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 In this paper, alkanolamide nonionic surfactants were achieved by 

amidation of the methyl esters with ethanolamine at 140 
o
C, in 2 h in 

which methyl esters were synthesized by alkali catalyzed 

transesterification of the waste cooking oil, using methanol to oil molar 

ratio of 6:1. Additionally, to enhance surface-active property of the 

surfactants, C=C couple bonds in long chain alkyl of methyl esters were 

epoxidized by HCOOH/H2O2 before amidation. The obtained 

surfactants were characterized by Fourier transform infrared (FT-IR) and 

nuclear magnetic resonance (NMR). Furthermore, properties of the 

surfactants including surface tension, foamability and emulsifying power 

were also investigated. The results of this study showed that the waste 

cooking oil can be a potential source of cheap and suitable raw material 

for synthesis of surfactants. 
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Giới thiệu chung  

Ngày nay, chất hoạt động bề mặt (CHĐBM) giữ một vị 

trí quan trọng trong nhiều lĩnh vực khác nhau của đời 

sống dân dụng và công nghiệp với vai trò như chất tạo 

nhũ, chất tạo bọt, chất phân tán, chất diệt khuẩn [1]. 

Tuy nhiên, việc sử dụng các CHĐBM tổng hợp từ dầu 

mỏ có khả năng phân hủy chậm đã gây ra những 

quan ngại liên quan đến môi trường. Song song đó là 

tình trạng cạn kiệt dần của các nguồn nguyên liệu hóa 

thạch [2]. Trước tình hình đó, các CHĐBM thân thiện 

với môi trường, dễ phân hủy sinh học đang ngày càng 

trở nên quan trọng bởi các lợi ích mà chúng mang lại  

[3].  

CHĐBM không ion là hợp chất rất quan trọng trong 

ngành hóa chất tẩy rửa nhờ tính tương thích sinh học 

và khả năng dễ phân hủy sinh học của chúng. Các 

CHĐBM này có thể được tổng hợp từ các nguồn 

nguyên liệu tự nhiên và được sử dụng trong nhiều ứng 

dụng cũng như là lĩnh vực công nghiệp [4, 5]. Riêng 

đối với các CHĐBM alkanolamide, chúng thường được 

tổng hợp thông qua phản ứng amide hóa giữa acid 

béo hoặc dẫn xuất methyl ester với các amine bậc 1 

hay bậc 2, điển hình là ethanolamine hay 

diethanolamine tương ứng. Nhiều nhóm nghiên cứu 

đã sử dụng dầu thực vật, mỡ động vật như là nguồn 

nguyên liệu để tổng hợp các CHĐBM có khả năng 

phân hủy sinh học và ít độc hại cho môi trường này 

[6]. 

 Dầu ăn đã qua sử dụng là chất thải sinh ra hàng ngày 

từ nhiều nguồn khác nhau như ngành công nghiệp 

thực phẩm, các nhà hàng và hộ gia đình. Ước tính chỉ 

tại Thành phố Hồ Chí Minh đã có hơn chục tấn dầu ăn 

thải thải ra mỗi ngày, các nhà hàng trung bình mỗi 

ngày thải ra 20 – 30 kg dầu ăn. Trong các thập kỷ qua, 

các nhà khoa học đã nghiên cứu sử dụng dầu ăn thải 
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như là nguồn nguyên liệu để tổng hợp nhiên liệu sinh 

học góp phần giảm lượng khí thải của các động cơ 

diesel [7, 8]. Ngoài ra, dầu ăn thải còn được sử dụng 

làm nguyên liệu để tổng hợp chất hoạt động bề mặt 

[9, 10]. Đây được xem là nguồn nguyên liệu không 

những có trữ lượng tương đối lớn, lại rẻ tiền, đem lại 

hiệu quả kinh tế cao, mà còn góp phần bảo vệ môi 

trường và sức khỏe con người. 

Trong nghiên cứu này, chất hoạt động bề mặt không 

ion alkanolamide được tổng hợp từ hỗn hợp methyl 

ester và ethanolamine. Trong đó, hỗn hợp sản phẩm 

methyl ester thu được khi thực hiện phản ứng alcohol 

phân dầu ăn phế thải bằng methanol với sự hiện diện 

của xúc tác KOH.  

Thực nghiệm và phương pháp nghiên cứu  

2.1 .  Nguyên l iệu  

Dầu thải được thu mua từ chợ Phước Bình, Quận 9, 

TPHCM. Các hóa chất có xuất xứ từ Trung Quốc và 

được sử dụng trực tiếp không qua bất kỳ quá trình xử 

lý nào. Hydrogen peroxide (H2O2 30%), Sodium 

chloride (NaCl), Potassium hydroxide (KOH), Methanol 

tinh khiết (CH3OH), Formic acid (HCOOH, 88%), 

Sodium hydrogen carbonate (NaHCO3), Ethanol amine 

(C2H7NO), Ethyl acetate (CH3COOC2H5). 

2 .2 . Tổng hợp methyl  ester từ dầu ăn thải  

 

 

Hình 1: Quy trình tổng hợp alkanolamide từ dầu ăn 

thải 

Đầu tiên hỗn hợp methyl ester được tổng hợp bằng 

phản ứng transester hóa triglyceride có trong dầu ăn 

thải với methanol, xúc tác KOH. Quy trình được thực 

hiện như sau: cân chính xác 0,43 g KOH và 10,60 g 

methanol 90
o
 cho vào bình cầu phản ứng 2 cổ đáy 

bằng 250 ml, lắp hệ thống ống sinh hàn và khuấy 

mạnh trong thời gian 20 phút. Tiếp theo cho vào bình 

phản ứng 43,00 g dầu ăn thải. Hỗn hợp được khuấy 

mạnh và giữ ổn định ở nhiệt độ 50 
o
C trong thời gian 

50 phút. Sau khi phản ứng kết thúc, đổ hỗn hợp phản 

ứng vào bình tách. Gạn lấy pha methanol vào chai lưu 

mẫu. Pha dầu gồm chủ yếu là hỗn hợp methyl ester 

được rửa bằng nước cất, khuấy nhẹ và đun nóng ở 70 

÷ 80 
o
C trong khoảng 10 phút. Lặp lại quá trình rửa 5 

÷ 6 lần cho đến khi nước rửa trong và có pH=7 thì đạt 

yêu cầu. Hỗn hợp methyl ester được làm khan bằng 

cách bốc hơi nước có sự hỗ trợ của vi sóng cho đến 

khi lớp methyl ester trong suốt và đồng nhất. 

2 .3 . Tổng hợp alkanolamide -A 

Trong một quy trình chuẩn (hình 1): cho vào bình cầu 

28,80 g hỗn hợp methyl ester đã điều chế ở trên và 

10,27 g ethanolamine với tỷ lệ mol là 1:5. Khuấy hỗn 

hợp với tốc độ 600 vòng/phút ở 140 
o
C trong thời gian 

2 giờ. Kết thúc phản ứng, hỗn hợp được ổn định trong 

thời gian 15 phút để hình thành dạng wax. Kết tinh 

dạng wax này trong dung môi ethyl acetate (EtOAc) sẽ 

thu được tinh thể màu trắng alkanolamide-A [1]. 

2 .4. Dihydroxyl  hóa methyl  ester  

Khả năng hoạt động bề mặt của các chất hoạt động 

bề mặt phụ thuộc rất nhiều vào chỉ số HLB 

(Hydrophilic-Lipophilic Balance). Do đó, để tăng độ 

phân cực của phân tử alkanolamide, các vị trí nối đôi 

C=C trong gốc alkyl của các methyl ester được 

dihydroxyl hóa bằng hỗn hợp HCOOH/H2O2 trước khi 

thực hiện phản ứng amide hóa. Phản ứng dihydroxyl 

hóa được thực hiện như sau (hình 1): hỗn hợp methyl 

ester, H2O2 30% và HCOOH 88% với các tỷ lệ mol khác 

nhau được khuấy mạnh ở tốc độ 600 vòng/phút, nhiệt 

độ được giữ ổn định tại 60 
o
C trong thời gian 2 giờ. 

Hỗn hợp sau phản ứng được rót vào phễu tách để gạn 

bỏ pha nước chứa acid formic dư, sau đó rửa pha dầu 

với dung dịch NaHCO3 bão hòa, chiết với EtOAc, rửa 

nhiều lần với nước cất cho đến khi pha dầu có pH=7. 

Cô quay đuổi dung môi sẽ thu được hỗn hợp sản 

phẩm methyl formyloxy ester và methyl dihydroxy 

ester [1]. 

2 .5 .Tổng hợp Alkanolamide-B 

Trong một quy trình chuẩn (hình 1): cân và cho vào 

bình cầu 8,00 g hỗn hợp sản phẩm dihydroxyl hóa 

methyl ester và 3,50 g ethanolamine (tỷ lệ mol 1:5). Lắp 

sinh hàn hoàn lưu, khuấy mạnh ở tốc độ 600 

vòng/phút và giữ nhiệt độ ổn định ở 140 
o
C trong thời 

gian 1 giờ. Hỗn hợp sau phản ứng được ổn định trong 
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15 phút để tạo wax, kết tinh trong dung môi EtOAc thu 

được chất rắn alkanolamide-B màu trắng ánh vàng [1]. 

Cấu trúc hóa học của sản phẩm alkanolamide tổng 

hợp từ dầu ăn thải được kiểm tra bằng phương pháp 

phân tích hồng ngoại biến đổi Fourier (FT-IR), sử dụng 

thiết bị Bruker Tensor 27 và phương pháp cộng hưởng 

từ hạt nhân (NMR) sử dụng thiết bị Bruker AV 500. 

2 .6 . Khảo sát tính hoạt động bề mặt của các sản phẩm 

alkanolamide  

2.6 .1. Khảo sát khả năng hòa tan trong dung môi  

Độ hòa tan của các sản phẩm alkanolamide trong các 

loại dung môi có độ phân cực khác nhau được khảo 

sát như sau: rót 10,0 ml các dung môi có độ phân cực 

giảm dần: nước, ethyl acetate, ethanol, chloroform, n-

hexane, benzene, ether dầu hỏa… vào các ống nghiệm 

có đánh số. Sau đó hòa tan 0,5 g chất hoạt động bề 

mặt alkanolamide vào mỗi dung môi ở các ống 

nghiệm trên, lắc vừa phải trong vòng 3 phút. Ghi nhận 

khả năng hòa tan của chất hoạt động bề mặt trong 

từng dung môi [11]. 

2.6 .2.  Khảo sát khả năng tạo nhũ  

Khả năng tạo nhũ của dung dịch chất hoạt động bề 

mặt được xác định bằng các hệ sau: dầu nành/nước, 

cyclohexane/nước, chất lỏng paraffin/nước ở nhiệt độ 

phòng. Đầu tiên hòa tan lần lượt khoảng 0,05 g các 

chất hoạt động bề mặt alkanolamide với 15,0 ml dầu 

nành, 15,0 ml cyclohexane, 15,0 ml chất lỏng paraffin 

trong 3 ống nghiệm đã được đánh dấu từ 1 đến 3. Sau 

đó rót 4,0 ml nước cất đã khử ion vào từng ống 

nghiệm trên, lắc mạnh trong vòng 30 giây. Sau đó để 

yên các ống nghiệm. Ghi nhận thời gian hỗn hợp 

trong các ống nghiệm phân pha. Thí nghiệm được lặp 

lại 5 lần và thời gian trung bình chính là khả năng nhũ 

hóa [12]. 

2.6 .3. Khảo sát các yếu tố ảnh hưởng đến độ bền nhũ 

tương 

Tiến hành tạo nhũ tương của các alkanolamide A, B với 

nước, paraffin và n-butanol theo các tỷ lệ khác nhau. 

Trước tiên khuấy mạnh tạo hỗn hợp đồng nhất, sau 

khoảng 20 ngày, so sánh độ bền của các nhũ tương 

này.  

2.6 .4. Khảo sát sức căng bề mặt của các dung dịch chất 

hoạt động bề mặt alkanolam ide 

Sức căng bề mặt của các dung dịch CHĐBM có nồng 

độ khác nhau (0.03 – 0.0003 ± 0.00002 M) được xác 

định bằng phương pháp thể tích giọt [13]. Thiết bị 

Lauda TVT 2E được dùng để đo sức căng của thể tích 

giọt lỏng (khoảng sai số ± 0,01 mN/m) ở 20 
o
C trong 

bể điều nhiệt. Đo ít nhất ba lần để lấy kết quả trung 

bình. Giá trị cân bằng sức căng bề mặt được lặp lại 

trong khoảng 0,1 mN/m [12]. 

2.6 .5. Khảo sát khả năng tạo bọt của các dung dịch 

chất hoạt động bề mặt alkanolamide  

Thiết bị MBM-RI Ross-Miles (độ chính xác ± 0,1 ml) 

được sử dụng để đo khả năng tạo bọt của các dung 

dịch CHĐBM theo phương pháp Ross-Miles. Đầu tiên, 

chuẩn bị các mẫu dung dịch lỏng chất hoạt động bề 

mặt với hàm lượng 0,25 ± 0,01% khối lượng. Sau đó, 

bơm 500 ml của dung dịch vừa mới chuẩn bị vào một 

ống đong 1000 ml từ độ cao 450 mm. Thể tích bọt của 

dung dịch được đo tại thời điểm 5 phút sau khi bơm, 

phép đo này được lặp lại ba lần và lấy giá trị trung 

bình để tính toán khả năng tạo bọt và độ bền bọt của 

chất hoạt động bề mặt. Giá trị thể tích bọt có thể lặp 

lại sai số trong khoảng 0,6 ml [12]. 

Kết quả và thảo luận  

3.1 . Kết quả phân tích thành phần hóa học của dầu ăn 

thải  

Kết quả phân tích GC – MS thể hiện thành phần acid 

béo của dầu ăn thải thu gom được ở chợ Phước Bình, 

Quận 9, TPHCM, chủ yếu là cis-9-octadecenoic acid 

(54,0%) và acid hexandecadienoic (40,0%). Ngoài ra, 

hàm lượng nước và acid béo tự do trong dầu ăn 

không đáng kể. 

3 .2 .  Kết quả tổng hợp alkanolamide  

Quy trình chuẩn để tổng hợp các alkanolamide từ dầu 

ăn thải được trình bày như trong hình 1. Kết quả từ một 

phản ứng chuẩn điển hình cho thấy, đối với giai đoạn 

tổng hợp methyl ester, xúc tác đồng thể KOH có hoạt 

tính cao với phản ứng methanol phân dầu ăn thải. Đối 

với giai đoạn dihydroxyl hóa, khi tỷ lệ mol methyl 

ester:H2O2:HCOOH là 1:1,5:3, thời gian phản ứng là 2 

giờ, nhiệt độ phản ứng là 60 
o
C và tốc độ khuấy 600 

vòng/phút thì sản phẩm thu được là hỗn hợp hydroxyl 

– formyloxy ester và dihydroxyl ester với hiệu suất hơn 

90%. Ảnh hưởng của nhiệt độ và thời gian phản ứng 

đến hiệu suất đã được khảo sát. 



Vietnam Journal of Catalysis and Adsorption, 7 – issue 2 (2018) 105-110 

 

108 

3.3. Kết quả khảo sát ảnh hưởng của nhiệt độ đến hiệu 

suất phản ứng tổng hợp alkanolamide  

Kết quả khảo sát cho thấy khi tăng nhiệt độ từ 120 
o
C 

đến 140 
o
C, hiệu suất của phản ứng tổng hợp 

alkanolamide-A và alkanolamide-B đều tăng đáng kể. 

Tuy nhiên khi tăng nhiệt độ phản ứng đến 150 
o
C, hiệu 

suất của các phản ứng tổng hợp alkanolamide đều 

giảm (hình 2, hình 3). Kết quả khảo sát này tương tự 

như một số công trình nghiên cứu đã công bố trước 

đây [1, 14]. Do đó nhiệt độ thích hợp nhất được chọn 

để tổng hợp alkanolamide-A và alkanolamide-B là 140 
o
C.  
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Hình 2: Ảnh hưởng của nhiệt độ phản ứng đến hiệu 

suất tổng hợp alkanolamide-A 
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Hình 3: Ảnh hưởng của nhiệt độ phản ứng đến hiệu 

suất tổng hợp alkanolamide-B 

3.4. Kết quả khảo sát ảnh hưởng của thời  gian đến 

hiệu suất phản ứng tổng hợp alkanolamide  

Kết quả khảo sát ảnh hưởng của thời gian phản ứng 

được trình bày ở hình 4 và hình 5, kết quả cho thấy khi 

tăng thời gian phản ứng, hiệu suất của phản ứng tổng 

hợp alkanolamide-A và alkanolamide-B tăng. Tuy 

nhiên, khi tiếp tục tăng thời gian phản ứng từ 2,0 giờ 

lên 4,0 giờ đối với phản ứng tổng hợp alkanolamide-A 

và từ 1,0 giờ lên 2,0 giờ đối với phản ứng tổng hợp 

alkanolamide-B thì hiệu suất của các phản ứng đều 

giảm. 
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Hình 4: Ảnh hưởng của thời gian phản ứng đến hiệu 

suất tổng hợp alkanolamide-A 
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Hình 5: Ảnh hưởng của thời gian phản ứng đến hiệu 

suất tổng hợp alkanolamide-B 

3.5 . Kết quả phân tích cấu trúc alkanolamide  
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Hình 6: Phổ FT-IR của alkanolamide-A, B 
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Kết quả phân tích FT-IR của hai CHĐBM alkanolamide-

A và alkanolamide-B (hình 6 alkanolamide-A(a), 

alkanolamide-A(b)) đều cho thấy sự hiện diện dao 

động hóa trị N–H của amide tại các peak 3092.98 và 

3097.41 cm
-1
, dao động hóa trị C=O của amide tại các 

peak 1641.82 và 1640.60 cm
-1
, dao động hóa trị C–H 

của gốc alkyl thể hiện ở các peak từ 2850–2920 cm
-1
, 

dao động kéo dài của –CH2– thể hiện ở các peak 

2919.17 và 2856.31 cm
-1
, dao động C–N xuất hiện ở 

vùng 1060.60 và 1065.20 cm
-1
, nhóm OH dao động ở 

peak 3349.82 và 3294.83 cm
-1
 [15].  

Bên cạnh đó, danh pháp của sản phẩm alkanolamide 

cũng được chứng minh bằng kết quả phân tích cộng 

hưởng từ hạt nhân (NMR). Phổ 
1
H – NMR (500 MHz, 

MeOD) có sự hiện diện của các proton: δ (ppm) 5,34 

(t, J=20Hz, 1H, –CH=CH–), 4,84 (s, 1H, –C–OH ) 3.64–

3.58 (m, 9H, –CH2–OH), 3,31–3,27 (m, 5H, –CH2–NH–), 

2,82 (t, J=5,5Hz, 2H, –C–NH–) 2.20(t, J=7,5Hz, 3H, –

CH2–C=O), 1.60 (s, 2H, –CH2–CH2–C=O), 1.29-1.33 (m, 

35H, –CH2–), 0.91–0,88 (m, 5H, –CH3). 

Phổ 
13

C – NMR (500Hz, MeOD) cũng thể hiện các mũi 

cộng hưởng: δ (ppm) 176.6 (–C=O), 164.10 (–CH2–OH), 

130.84 (–CH=), 129.06 (–CH=), 50.33, 48.49, 37.10, 

33.95, 30.59, 27.10, 23.65, 22.57, 14.41 (–CH3).  

3 .6 . Khảo sát tính hoạt động bề mặt của các sản phẩm 

alkanolamide  

3.6.1. Kết quả khảo sát khả năng hòa tan trong các 

dung môi  

Kết quả khảo sát cho thấy alkanolamide-A và 

alkanolamide-B hòa tan tốt trong dung môi ethanol và 

ít tan trong các dung môi phân cực mạnh như nước 

hoặc không phân cực như benzene. Kết quả khảo sát 

này phù hợp với các công trình đã công bố trước đây 

[16]. 

3.6.2. Kết quả khảo sát khả năng tạo nhũ tương   

Khả năng tạo nhũ tương của các alkanolamide với các 

hệ dầu nành/nước, cyclohexane/nước, paraffin/nước 

cũng được khảo sát. Kết quả cho thấy ở cùng nhiệt độ 

phòng, cùng tỷ lệ mol thì khả năng tạo nhũ của 

alkanolamide-B tốt hơn khả năng tạo nhũ của 

alkanolamide-A. Hệ nhũ tương bền nhất là hệ 

paraffin/nước: nhũ tương bền khoảng 25 phút khi sử 

dụng alkanolamide-A làm chất nhũ hóa và 40 phút khi 

sử dụng alkanolamide-B làm chất nhũ hóa. Như vậy, 

khả năng nhũ hóa của các alkanolamide tổng hợp 

được trong nghiên cứu này là tương đối cao so với 

một số sản phẩm tương đương đã được công bố. Cụ 

thể, trong nghiên cứu của Zhang và các cộng sự, thời 

gian tách pha đối với hệ paraffin/nước khi sử dụng 

CHĐBM mà họ tổng hợp được từ dầu ăn thải chỉ vào 

khoảng 5 phút [10]. Hơn nữa, bằng cách cố định các 

thông số bao gồm: nhiệt độ 30 
o
C, thời gian 20 phút, 

tốc độ khuấy trộn 600 vòng/phút; lần lượt thay đổi tỷ 

lệ phần trăm khối lượng của chất hoạt động bề mặt 

alkanolamide, paraffin và nước sẽ thu được công thức 

nhũ tương bền [17].  Công thức nhũ tương bền tương 

ứng với các alkanolamide tổng hợp trong nghiên cứu 

này được trình bày trong bảng 1. 

Bảng 1: Công thức nhũ tương bền của các 

alkanolamide tổng hợp từ dầu ăn thải 

Chất hoạt 

động bề mặt 

Công thức tạo hệ nhũ 

bền (% khối lượng) 

Giá trị 

CMC, g/l 

Alkanolamide

-A 

25% CHĐBM + 32% 

nước + 38% paraffin + 

5% n-butanol 

0,0035 

Alkanolamide

-B 

10% CHĐBM +25% 

nước + 65% paraffin 
0,0040 

Nhũ tương tạo thành có màu vàng nhạt, thuộc loại 

nhũ tương nước/dầu (w/o) và có độ bền hơn 15 ngày. 

Kết quả khảo sát cho thấy sự tăng thành phần ưa nước 

(nhóm –OH) và giảm thành phần kỵ nước (nhóm –

CH=CH–) rõ ràng đã góp phần cải thiện khả năng hòa 

tan trong nước của CHĐBM alkanolamide-B, từ đó nhũ 

tương tạo thành mịn màng và bền vững hơn rất nhiều 

so với hệ nhũ tương của alkanolamide-A. 

3.6.3. Kết quả khảo sát sức căng bề mặt và khả năng 

tạo bọt của chất hoạt động bề mặt  

Bảng 2: Khả năng tạo bọt và sức căng bề mặt của 

alkanolamide 

Stt Tên chỉ tiêu Phương pháp thử 
Kết 

quả 

1 

Sức căng bề mặt 

(Du Nouy ring), 

mN/m 

ASTM D1331– 95 29,9 

2 
Thể tích cột bọt, 

mL 
TCVN 5817: 1994 60 

Kết quả khảo sát khả năng tạo bọt và sức căng bề mặt 

của sản phẩm alkanolamide được trình bày trong bảng 

2. Thể tích cột bọt này lớn hơn thể tích cột bọt của 

dung dịch chất hoạt động bề mặt alkanolamide tổng 

hợp từ 9,10-dihydroxystearic acid chỉ có 40 ml [18]. 
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Kết luận 

Chất hoạt động bề mặt alkanolamide loại A và loại B 

được tổng hợp thành công từ nguồn nguyên liệu dầu 

ăn thải có giá thành rẻ với hiệu suất khá cao, lên đến 

gần 90%, bằng các phản ứng hóa học như transester, 

epoxy và amide hóa. Đồng thời, hiệu suất tổng hợp 

CHĐBM đạt giá trị cao nhất tại nhiệt độ 140 
o
C, trong 

thời gian 2 giờ. Các alkanolamide này đều có khả năng 

tạo hệ nhũ tương nước/dầu (w/o) bền. Ngoài ra cấu 

trúc của các sản phẩm alkanolamide cũng đã được 

kiểm chứng bằng FT-IR và NMR. Các kết quả đạt được 

cho thấy khả năng ứng dụng cao của alkanolamide 

vào thực tế với các ứng dụng như làm chất nhũ hóa, 

chất tăng độ mềm, chất tăng khả năng tạo bọt... trong 

nhiều lĩnh vực công nghệ khác nhau. 
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