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NGHI£N CøU PH¶N øNG OZON HO¸ CñA α- 
PINEN, LIMONEN Vμ ISO- SAFROL 
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TrÇn V¨n Sung, TrÇn §øc Qu©n, Ph¹m V¨n Lý vμ TrÇn V¨n Léc 
ViÖn Ho¸ häc, ViÖn Khoa häc vμ C«ng nghÖ ViÖt Nam 

 
I - §Æt vÊn ®Ò 

Trong ho¸ häc h÷u c¬, ph¶n øng ozon ho¸ 
c¸c hydrocacbon kh«ng no lμ mét ph¶n øng kh¸ 
chän läc vμ ªm dÞu. Trong nhiÒu tr−êng hîp nã 
®−îc sö dông ®Ó ®Þnh vÞ nèi ®«i trong viÖc x¸c 
®Þnh cÊu tróc ho¸ häc cña c¸c hîp chÊt ch−a 
biÕt. 

S¶n phÈm cña ph¶n øng ozon ho¸ c¸c hîp 
chÊt cã chøa nèi ®«i th−êng lμ c¸c keto-andehit. 
Trong mét sè tr−êng hîp ph¶n øng ozon ho¸ cã 
thÓ cho s¶n phÈm lμ c¸c epoxit. §èi víi c¸c hîp 
chÊt cã chøa nhiÒu nèi ®«i th× ph¶n øng ozon 
ho¸ hÇu nh− x¶y ra ë tÊt c¶ c¸c nèi ®«i. Víi c¸c 
hîp chÊt cã chøa nèi ba th× s¶n phÈm ozon ho¸ 
®a phÇn lμ c¸c axit cacboxylic. Ngoμi ra ng−êi ta 
cßn thu ®−îc c¸c s¶n phÈm lμ α-diketon hoÆc α-
ketoeste, ®©y lμ nh÷ng s¶n phÈm cã gi¸ trÞ trong 
c«ng nghiÖp h−¬ng liÖu, hoÆc lμ c¸c hîp chÊt 
trung gian quan träng trong c¸c chuyÓn ho¸ ho¸ 
häc tiÕp theo ®Ó t¹o ra c¸c s¶n phÈm míi cã thÓ 
dïng trong c¸c ngμnh c«ng nghiÖp y d−îc, b¶o 
vÖ c©y trång. 

Cho ®Õn nay trong c¸c nghiªn cøu chuyÓn 
ho¸ ho¸ häc ë ViÖt Nam th× ph−¬ng ph¸p ozon 
ho¸ vÉn cßn Ýt ®−îc sö dông bëi v× ph¶n øng 
ozon ho¸ x¶y ra ë ®iÒu kiÖn ngÆt nghÌo, trang 
thiÕt bÞ t−¬ng ®èi phøc t¹p, s¶n phÈm trung gian 
cña ph¶n øng ozon ho¸ lμ c¸c hîp chÊt ozonid lμ 
nh÷ng chÊt cã kh¶ n¨ng g©y næ cao. 

Chóng t«i ®· tiÕn hμnh ph¶n øng ozon ho¸ 
c¸c hîp chÊt α-pinen (1) t¸ch tõ dÇu th«ng, 
limonen (3) t¸ch tõ tinh dÇu chanh cam vμ iso-
safrol (5) (s¶n phÈm ®ång ph©n ho¸ safrol t¸ch 
tõ tinh dÇu x¸ xÞ). 

II - PhÇn thùc nghiÖm 

Ph¶n øng ozon ho¸ ®−îc thùc hiÖn trong hçn 

hîp dung m«i CH2Cl2/AcOH hoÆc CH2Cl2/ 
MeOH. Nguån ozon ®−îc cung cÊp bëi m¸y 
ph¸t ozon "Ozonia CFS 1A" do h·ng Ozonia s¶n 
xuÊt. Hîp chÊt ozonid t¹o thμnh ®−îc ph©n huû 
b»ng dimetylsunfit. S¶n phÈm cña ph¶n øng 
ozon ho¸ ®−îc tinh chÕ b»ng ph−¬ng ph¸p ch−ng 
cÊt ph©n ®o¹n d−íi ¸p suÊt thÊp hoÆc ph−¬ng 
ph¸p s¾c ký cét nhanh, chÊt hÊp phô lμ silica gel 
hÖ dung m«i lμ cyclohexan/etylaxetat. Phæ hång 
ngo¹i ®−îc ®o trªn m¸y FTIR Impact 410 cña 
h·ng Carl Zeiss Jena, phæ NMR ®−îc ®o trªn 
m¸y Bruker 500 MHz, phæ khèi ®−îc ®o trªn 
m¸y Finigan cña Mü. 

 

S¬ ®å ph¶n øng ozon hãa α-pinen, limonen vμ 
iso-safrol 

Ph¶n øng ozon ho¸ α-pinen 

Hoμ tan 50 g (0,37 mol) α-pinen trong 750 
ml hçn hîp dung m«i CH2Cl2/AcOH (3:2 v/v). 
Hçn hîp ph¶n øng ®−îc lμm l¹nh tíi -16oC. 
Dßng khÝ ozon ®−îc dÉn vμo ph¶n øng víi tèc 
®é sao cho nhiÖt ®é cña ph¶n øng kh«ng v−ît 
qu¸ -12oC. Ph¶n øng ozon ho¸ diÔn ra trong 
kho¶ng 1giê (xuÊt hiÖn mμu xanh cña khÝ ozon 
d−). Cho thªm vμo hçn hîp ph¶n øng 60 ml 
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Me2S ®Ó ph©n huû hîp chÊt ozonid, n©ng dÇn 
nhiÖt ®é ph¶n øng tíi nhiÖt ®é phßng. Hçn hîp 
ph¶n øng ®−îc röa b»ng n−íc ®Õn m«i tr−êng 
trung tÝnh, lμm khan b»ng Na2SO4, cÊt lo¹i 
CH2Cl2 vμ ch−ng cÊt ph©n ®o¹n qua cét Vig¬r¬ 
d−íi ¸p suÊt thÊp thu ®−îc 33,9 g (0,2 mol) chÊt 
2. 

2: ®s: 99 - 100oC/3 mm Hg;  nD
20 = 1,4628. 

HiÖu suÊt 54%. 

Ph¶n øng ozon ho¸ limonen ®−îc thùc hiÖn 
trong ®iÒu kiÖn t−¬ng tù nh− ë α-pinen. Tõ 50 g 
limonen ®· thu ®−îc 40,4 g (0,24 mol) chÊt 4. 

4: ®s: 87 - 92oC/1 mm Hg; nD
20 = 1,4605. 

HiÖu suÊt 65%. 

Ph¶n øng ozon ho¸ iso-safrol ®−îc thùc hiÖn 
trong hçn hîp dung m«i CH2Cl2/ MeOH ë -60oC. 
Cho s¶n phÈm lμ heliotropin (6) víi hiÖu suÊt 
91% (tÝnh theo iso-safrol). 

III - KÕt qu¶ vμ th¶o luËn 

Tõ nguån nguyªn liÖu lμ c¸c tinh dÇu chanh, 
cam, tinh dÇu th«ng vμ tinh dÇu x¸ xÞ s½n cã 
trong n−íc, b»ng ph−¬ng ph¸p ch−ng cÊt ph©n 
®o¹n qua cét Vig¬r¬ d−íi ¸p suÊt thÊp, chóng t«i 
®· thu ®−îc α-pinen, limonen vμ iso-safrol (qua 
b−íc ®ång ph©n ho¸ vμ tinh chÕ l¹i) víi ®é s¹ch 
> 97% lμm nguyªn liÖu cho ph¶n øng ozon ho¸. 

Ph¶n øng ozon ho¸ α-pinen (1) chØ cho mét 
s¶n phÈm chÝnh. Kh¶o s¸t cÊu tróc s¶n phÈm thu 
®−îc b»ng phæ hång ngo¹i, phæ khèi vμ phæ 
céng h−ëng tõ h¹t nh©n 1H-NMR cho thÊy s¶n 
phÈm ozon ho¸ α-pinen lμ 3-axetyl-2,2-
dimetylcyclobutan axetaldehit (2). Trong qu¸ 
tr×nh tinh chÕ s¶n phÈm b»ng ph−¬ng ph¸p s¾c 
ký cét chÊt hÊp phô lμ silica gel, chÊt 2 kh«ng 
bÒn vμ tiÕp tôc bÞ chuyÓn ho¸, do vËy chóng t«i 

®· sö dông ph−¬ng ph¸p ch−ng cÊt ph©n ®o¹n 
d−íi ¸p suÊt thÊp vμ thu ®−îc s¶n phÈm ozon ho¸ 
α-pinen víi hiÖu suÊt 54% [1 - 4]. 

Ph©n tö limonen cã chøa hai nèi ®«i, v× vËy 
vÒ mÆt lý thuyÕt th× tïy theo ®iÒu kiÖn tiÕn hμnh 
mμ ph¶n øng ozon ho¸ cã thÓ x¶y ra ë c¶ hai nèi 
®«i hoÆc ë tõng nèi ®«i mét. Khi thùc hiÖn ph¶n 
øng ozon ho¸ limonen trong hçn hîp dung m«i 
lμ diclometan/axit axetic ë nhiÖt ®é -15 oC, 
chóng t«i ®· chØ thu ®−îc s¶n phÈm ozon ho¸ nèi 
®«i trong vßng cña limonen. ViÖc tinh chÕ s¶n 
phÈm còng ®−îc thùc hiÖn b»ng ph−¬ng ph¸p 
ch−ng cÊt ph©n ®o¹n d−íi ¸p suÊt thÊp do s¶n 
phÈm ozon ho¸ limonen còng kÐm bÒn. C¸c d÷ 
liÖu phæ thu ®−îc cho phÐp kh¼ng ®Þnh s¶n phÈm 
ozon ho¸ limonen lμ 4-metyl-3-(3-oxobutyl) 
pent-4-enal (4). 

Tõ iso-safrol chóng t«i ®· thu ®−îc 
heliotropin d¹ng tinh thÓ víi hiÖu suÊt trªn 90% 
cao h¬n nhiÒu so víi ph−¬ng ph¸p oxy ho¸ trùc 
tiÕp b»ng K2Cr2O4. Heliotropin lμ mét chÊt quan 
träng trong ngμnh h−¬ng liÖu vμ mü phÈm, nã cã 
t¸c dông t¹o mïi ngät vμ ®Þnh h−¬ng tèt. 
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