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Abstract 
 

Ketimine is one of the epoxy room temperature curing agents which can cure epoxy resins in high humidity. It 
simultaneously can overcome the disadvantages of traditional curing agents as aliphatic amines. In this article, ketimine 
based on diethylenetriamine and methylisobutylketone was synthesized. The obtained ketimine has been characterized 
by IR spectroscopy, specific gravity, refraction index, total nitrogen content, amino index and molecular refraction. 
Some parameters which affect to the performance of ketimine synthesis processing as the absence of analysis, the 
content of analysis, solvents, reaction time, etc… are measured. The conditions to synthesis ketimine have been defined. 
It has been found that the performance of processing is high and stable. 

 
 

1. MỞ ĐẦU 
 

Vật liệu epoxy đóng rắn ở nhiệt độ phòng có ý 
nghĩa rất to lớn trong công nghiệp. Để thực hiện 
đóng rắn nhựa epoxy ở nhiệt độ phòng thường sử 
dụng chất đóng rắn polyamin mạch thẳng và 
polyamit. Tuy nhiên khi đóng rắn trong điều kiện độ 
ẩm cao, việc sử dụng chất đóng rắn trên không mang 
lại kết quả tốt do polyamin rất nhạy cảm với môi 
trường ẩm, đặc biệt khi có CO2, các nhóm amin bị 
chuyển hoá thành muối cacbamat amin không tan, 
làm màng sơn bị mờ đục và có độ bám dính  kém 
trên bề mặt ẩm ướt [1]. 

Do đó việc chế tạo ra tổ hợp nhựa epoxy đóng 
rắn ở nhiệt độ phòng trong môi trường độ ẩm cao, 
đặc biệt ở nước ta là một nước có khí hậu nhiệt đới 
nóng và ẩm – việc làm này hết sức cần thiết, cấp 
bách và có ý nghĩa thực tế to lớn. Ketimin là chất 
đóng rắn ẩn có khả năng đóng rắn trong môi trường 
ẩm cao, khắc phục được nhược điểm của polyamin        
[1 - 5, 8]. 
 
2. THỰC NGHIỆM VÀ CÁC PHƯƠNG PHÁP 
NGHIÊN CỨU 
 
2.1. Nguyên liệu tổng hợp ketimin  
 

Dietylentriamin (DETA) 98% của hãng Riedel 
de Haën , Đức 

Metylizobutylxeton (MIBK) 99% của Xilong, 
Trung Quốc. 

HCl 37% của Xilong (Trung Quốc).  
KOH 82% (Trung Quốc). 
Toluen của Xilong (Trung Quốc). 

 
2.2. Phản ứng tổng hợp ketimin  
 

Cho vào bình cầu 3 cổ dung tích 250 ml, có 
trang bị cánh khuấy, sinh hàn nghịch, phễu nhỏ giọt, 
nhiệt kế và dụng cụ chưng đẳng phí Dina-Start hỗn 
hợp gồm 27 ml DETA và 93 ml MIBK sau đó bổ 
sung từ từ một lượng xác định xúc tác axit clohydric. 
Quá trình được kiểm soát theo lượng nước tách ra từ 
hỗn hợp phản ứng ở nhiệt độ sôi của hỗn hợp đẳng 
phí. Sản phẩm phản ứng được trung hòa đến môi 
trường trung tính bằng KOH, sau đó được chưng 
trong chân không dưới dòng khí N2 khô ở áp suất      
1 mm thủy ngân [2, 3, 5, 8]. 
 
2.3. Các phương pháp phân tích  
 

Chỉ số khúc xạ được xác định trên máy 
ATAGO-IT ở nhiệt độ 20oC; Phổ hồng ngoại chụp 
trên máy TENSOR 27; Tỷ trọng chất lỏng được xác 
định theo tiêu chuẩn DIN 53217 trên picnomet 
ERICHSEN 210/II. 

Chỉ số amin được xác định theo tiêu chuẩn DIN 
16945; Hàm lượng nitơ được xác định theo Houben 
Weyl [6]. 
 
3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 
 

Sơn chống ăn mòn trên cơ sở nhựa epoxy để bảo
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 vệ kết cấu thép được sử dụng rộng rãi ở nước ta 
cũng như trên thế giới. Tuy nhiên nếu không làm 
sạch bề mặt kim loại khỏi dầu mỡ, gỉ và không 
khống chế được độ ẩm tương đối dưới 70% thì dù 
sơn tốt đến đâu màng sơn bảo vệ tạo thành sẽ không 
có tính chất cơ lý. Độ ẩm cao là trở ngại không thể 
khắc phục được khi gia công màng sơn ở điều kiện 
ẩm cao với hệ sơn epoxy dùng chất đóng rắn 
polyamin thông thường [2, 3, 5, 8, 9]. 

Để khắc phục hiện tượng trên, các nhà khoa học 
đã tổng hợp chất đóng rắn “ẩn”- ketimin (chất đóng 
rắn cho hệ sơn epoxy trên nền ẩm). Cùng với xu 
hướng trên, công trình này đã tiến hành tổng hợp 
ketimin từ DETA và MIBK để chủ động nguồn 
nguyên liệu cho hệ sơn bảo vệ epoxy khi thi công 
màng sơn trong điều kiện ẩm cao. 

Phản ứng tổng hợp ketimin từ DETA và MIBK 
xảy ra theo phương trình sau: 

 

 
 

Phản ứng trên là phản ứng thuận nghịch, do đó 
để phản ứng chuyển dịch về phía tạo xetimin đã tiến 
hành: 

Loại bỏ nước tách ra trong phản ứng bằng 
phương pháp chưng hỗn hợp đẳng phí toluen với 
nước. 

Sử dụng một lượng dư lớn keton (tỷ lệ mol 
amin:keton = 1:4).  

Hiệu suất của Ketimin thu được có thể xác định 
qua lượng nước tách ra sau quá trình phản ứng. 

3.1. Khảo sát ảnh hưởng của xúc tác là axit mạnh 
đến hiệu suất tổng hợp Ketimin 

Để khảo sát ảnh hưởng của xúc tác axit mạnh 
đến hiệu suất phản ứng tổng hợp ketimin đã tiến 
hành phản ứng của DETA với MIBK ở nhiệt độ 90-
100°C, tỷ lệ mol DETA:MIBK = 1:4 và hàm lượng 
xúc tác axit clohydric là 0% và 1%. 

Trong phản ứng này không sử dụng dung môi vì 
MIBK tạo hỗn hợp đẳng phí với nước ở t° = 89,6°C. 

Kết quả khảo sát được trình bày trên hình 1. 
 

 
Hình 1: Ảnh hưởng của xúc tác đến hiệu suất phản ứng tổng hợp ketimin 
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Kết quả trên hình 1 cho thấy khi có mặt xúc tác 
HCl hiệu suất ketimin tăng lên rõ rệt: Sau 6 giờ thực 
hiện phản ứng, hiệu suất ketimin khi không có mặt 
xúc tác chỉ đạt 67,5%  còn với 1%HCl hiệu suất tăng 
tới 95,5%. 

Sự khác biệt trên là do trong môi trường axit 
mạnh tốc độ phản ứng thủy phân ketimin (phản ứng 
nghịch) giảm. Có thể giải thích hiện tượng trên theo 
sơ đồ sau: 

  

 
 

Theo sơ đồ trên giai đoạn 3 bị cản trở bởi phản 
ứng 2 (tách proton ra khỏi nguyên tử oxi trong phân 
tử amino ancol) mà phản ứng này xảy ra rất khó 
khăn trong môi trường axit mạnh. 

 
3.2.  Khảo sát ảnh hưởng của hàm lượng xúc tác 
HCl đến hiệu suất tổng hợp ketimin 

 
Để khảo sát ảnh hưởng của hàm lượng xúc tác 

HCl đến hiệu suất tổng hợp ketimin đã tiến hành 
phản ứng của DETA với MIBK ở nhiệt độ 90 - 

100°C, tỷ lệ mol DETA:MIBK = 1:4 và hàm lượng 
xúc tác HCl thay đổi từ 0,3% đến 2%. 

Kết quả khảo sát được trình bày trên hình 2. 
Kết quả trên hình 2 cho thấy khi hàm lượng xúc 

tác tăng từ 0,3% đến 1% thì hiệu suất phản ứng tăng, 
nhưng khi hàm lượng xúc tác tăng lên 2% hiệu suất 
ketimin tăng không đáng kể. 

Để thấy rõ hơn ảnh hưởng của hàm lượng xúc 
tác HCl đến hiệu suất ketimin đã lập đồ thị hiệu suất 
theo hàm lượng HCl sau 6 giờ thực hiện phản ứng 
(hình 3). 

 
 

 

Hình 2: Ảnh hưởng của hàm lượng xúc tác HCl đến vận tốc phản ứng tổng hợp ketimin 
 
 

 
 

Hình 3: Ảnh hưởng của hàm lượng xúc tác tới hiệu suất ketimin sau 6 giờ tiến hành phản ứng 
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Các số liệu trên hình 3 cho thấy phản ứng tạo 
ketimin xảy ra tương đối dễ dàng ở 90 ÷ 100°C, khi 
không có xúc  tác HCl đã đạt được 67,5%, chỉ với 
0,3% HCl hiệu suất đã tăng lên gần 80% và với 1% 
HCl phản ứng gần như hoàn toàn (95,5%), khi tăng 
hàm lượng xúc tác lên 2% hiệu suất không tăng 
thêm đáng kể. Do đó, hàm lượng xúc tác tối ưu cho 
phản ứng tổng hợp ketimin là 1%. 

3.3. Khảo sát ảnh hưởng của thời gian tới hiệu 
suất tổng hơp ketimin 
 

Để khảo sát ảnh hưởng của thời gian tới hiệu 
suất của phản ứng đã thực hiện tổng hợp ketimin từ 
DETA và MIBK với tỷ lệ mol cấu tử DETA:MIBK 
=1:4; hàm lượng xúc tác HCl tối ưu là 1%, thời gian 
khảo sát từ 0 đến 6 giờ. 

 

 
Hình 4: Ảnh hưởng của thời gian tới hiệu suất phản ứng tổng hợp ketimin 

 
Từ đồ thị trên hình 4 có thể thấy, từ khi bắt đầu 

phản ứng tới sau 3 giờ thực hiện, hiệu suất của phản 
ứng tăng khá nhanh, sau 5 giờ hiệu suất đạt 95,5%, 
khi tiếp tục thực hiện phản ứng tới thời gian 6 giờ, 
hiệu suất của phản ứng gần như không đổi và đạt 
95,5%. Như vậy có thể thấy, thời gian tối ưu cho 
phản ứng tổng hợp ketimin là 5 giờ. 
 
3.4.  Khảo sát ảnh hưởng của bản chất xúc tác tới 
hiệu suất tổng hợp xetimin 
   

Để nghiên cứu ảnh hưởng của bản chất chất xúc 
tác tới hiệu suất ketimin đã tiến hành phản ứng tổng 
hợp ketimin từ DETA và MIBK với tỷ lệ mol 
DETA:MIBK = 1:4 ở nhiệt độ 90 - 100°C, hàm 
lượng 1% các xúc tác là HCl 37% và axit fomic, 
trong khoảng thời gian 5 giờ. Hiệu suất phản ứng thể 
hiện ở bảng 1. 

Bảng 1: Ảnh hưởng của bản chất xúc tác tới  
hiệu suất ketimin 

STT Xúc tác Hiệu suất, % 

1 HCl 95,50 

2 HCOOH 89,4 
 

Từ bảng 1 nhận thấy hiệu suất phản ứng tổng 
hợp ketimin từ DETA và MIBK sử dụng xúc tác 
HCl đạt hiệu suất (95,50%) cao hơn khi sử dụng xúc 
tác axit fomic (89,4%). Điều đó có thể được giải 
thích do axit HCl là axit mạnh, khả năng phân ly tạo 
ra ion H+ cao hơn so với axit fomic, làm cản trở 

phản ứng thủy phân ketimin, do đó hiệu suất phản 
ứng cao hơn. 
 
3.5. Khảo sát ảnh hưởng của dung môi tới hiệu 
suất tổng hợp ketimin 

 
   Để khảo sát ảnh hưởng của dung môi tới hiệu suất 
tổng hợp ketimin đã tiến hành phản ứng tổng hợp 
ketimin từ DETA và MIBK với tỷ lệ mol 
DETA:MIBK=1:4, khi có và không có mặt dung 
môi toluen, với hàm lượng xúc tác HCl 1% khối 
lượng, thời gian 5 giờ. Kết quả được trình bày trong 
bảng 2. 

Bảng 2: Ảnh hưởng của bản chất dung môi tới hiệu 
suất ketimin 

STT Nguyên 
liệu 

Dung 
môi 

Nhiệt độ 
hỗn hợp 
đẳng phí, 

°C 

Hiệu 
suất, % 

1 DETA, 
MIBK 

Không 89,6 95,50 

2 DETA, 
MIBK 

Toluen 85 85,26 

   Từ số liệu trên bảng 2 có thể thấy rằng dung môi 
toluen chỉ làm giảm nhiệt độ của phản ứng xuống 
85°C nhưng đồng thời cũng làm giảm hiệu suất 
ketimin từ 95,5% xuống 85,26%. 

Do vậy việc sử dụng dung môi toluen không 
đem lại hiệu quả mà còn gây tốn kém nên không sử
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dụng dung môi trong phản ứng tổng hợp ketimin. 
 
3.6. Một số thông số hóa lý của ketimin 

 
Đã tiến hành xác định một số thông số hóa lý cho 

sản phẩm ketimin. Kết quả được thể hiện ở bảng 3. 

Để khẳng định thành phần của ketimin nhận 
được, đã tiến hành xác định khúc xạ phân tử. 

So sánh độ khúc xạ phân tử thực nghiệm MRTN 
và độ khúc xạ phân tử theo tính toán MRTT  cho thấy 
ketimin từ DETA và MIBK có giá trị MRTN rất gần 
với MRTT với giá trị là 85,29 so với 83,63. 

 
Bảng 3: Một số thông số hóa lý của ketimin từ DETA và MIBK 

Hàm lượng nitơ, %  
Nguyên 
liệu đầu 

Nhiệt độ sôi,°C 

Khối 
lượng 
riêng, 
g/cm3 

Chỉ số 
khúc xạ Xác định Tính toán 

Chỉ số 
amin, 

mg KOH/g 

DETA, 
MIBK 170°C (1 mmHg) 

370°C (760 mmHg) 0,8638 1,464 15,82 15,73 472,33 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 

Hình 5: Phổ hồng ngoại xetimin 
 

Đã tiến hành chụp phổ hồng ngoại của ketimin 
và DETA (hình 4). Trên phổ hồng ngoại của ketimin 
đã xuất hiện pic tại vị trí 1659,2 cm-1 đặc trưng cho 
liên kết >C=N-, điều này khẳng định cấu trúc của 
sản phẩm nhận được. 

Trên cơ sở các số liệu phân tích hàm lượng nitơ, 
khúc xạ phân tử và phổ hồng ngoại có thể khẳng 
định sản phẩm thu được là ketimin. 
 
4.  KẾT LUẬN 
 

1. Đã tiến hành nghiên cứu ảnh hưởng bản chất 
xúc tác, hàm lượng chất xúc tác, thời gian phản ứng 
và dung môi tới hiệu suất phản ứng tổng hợp 
ketimin. Đã tìm được điều kiện thích hợp để tổng 
hợp được ketimin với hiệu suất 95,5% là:  

- Xúc tác HCl 37% với hàm lượng 1% (theo khối 
lượng) 

- Tỷ lệ mol cấu tử amin:xeton = 1:4 
- Thời gian phản ứng: 5 giờ. 
2. Đã tinh chế được ketimin, xác định một số 

thông số hoá lý đặc trưng và cấu trúc của ketimin. 
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