2H), 4.12 (q, J = 7.0 Hz, 2H), 1.45 (t, J 

= 7.0 Hz, 3H). 
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13C NMR (125 MHz, CDCl3) � 195.6, 162.7, 

138.4, 132.6, 131.8, 130.0, 129.7, 128.2, 114.0, 

63.8, 14.7.   

GC-MS (EI, 70 eV) m/z: 226 [M]+. 

 

2,4,6-Trimethylbenzophenone (7) 
1H NMR (500 MHz, CDCl3) � 7.80 (d, J = 7.2 

Hz, 2H), 7.57 (t, J = 7.4 Hz, 1H), 7.44 (t, J = 7.8 

Hz, 2H), 6.90 (s, 2H), 2.33 (s, 3H), 2.08 (s, 6H). 
13C NMR (125 MHz, CDCl3) � 200.8, 138.5, 

137.4, 136.9, 134.2, 133.5, 129.4, 128.8, 128.4, 

21.2, 19.4. 

GC-MS (EI, 70 eV) m/z: 223 [M+H]+. 

 

4-Methylbenzophenone (8) 
1H NMR (500 MHz, CDCl3) � 7.81–7.69 (m, 

4H), 7.59–7.54 (m, 1H), 7.47 (t, J = 7.7 Hz, 2H), 

7.28 (d, J = 7.7 Hz, 2H), 2.44 (s, 3H). 
13C NMR (125 MHz, CDCl3) � 196.5, 143.2, 

138.0, 134.9, 132.2, 130.3, 129.9, 129.0, 128.2, 

21.6. 

GC-MS (EI, 70 eV) m/z: 196 [M]+. 

Thu h�i xúc tác nano-ZnO/[CholineCl][Urea]2 

Xúc tác nano-ZnO/[CholineCl][Urea]2 ���c 

ti�n hành thu h�i và tái s� d�ng 4 l�n v�i ho�t tính 

c�a xúc tác gi�m �i không �áng k�. Sau ph�n �ng 

h�n h�p ph�n �ng ���c x� lý v�i dung môi 

diethyl ether, xúc tác và dung môi không tan trong 

diethyl ether và còn l�i trong trong �ng vi sóng 

chuyên d�ng, ti�n hành quay ly tâm �� xúc tác 

l�ng l�i trong �ng nghi�m, lo�i b� dung môi d��i 

áp su�t kém trong kho�ng th�i gian 1 gi� � 80 oC 

là có th� tái s� d�ng. Qua 4 l�n tái s� d�ng, hi�u 

su�t ph�n �ng h�u nh� gi�m �i không �áng k� 

(B�ng 5). 

B�ng 5. Thu h�i xúc tác 

L�n thu h�i Hi�u su�t (%) 

1 92 

2 90 

3 88 

4 87 

4 K�T LU�N 

Nghiên c�u và �ng d�ng dung môi eutectic 

sâu (DES) làm dung môi cho ph�n �ng benzoyl 

hóa Friedel-Crafts s� d�ng nano ZnO làm xúc tác 

cho ph�n �ng là s� k�t h�p l�n ��u tiên trên ph�n 

�ng này. Ph�n �ng t�ng h�p benzophenone ���c 

th�c hi�n trong �i�u ki�n Hóa h�c xanh là m�t 

h��ng nghiên c�u hi�u qu� và thân thi�n v�i môi 

tr��ng, h� xúc tác và dung môi này �ang d�n thay 

th� các lo�i xúc tác truy�n th�ng �ang ���c s� 

d�ng, nh�ng lo�i xúc tác �ó không còn hi�u qu� 

vì các s�n ph�m ph� và quy trình th�c hi�n gây 

tác ��ng x�u ��n môi tr��ng xung quanh. V�i 

l��ng xúc tác nano-ZnO ���c s� d�ng là 

10%mol, và l��ng dung môi [CholinCl][Urea]2 là 

50 %mol thu ���c hi�u su�t t��ng ��i cao. �ng 

d�ng chi�u x� vi sóng vào ph�n �ng t�ng h�p h�u 

c� nh�m rút ng�n t�i �a th�i gian th�c hi�n ph�n 

�ng, ngoài ra, ph��ng pháp này còn góp ph�n làm 

nâng cao �� ch�n c�a ph�n �ng (t� l� ortho và 

para là trên 95%). K�t qu� c�a công trình nghiên 

c�u �óng góp tích c�c vào n�n nghiên c�u t�ng 

h�p h�u c� và �ng d�ng vào l�nh t�ng h�p hóa 

d��c trong t��ng lai. Xúc tác có ho�t tính m�nh 

và cho hi�u su�t cao, d� dàng thu h�i và tái s� 

d�ng v�i ho�t tính gi�m �i không �áng k�. 
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Abstract—Synthesis of zinc oxide 

nanoparticles (ZnO) which was found to be 

effective catalyst for Friedel-Crafts benzoylation 

reaction in the presence of deep eutectic solvent 

(DES). The method is one of the most important 

intermediates for preparing fine chemicals in the 

field of pharmaceuticals, which is a tool for 

organic syntheses of aromatic ketones. ZnO 

precursor was prepared from 

Zn(CH3COO)2.2H2O and H2C2O4.2H2O, ZnO 

nanoparticles were characterized by using X-ray 

Powder Diffraction (XRD), Scanning Electron 

Microscope (SEM). The benzoylation of aromatic 

compounds and benzoyl chloride using 

nanoparticles ZnO/ [CholineCl][Urea]2, under 

microwave irradiation afforded the desired 

products in high yields and short reaction times. 

The catalyst/solvent could be recycled several 

times without loss of efficient catalytic activity. 

 

Keywords—deep eutectic solvent, benzophenone, Friedel-Crafts benzoylation reaction, 

microwave irradiation 

 

 




