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  شناسایی برخی اجزاي لجن با استفاده از فنون کروماتوگرافی 

  )XRDتفرق اشعه ایکس () و MS/GCسنجی جرمی ( طیف -گازي 
  

 2مجید کیائی و 3، سید اسحاق عبادي2*رامین ویسی ،1نغمه امانی

  ، چالوس، ایران ،دانشگاه آزاد اسلامیواحد چالوس، ، التحصیل دکتري صنایع چوب و کاغذ فارغ1
 ، چالوس، ایران ،دانشگاه آزاد اسلامیواحد چالوس، ، صنایع چوب و کاغذدانشیار گروه 2
   چالوس، ایران ،دانشگاه آزاد اسلامیواحد چالوس، ، صنایع چوب و کاغذاستادیار گروه 3

  27/04/1400؛ تاریخ پذیرش: 12/02/1400تاریخ دریافت: 
  1چکیده

موجود در لجن تیمار شده با فورفورال و  اتاستخراج، شناسایی و مقایسه ترکیببا هدف  پژوهشاین  سابقه و هدف:
 )،MS/GCجرمی ( سنجی طیف -براي شناسایی اجزاي لجن از فنون کروماتوگرافی گازي  انجام شد.اسید استیک 

  استفاده شد. )XRDتفرق اشعه ایکس (و  FTIR سنجی طیف
  

و با  انتخاب گردیدتصادفی  صورت به لجن از کارخانه چوب و کاغذ مازندرانهاي آزمونی  نمونه ها: مواد و روش
مواد استخراجی توسط حلال استن از  TAPPIهاي استاندارد  . سپس طبق آزمونفورفورال و اسید استیک تیمار گردید

 BSTFAمنتقل و به آن واکنشگر  اي شیشهمانده مواد استخراجی به داخل یک ویال  گردید و باقی جداسازي لجنآرد 
شدند. براي شناسایی ترکیبات نیز از دیاگرام زمان  تزریق GC-MS ، به دستگاهسازي آمادهها بعد از  اضافه شد. نمونه

  بازداري، محاسبه ضریب کواتز و جدول آدامز استفاده گردید.
  

فورفورال با هاي آزمونی نشان داد که در لجن، لجن تیمار شده  نتایج کروماتوگرام گازي مواد استخراجی نمونه :ها یافته
ها نیز  مقایسه کروماتوگرام وجود دارد. شناسایی قابلترکیب  48و  138، 59 ترتیبه تیمار شده با اسید استیک ب و لجن

مشترك در هر سه نمونه آزمونی  صورت بهنفتالن -متیل- 2و اتیل هگزیل) فتالات -2بیس (ترکیب  دونشان داد که 
در لجن تیمار شده با استیک اسید  شده شناساییهاي هیدروکربنی خالص و معدنی  اسکوئلن یکی از روغن وجود دارد.
از کل ترکیبات غیرقطبی  اي ملاحظه قابلها درصد  ها، آلکان با توجه به کروماتوگرام بوده است. درصد 26/2و به میزان 
سنگین هستند  نسبتاًهاي سبک تا ترین این ترکیبات آلکان ، فراواناند دادهتشکیل را هاي تیمار شده  و نمونه را در لجن

تیمار شده با اسید استیک  توان ترکیبات دودکان، تري دکان در لجن، نانو دکان، هگزا دکان و اکتا دکان در لجن یکه م

                                                
  vaysi_r452@yahoo.comمسئول مکاتبه:  *
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 2ها نشان داد که  چنین مقایسه کروماتوگرام همهاي تیمار شده با فورفورال را نام برد.  و آن دکان و هگزا دکان در نمونه
رال و اسید استیک وجود دارند، تیمار شده با فورفو مشترك در لجن صورت بههگزادکان و  اتیل اکریدین-2ترکیب 

کارخانه  نیز نشان داد که لجن )XRDایکس (نتایج آنالیز پراش پرتو  .اولیه مشاهده نشده است لجن که در طوري به
بررسی  .تشکیل شده استو مواد کلوییدي ) ϴ2=39از کلسیت ( NSSCو  CMP حاصل از فرایندهاي کاغذسازي

 هاي عاملی موجود در سطح الیاف لجن گروه ها نشان داد که تیمار اسید استیک باعث تقویتنمونه FT-IRطیف 
 C-Cپیوند به  تر مربوط بیشکه ارتعاشات کششی  شده است cm-1 1500 -1600در محدوده عدد موجی  خصوص به

هاي  نیز مربوط به گروه 3400تا  cm-1 3200ی چنین عدد موج باشد، هم و ارتعاشات اسکلتی واحدهاي آروماتیکی می
  باشد. فعال هیدروکسیل می

  

توان تترادکانوییک اسید،  را می در لجن شده شناسایی نشده اشباعو  شده اشباعترین اسیدهاي چرب  از مهم گیري: نتیجه
دي کربوکسیلیک اسید معرفی بنزن -2،1و برموهبتیل ایزوبوتیل فتالیک اسید، پالمیتولئیک اسید، لینوالادیک اسید -7

توانند اثرات این ترکیبات بسته به نوع تیمار می .اند شدهفورفورال و اسید استیک حذف  با که در طی تیمار لجن کرد
  داشته باشند. منفی یا مثبتی روي کاربردهاي لجن

  
گازي ، کروماتوگرافی )MSجرمی ( سنجی طیف، FTIR سنجی طیف ،)XRDپراش پرتو ایکس ( کلیدي: هاي واژه

)GC( ،لجن  
  

  مقدمه
افزایش جمعیت و بالا رفتن با امروزه، 

در کنار سایر محصولات هاي زندگی، استاندارد
افزایش  ، تولید و مصرف کاغذصنعتی و کشاورزي

میزان و تنوع پسماندهاي جامد  درنتیجهو  یافته
. در مقیاس دهد نشان می افزایشنیز آن از  تولیدشده

بیلیون تن تا  19جهانی مقدار تخمین سالانه زباله، 
هاي ، آلودگیرو ازاین .)12خواهد بود ( 2025سال 

هاي کشاورزي و صنعتی را پسماند محیطی زیست
تواند به یک نگرانی جهانی تبدیل کند، بنابراین،  می

مناسب اجتماعی، فنی، اقتصادي و  حل راهیافتن 
تر و سبز زیست محیطداشتن  منظور به محیطی زیست

اهمیت است. چندین کشور  دارايتر بسیار مهم و  پاك
سعی دارند تا این مشکل را توسط بازیافت پسماندها 

، مجتمع صنایع چوب و ارتباط دراین). 17حل کنند (
تن کاغذ  75000کاغذ مازندران براي تولید سالانه 

  تن  38000تن کاغذ روزنامه و  52000فلوتینگ، 
و تحریر طراحی گردیده است. در این  کاغذ چاپ

دهی  لجن از اکسیژن اي ملاحظه قابلکارخانه، مقدار 
شود سازهاي ثانویه تولید می سریع فاضلاب در زلال

). متوسط لجن (آلی و 19گویند (می که به آن لجن
تن در  1700غیرآلی) تولیدي در این کارخانه حدود 

؛ استدرصد  25که درصد ماده خشک آن  ماه است
تن ماده خشک تولید  425بنابراین، در ماه حدود 

 کاملاًتن لجن  14روزانه حدود  که طوري بهشود،  می
که بلااستفاده  گرددخشک در این کارخانه تولید می

شامل  خشک نیمه گردد. این لجندفن می عملاًاست و 
توان که از اجزاي آن می باشدمواد آلی و غیرآلی می

ها ها، مومد استخراجی، چربیسدیم، گوگرد، موا
هاي فیبري و کربنات کلسیم به همراه ها و نرمهاسترول

  ).9نام برد (را پوست درختان 
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، دفن پسماند کارخانه کاغذسازي در ارتباط دراین
 محیطی زیستزمین، علاوه بر اقتصادي نبودن، مسائل 

گردد، هاي زیرزمینی را نیز موجب میو آلودگی آب
براي دفن این الیاف نیاز به سطح وسیعی از چنین  هم

ها براي کاهش حجم باشد. برخی از کارخانهزمین می
سوزانند، اما این عمل لجن کارخانه کاغذ، آن را می

به وجود  زیست محیطتواند مشکلاتی را براي می
با شناسایی اجزاي  هاي نوین صنعتیآورد. در سیستم

در ز این پسماندها توان امی کارخانه کاغذسازي، لجن
با پتانسیل موادي موجود،  پسماندهايکنار سایر 

، ارتباط دراین ).14، 5تهیه کرد ( زیست محیطدوستدار 
در ساختار خود  C5H4O2فورفورال با فرمول شیمیایی 

داراي یک حلقه با چهار اتم کربن و یک اتم اکسیژن 
آلی است که از منابع  اي ماده). فورفورال 2باشد (می

تجدیدپذیر، مانند ضایعات کشاورزي و یا صنعتی 
(چوب؛ ذرت، پوسته برنج، جوي دوسر و کاه گندم) 

منبع اصلی تجاري فورفورال، ). 3شود (تولید می
فورفورال باگاس و پسماندهاي کشاورزي است. 

پذیري خوب، قابلیت تشکیل پلیمر  علت واکنش به
که از و نیز با توجه به این قوي، فراریت نسبتاً کم

آلدهید برتر  منزله بهآید،  دست می بافت گیاهی به
شناخته شده است و کاربردهاي فراوانی در صنایع 

چنین  هم ).20شیمیایی، رنگ و رزین داشته است (
  یک اسید ضعیف و با  عنوان بهاسید استیک نیز 

هاي یا جوهر انگور جزء اسید CH3COOH فرمول
آیوپاك به اتانوئیک  گذاري نامدر  کربوکسیلیک است و

ماده واسطه  عنوان بهاسید معروف است. اسید استیک 
در تولید استات وینیل که ترکیب مهمی در تولید 

استیک اسید  .باشد، کاربرد دارد چسب و رنگ می
بدون آب و خالص یک مایع بدون رنگ بوده که آب 

 5/16کند و در دماي  را از محیط اطرافش جذب می
رنگ  گراد به شکل یک جامد کریستالی بی درجه سانتی
کریستالی اسید استیک  ار). ساخت16(شود  منجمد می

دیمر جفت  صورت بهها  دهد که مولکول نشان می
ها را به هم متصل  شوند که پیوندهاي هیدروژنی آن می

درجه  120توان در بخار  کرده است. دیمرها را می
حسینسیا و همکاران  گراد شناسایی کرد. سانتی

) گزارش کردند که تیمار استري و استیله شدن 2005(
انه کاغذسازي مقاومت کششی و مدول لجن کارخ

ها را یانگ را بهبود بخشیدند، اما جذب آب کامپوزیت
حضور اسید استیک و اکلریک چنین  کاهش دادند. هم

سطح مشترك بین لجن کاغذ و ماتریکس 
PP/EPDM پروپیلن/ اتیلن (چندسازه متشکل از پلی

  ).8دهد (پروپیلن دین ترپلیمر) را افزایش می
که  بیان نمودند) 2010گیرونس و همکاران (

هاي  افزایش میزان لجن کارخانه کاغذ در کامپوزیت
تري حاصل  موادي با مقاومت کششی کم ،پروپیلن پلی
هاي در معرض نیروي بنابراین در کامپوزیت؛ شودمی

فیلر و زمانی که  عنوان بهلجن کارخانه کاغذ  کششی،
یرند، لجن تا گمواد تحت نیروي خمشی قرار می

 ).4کند (عمل می کننده تقویتحدي مانند 

با بررسی امکان استخراج،  )2015( ویسی
هاي موجود فلزي و رزین هاي یونشناسایی و حذف 

 ECFهاي شده با توالی بري رنگباگاس  در خمیر
، GC/MSدر ارزیابی از طیف گزارش داد که 

 بري رنگترکیبات خمیر  ترین مهمترین مقادیر و  بیش
بنزن دي کربوکسیلیک -2و  1نشده باگاس شامل 

   ،اوکتادکان اسید، هگزا دکانوئیک اسید، هگزادکان،
p- ،پنتانون، اتیل  -2-متیل -4-هیدروکسی -4 زایلان

دو ترکیب  ارتباط دراین باشد. بنزن و دودکان داراي می
p-،بنزن دي کربوکسیلیک اسید در  -2و  1 زایلان

مشترك وجود داشت. دو  صورت بهها  تمامی نمونه
اوکتادکانوئیک اسید در  -9اوکتا دکان و  ترکیب

که در طی  نشده وجود دارد بري رنگخمیرکاغذ 
 حذف کاغذ از خمیر موردنظر بري رنگهاي  توالی

 بري رنگهاي  توالی که طوري به گردیده است.
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OD(Ep)P،  OD(Ep)Dو EH در  مؤثري نقش
سازي، حذف ترکیبات شیمیایی موجود و روشنی  سفید

  ).25( اند داشتهخمیرکاغذ سوداي باگاس 
آلی و معدنی لجن  در سنوات گذشته، اجزاي

شد، اما  کارخانه چوب و کاغذ مازندران تفکیک می
چندین سال است که اجزاي آلی و معدنی لجن 

نشان  XRDباشد، نتایج آزمون  مخلوط می صورت به
 NSSCو  CMP صل از فرایندهايداد که لجن حا

کشورمان از کربنات کلسیم و مواد کلوییدي تشکیل 
یکی از ، XRDنتایج آزمون با عنایت به  شده است.

تواند  مواد کلوییدي است که می اجزاي مهم لجن
، باشدو ترکیبات آلی زیادي  عاملی يها گروهحاوي 
 ،ارتباط دراین نیاز به شناسایی دارند. این اجزا بنابراین

 یمواد استخراجی، عمدتاً از ترکیباتی با وزن مولکول
 -يکروماتوگرافی گاز شده است، کم تشکیل

ال  یک تکنیک ایده )GC/MS( جرمی سنجی طیف
 يها ستون ي). قدرت تفکیک بالا15( رسد نظر می به

، این روش يگاز کروماتوگرافیهاي  مویین در سیستم
و کارآمد در آنالیز و تعیین  مؤثررا به روشی بسیار 

مقدار نسبی ترکیبات پیچیده مواد استخراجی تبدیل 
هاي کمی،  گیري اطمینان از اندازه منظور بهکرده است. 

 يترکیبات در روش کروماتوگرافی گاز يمشتق ساز
کننده  سایلیل يمنظور از واکنشگرها الزامی است. بدین

دار سایلیل يبیس (تري متیل سایلیل) برا -N ،O مانند
ها  ها و فنول ، استرولیترپن يها کردن کامل الکل

  .)13، 6( شوداستفاده می
سعی بر آن است تا با استفاده از  پژوهشدر این 

فورفورال و اسید استیک، لجن حاصل از کارخانه 
موجود  و اجزاي ترکیباتتا  کاغذسازي را تیمار کرد

با استفاده از فنون  لجن در اجزاي کلوییدي
 )،MS/GCجرمی ( سنجی طیف -کروماتوگرافی گازي

 )XRDتفرق اشعه ایکس (و  FTIR سنجی طیف
این ترکیبات بسته به نوع  شناسایی، شناسایی شوند

توانند اثرات منفی یا مثبتی روي کاربردهاي تیمار می
براي مثال اسکوئلن یکی از  لجن داشته باشند.

 شده شناساییهیدروکربنی خالص و معدنی  هاي روغن
براي از بین  سازي سرمدر صنعت  برخی ترکیباتدر 

هاي ویروسی حیوانات از آن استفاده  بردن بیماري
  .شود می
  

  ها روشمواد و 
 پژوهشبراي انجام این : آزمونی هاي نمونهتهیه 

کیلوگرم لجن از کارخانه چوب و کاغذ  10مقدار 
جاده سمنان)  10کلا (کیلومتر مازندران واقع در پهنه

ساري تهیه و به آزمایشگاه انتقال یافت، سپس حدود 
ساعت خیسانده  24در آب به مدت  کیلوگرم از آن  2

 دور بر دقیقه 300با  بازکنتوسط دستگاه الیاف شد. 
مخلوط گردیدند و در پایان درصد خشکی لجن 

مجتمع در لازم به توضیح است که محاسبه شدند. 
 تچوب و کاغذ مازندران، از فرآیند سولفی صنایع

درصد و از مخلوط  75) و با راندمان NSSCخنثی (
تن کاغذ  75000برگان شمال ایران، سالانه  پهن

چنین در این کارخانه از  هم شود، فلوتینگ تولید می
 دتولی دهاي ممرز، راش و صنوبر و با فرآین چوب

 85) و با راندمان حدود CMPمکانیکی (-شیمیایی
تن کاغذ روزنامه و  52000درصد، سالانه حدود 

تن کاغذ چاپ و تحریر طراحی گردیده است.  38000
لجن از  اي ملاحظه قابلدر این کارخانه، مقدار 

سازهاي ثانویه  دهی سریع فاضلاب در زلال اکسیژن
  ).19گویند (شود که به آن لجن می تولید می

فورفورال،  سازي آمادهبراي : الفورفور سازي آماده
غلیظ  اسیدکلریدریکابتدا به لجن مخلوط شده با آب، 

برسد. در  2به حدود  pHگردید تا  اضافه قطره قطره
همراه با  اي دوره صورت بهاین مرحله فورفورال 

شود. سوسپانسیون حاصل  همزنی شدید افزوده می
حرارت داده شد.  C90° مدت یک ساعت تا دماي  به
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  آن  pHدر انتها با سرد نمودن محلول و رساندن 
گردید و  آوري جمعتر، نمونه تیمار شده  به مقدار پایین
شد درصد تهیه  3درصد، فورفورال  45از فورفورال 

)2، 20.(  
از محلول اسید  cc 60: سازي اسید استیک آماده

  لیتر رسانده و  2درصد را به حجم  100استیک 
  برقی به مدت  همزندر بالن ریخته شد. روي 

درصد تهیه  3ساعت قرار داده شد و اسید استیک  2
  ).20و  8شد (
 گیري اندازهبراي  :کیبات شیمیاییتر گیري اندازه

و لجن  خشک لجن ابتدا ها، نمونهترکیبات شیمیایی 
آزمون  طبق تیمارشده با اسید استیک و فورفورال

آماده گردید  TAPPIاستاندارد  T 257 sp-14شماره 
مواد استخراجی از مجموع مواد  سپس درصد ).21(

طی  سوکسله استخراجی محلول در استون به روش
  ساعت به دست آمد. 7مدت 

جداسازي و شناسایی اجزاء شیمیایی مواد استخراج 
بعد از استخراج مواد : کاغذسازيکارخانه  لجن

(جداگانه)، حلال حاوي مواد  ها نمونه اي عصاره
ازت از  اثر بیاستخراجی را از طریق عبور دادن گاز 
   درمانده که  سطح ظرف تبخیر کرده و از باقی

باشند جهت انجام  همان مواد استخراجی می واقع
دار کردن آزمایش استفاده شد. گام بعدي سایلیل

ترکیبات استخراجی جهت بررسی در دستگاه گاز 
گرم  003/0ی بود، براي این منظور میزان کروماتوگراف

مانده مواد استخراجی توزین گردیده و به درون  از باقی
 90قل گردید. سپس به میزان منت اي شیشهیک ویال 

تري فلور  )تري متیل سایلیلبیس (لیتر واکنشگر میکرو
) به نمونه اضافه شد. درب ویال BSTFAاستامید (

پیچیده  آلومینیومیل و دور آن فوی شده بسته اي شیشه
ویال  فرورفتنرا داخل یونولیت قرار داده تا از  و آن

در آب جلوگیري شود. جهت انجام واکنش بین مواد 

، ویال را درون حمام بن ماري BSTFA استخراجی و
ساعت قرار داده شد. بعد  1و به مدت  C 70° با آب

توسط  ها جهت آنالیز از گذشت این مدت، نمونه
 سنجی طیفگازي متصل به  کروماتوگرافیدستگاه 
ها توسط سرنگ  آماده گردید. نمونه) GC/MSجرمی (

تزریق  GC/MSدستگاه  Injetionهمیلتون به بخش 
زمان بازداري  ها، با استفاده از شد. پس از تزریق نمونه

)، طیف I( )، شاخص بازداري کواتزTRها ( ترکیب
هاي استاندارد و  با ترکیب ها مؤلفهجرمی و مقایسه این 

یا با اطلاعات موجود در کتابخانه دستگاه (جدول 
 دهنده تشکیلهاي  بآدامز)، نسبت به شناسایی ترکی

(جداگانه) اقدام شد. جهت ثبت  مواد استخراجی لجن
دقیقه وقت  30کروماتوگرام و طیف جرمی مدت 

مورد نیاز است. جهت محاسبه ضریب کواتز از جدول 
 محاسبههاي نرمال و فرمول  آلکانبازداري  بندي زمان

  ).13( استفاده شد) 1(رابطه ن آ
  
)1                             (I = ଵ଴଴௡ାଵ଴଴(௧௥௫ି௧௥௡)

௧௥௡ାଵି௧௥௡
  

  
زمان بازداري آلکان  trn، ضریب کواتز Iکه در آن، 

زمان  trx، هاي آلکان نرمال تعداد کربن n، نرمال
  .بازداري ماده مجهول

با  شده استخراجهاي کواتز  چنین شاخص هم
جدول آدامز تطبیق داده شد، که به دو صورت الفبایی 

بودن ضرایب کواتز تنظیم شده نزولی  –و صعودي 
  است.

  
  GC-MSمشخصات دستگاه 

  متر و  30به طول  HP – 5 MS نوع ستون: -
نوع گاز حامل: هلیوم با سرعت ، متر میلی 25/0قطر 
mm 1 در دقیقه .  
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مدل دستگاه ، GC: HP6890 Seriesمدل دستگاه 
MS :Hp 5973 Mass selective Detector ،برنامه 

 C 6°دقیقه هر  يازابه  C260-60°دمایی: بین 
به  MSو انرژي ذراتی که در دستگاه  افزایش دما

   باشد.می ولت الکترون 70کنند  نمونه برخورد می
براي بررسی ساختار : )XRDتفرق اشعه ایکس (

لجن خشک و چگونگی پراکنده شدن ذرات از 
شرکت کانساران بینالود تهران استفاده  XRDدستگاه 

  و جریان  kV 40شد. این دستگاه تحت ولتاژ 
mA 30 با لامپ مس با نام تجاري XRD  و مدل

PW1800 ساخت کارخانه PHILIPS  کشور هلند
 کمی مقدار باید معدنی ماده سازيآماده جهتباشد.  می

 به و ریخته تمیز اي شیشه قطعات نمونه پودري روي
 کامل، اختلاط از بعد اضافه شود. قطره آب چند آن

 ایجاد شیشه سطح روي یکنواختی نازك تقریباً لایه
 اتاق، دماي ها در نمونه شدن خشک شود. بعد از می

 با ایکس اشعه و دهند می قرار در دستگاه ها را نمونه
شود.  ثبت می آن بازتابش و تابیده آن مشخص به زاویه

 است. این خام هاي ه داد حاوي فایل کار یک حاصل
نمودار ترسیم  صورت بهمناسب  افزارهاي نرمدر  ها داده
اي یا زاویه بین  شود که در یک محور فاصله شبکه می

اشعه تابش و اشعه بازتابش و در محور دیگر شدت 
هاي استاندارد  له بعد کارتبازتابش قرار دارد. در مرح

هاي  هایی که در شرایط آزمایشگاه و با نمونه (کارت
هاي مجهول انطباق  اند) با پیک خالص آزمایش شده

شود  شوند. سپس فازهاي مختلف شناسایی می داده می
  شود. یک دیاگرام ارائه می صورت بهو نتیجه کار 

  

جهت : فوریه) قرمز مادون( FTIRسنجی  طیف
هاي عاملی در لجن خشک و بدون  گروه شناسایی

استیله شدن لجن وضعیت تیمار  تیمار و ارزیابی
 FTIR از دستگاه ،درصد 3تیمارشده با اسید استیک 

 AGILENTساخت شرکت  CARY 630مدل 
موجود در دانشگاه علوم کشاورزي و  کشور آمریکا

منابع طبیعی ساري استفاده گردید. براي این منظور 
 صورت بهتبدیل به آرد شده و  شده خشکابتدا لجن 

  وسیله  مخلوط و به برمید پتاسیمپودر با ماده 
، سپس دیسک تولیدي در شده فشردهپرس دستی 

در دامنه  قرمز مادونسلول دستگاه تحت تابش طیف 
cm-14000-400  قرار گرفت. با انجام اسکن از هر

 وتحلیل تجزیه درنهایتنمونه طیف مربوطه جدا شد. 
سنجی از طریق شدت طیف و جذب در نواحی  طیف

  مختلف انجام شد.
  

  نتایج
  نشان لجن نتایج حاصل از کروماتوگرام گازي 

وجود دارد،  شناسایی قابلترکیب  59داد که 
 -2،2%)، 24/19( ) فتالاتاتیل هگزیل-2( که طوري به

 پروپان آمید -متیل فنیل) -N- )3 -دي متیل
)93/12% ،(N, N- دي متیل- N- تري فارو استیل- 
p- بنزن دي -2و  1 %)،06/12( فنیل اندیامین

بنزن دي -1،2)، %09/7کربوکسیلیک اسید (
 سیتوسیترول -گاما ،)%46/8( کربوکسیلیک اسید

 )%36/0( نفتالن ،)%14/4( آمیرین-آلفا ،)92/5%(
 ترکیبات هستند ترین مهم عنوان به) %41/0( وفنونبنزو

  ).1جدول  و 1(شکل 
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  .کروماتوگرام گازي ترکیبات آلی لجن -1شکل 
Figure 1. Gas chromatogram of sludge organic compounds. 

  
  .کاغذسازيلجن حاصل از کارخانه  شده شناساییترکیبات  ترین مهم -1جدول 

Table 1. The most important compounds identified sludge of paper mill.  
  نام ترکیبات

Compounds  
  دقیقه)بازداري (زمان 

Retention time  
  درصد)منحنی (سطح زیر 

Area under the curve(%)  

  نفتالن
Naphthalene  

6.088  0.36 

  دودکان
Dodecane  

6.125  0.40 

  نفتالن-متیل-2
2-Methyl-naphthalene  

7.540 1.16 

  تري دکان
Tridecane  

8.760  0.92 

  دي متیل نفتالن- 1،6
1,6-Dimethyl naphthalene  

9.016 0.61 

  بنزوفنون
Benzofenone  

12.731 0.41 

  تترادکانوییک اسید
Tetradcanoeic acid  

15.217 0.44 

 دیازینون
Diazinon  

16.227 0.64 
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   - 1جدول ادامه 
Continue Table 1.  

  نام ترکیبات
Compounds  

  دقیقه)زمان بازداري (
Retention time  

  سطح زیر منحنی (درصد)
Area under the curve (%)  

 برموهبتیل ایزوبوتیل فتالیک اسید-7
7- Bermohptyl isobutyl phthalic acid  

17.493 1.63 

 هگزادکانول-1
1-Hexadecane  

6.689 0.44 

 پالمیتولئیک اسید
Palmitoleic acid  

19.076 0.58 

 کربوکسیلیک اسیدبنزن دي - 1،2
1,2-Benzene d-carboxylic acid  

19.523 8.46 

 بنزوکینون-1،4-بوتیل-ترت-دي- 2،5
2,5-di-tert-butyl-1,4-benzoquinone  

20.617  0.69 

 بهنیک الکل
Behinic alcohol  

22.065 0.47 

 لینوالادیک اسید
Linoleic acid  

23.182 0.45 

 اون- 3-فرایدلان
Freidlan-3-On  

26.641 6.40 

 دي اتیلن گلایگل دي بنزویت
Diethylene glycol de benzoite  

29.974 0.90 

 اتیل هگزیل) فتالات-2بیس (
Bis (2-ethylhexyl) phthalate  

31.436 19.24 

N, N- دي متیل- N- تري فارو استیل- p  - فنیل اندیامین 
N, N-dimethyl-N-trifaroacetyl-p-phenylenediamine  

33.093 12.06  

 اون-1- ایمیدازول [C-1,2] پیرو-1H -تی اکسو-3- فنیل- 2-هگزا هیدرو
Hexahydro-2-phenyl-3-t-oxo-1H-pyro [1,2-C] imidazole-1-one  

33.228  3.33 

 سیتوسیترول -گاما
Gamma-cytocitrol  

34.909 5.92 

 ان- 12-اولین–بتا)  3(- متوکسی-3
3-Methoxy- (3-beta) -Oleien-12-n  

35.826  5.11  

 لانوسترول
Lanostero  

36.659 0.83  

 آمیرین-آلفا
Alpha-Amirin  

37.739 4.14 

 لوپئول
Lupeol  

37.907 2.52 

 پروپان آمید - متیل فنیل) -N -)3 -دي متیل - 2،2
2,2-Dimethyl-N- (3-methylphenyl) -propanamide  

40.439 12.93 
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تیمار  کروماتوگرام گازي لجن نتایج حاصل از
ترکیب  138نشان داد که نیز شده با فورفورال 

) اتیل هگزیل-2( که طوري بهوجود دارد،  شناسایی قابل
دي -آلفا)، %76/6( پرگ ننولون-16%)، 05/7( فتالات

اکتادي  -6،2-دي متیل-6،2 %)،81/5( هیدروگسترون
ژرانیل -ترانس )،%85/4( آمیرین-آلفا )،%20/5( ان

 عنوان به )%43/0( نفتالن-متیل-2 ) و%96/1( ژرانیول
  ).2جدول  و 2(شکل  ترین ترکیبات هستند مهم

  

  
  .تیمار شده با فورفورال کروماتوگرام گازي ترکیبات آلی لجن -2شکل 

Figure 2. Gas chromatogram of treated sludge organic compounds by furfural. 
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 .تیمار شده با فورفورال در لجن شده شناساییترکیبات  ترین مهم -2جدول 
Table 2. The most important compounds identified treated sludge by furfural. 

  نام ترکیبات
Compounds  

  دقیقه)بازداري (زمان 
Retention time  

  درصد)منحنی (سطح زیر 
Area under the curve (%)  

 اکتان- تري متیل- 6،4،2
6,4,2-trimethyl-octane  

6.130 0.70 

 ن دکانا
n-Decane  

7.442  0.24 

 نفتالن- متیل- 2
2-Methyl-naphthalene  

7.550 0.43 

  هگزادکان
Hexadecane  

8.765 2.53 

 اکتادي ان - 6،2- دي متیل- 6،2
6,2-dimethyl-6,2-octadiene  

12.833 5.20 

 پنتادکانال
Pentadcanal  

13.494 0.39 

 هگزاآکوسان
Hexaacosan  

15.957 0.33 

 تتراتتراکونتان
Tetratraconate  

28.550 1.25 

 اکتا کواسان
Octacosan  

30.472 2.13 

 اتیل هگزیل) فتالات- 2بیس (
Bis (2-ethylhexyl) phthalate  

31.339 7.05 

 هپتاکوآسان
Heptacosan  

32.334 2.56 

 هگزاکوسان
Hexacosan  34.136 2.23 

 اي کواسان
E-Cosan  

35.872  4.57 

 ژرانیل ژرانیول- ترانس
Trans-Geranium Geranium  

36.375 1.96 

 آمیرین- بتا
Beta-amirin  

37.688 4.85 

 پرگ ننولون- 16
16-Nenolone Perge  

40.085 6.76 

 دي هیدروگسترون-آلفا
Alpha-dihydrogesterone  

40.104 5.81 

 اتیل اکریدین- 2
2- Ethyl acridine  

40.765 1.49 
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نتایج حاصل از کروماتوگرام گازي لجن تیمار 
ترکیب  48شده با اسید استیک نشان داد که 

) اتیل هگزیل-2( که طوري بهوجود دارد،  شناسایی قابل
 اکتا دکان)، %50/20( بوتیل فتالات%)، 77/28( فتالات

 اسکوالن )،%20/5( دکان-متیل تري-5،3،3 %)،81/7(
 نفتالن-متیل-2) و %55/2( هگزا دکان )،26/2%(
و  3(شکل  ترین ترکیبات هستند مهم عنوان به) 61/1%(

  ).3جدول 
  

  
  

  .اسید استیکتیمار شده با کروماتوگرام گازي ترکیبات آلی لجن  -3شکل 
Figure 3. Gas chromatogram of treated sludge organic compounds by acetic acid. 
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  .تیمار شده با استیک اسیددر لجن  شده شناساییترکیبات  ترین مهم -3جدول 
Table 3. The most important compounds identified treated sludge by acetic acid. 

  ترکیباتنام 
Compounds 

  دقیقه)بازداري (زمان 
Retention time 

  درصد)منحنی (سطح زیر 
Area under the curve (%) 

  اکتان - متیل- 2
2-Methyl-octane  

6.130 1.95 

  نفتالن- متیل- 2
2-Methyl-naphthalene 

7.549 1.61 

  دکان- متیل تري- 5،3،3
5,3,3-trimethyl-Decane  

7.864 5.20 

  نانو دکان
Nano decane 

10.268 1.42 

  هگزا دکان
Hexa decane 

11.986 2.55 

  متیل تترادکانال- 13
13-Methyl tetradcanal 

13.494 1.18 

  بوتیل فتالات
Butyl phthalate 

19.514 20.50 

  بهنیک الکل
Behenic alcohol 

22.069 1.20 

  هگزاتري اکتان
Hexa tri octane 

28.545 1.88 

  هگزااکوسان
Hexaacusan 

30.472 1.56 

  اتیل هگزیل) فتالات- 2بیس (
Bis (2-ethylhexyl) phthalate 

31.403 28.77 

  متیل تترا اکسوان - 2
2- Methyl tetra oxone 

32.339 1.28 

  اکتا دکان
Octadecane 

34.727 7.81 

  اسکوالن
Squalene 

36.375 2.26 

  اتیل اکریدین- 2
2- Ethyl acridine 

40.085 1.89 
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نتایج آنالیز پراش پرتو  :)XRDتفرق اشعه ایکس (
ایکس نشان داد که لجن کارخانه کاغذسازي از 

تشکیل شده است و مواد کلوییدي ) ϴ2=39کلسیت (
 ϴ2=7/47و  ϴ2 ،39=ϴ2=29هاي  پیک). 4(شکل 

 ϴ2=45و  ϴ2=9/24هاي  مربوط به کلسیت، پیک
 ،ϴ2=3/26پیک  درنهایتمربوط به آراگونیت و 

7/38=ϴ2  46و=ϴ2  مربوط به پلی مورف واتریت
  ).1هستند (

  

  
  .XRDوسیله  آنالیز لجن به -4شکل 

Figure 4. Sludge analysis by XRD. 

  
 :فوریه) قرمز مادون( FTIRسنجی  نتایج طیف

هاي لجن تیمارنشده و نمونه FT-IRبررسی طیف 
تیمارشده با اسید استیک نشان داد که تیمار اسید  لجن

هاي عاملی  استیک باعث تقویت و فعال شدن گروه
در محدوده  خصوص بهموجود در سطح الیاف لجن 

که  شده است cm-1 1500-1600عدد موجی 
تر  و بیش C-Cپیوند ارتعاشات کششی مربوط به 

. باشد ارتعاشات اسکلتی واحدهاي آروماتیکی می

هاي لجن نمونه FT-IRچنین بررسی طیف  هم
 کهتیمارنشده و لجن تیمارشده با فورفورال نشان داد 

تیمار لجن فعال، باعث تقویت و فعال شدن ارتعاشات 
 cm-1 1590کششی فورفورال در محدوده عدد موجی 

ي لجن فعال گردیده است، و در اجزاي کلویید
  نیز  3400تا  cm-1 3200چنین عدد موجی  هم

 )18باشد ( هاي فعال هیدروکسیل می مربوط به گروه
  ).5(شکل 
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  .)پاییناستیک (اسید  بالجن تیمارشده  ) وبالا( هاي لجن تیمارنشده و لجن تیمارشده با فورفورال نمونه FT-IRطیف مقایسه  -5شکل 
Figure 5. Comparison of FT-IR spectra of samples of untreated sludge and sludge treated by furfural (top) 
and sludge treated by acetic acid (bottom). 

  
  بحث

  با هدف استخراج، شناسایی و  پژوهشاین 
کارخانه  لجن تیمار شدهمقایسه ترکیب موجود در 

انجام شد.  با فورفورال و اسید استیک کاغذسازي
هاي  نمونهنتایج کروماتوگرام گازي مواد استخراجی 

لجن، لجن تیمار شده در  در آزمونی نشان داد که
 به ترتیبفورفورال و لجن تیمار شده با اسید استیک 

   .وجود دارد ییشناسا قابلترکیب  48و  138، 59
-با توجه به نتایج حاصل از کروماتوگرافی گازي

 شده شناساییجرمی یکی از ترکیبات مهم  سنجی طیف
اتیل هگزیل) فتالات است که در هر سه _2بیس (

آزمونی مشاهده گردید، این ترکیب با وزن هاي  نمونه
درجه  50و نقطه ذوب  g/mol 56/390مولکولی 

با  گراد سانتیدرجه  385و دماي جوش  گراد سانتی
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نشان داده  4در شکل  که C24H38O فرمول شیمیایی
ها نیز نشان داد که  مقایسه کروماتوگرامشده است. 

در هر سه مشترك  صورت به نفتالن-متیل- 2 ترکیب
 10H11C با فرمول عمومیکه  وجود داردنمونه آزمونی 

، g/mol2/142 وزن مولکولی آن که طوري به باشد، می
  و  35-32 ترتیب بهنقطه ذوب و نقطه جوش آن 

دیگر ترکیب مهم  .است گراد سانتی درجه 242
 92/5که در لجن و به میزان  باشدسیتوسترول می_گاما

 وزن مولکولی آن وجود دارد، این ترکیب با درصد
g/mol71/414 درجه 136-140ذوب  و نقطه 

. باشد می C29H5OOی یبا فرمول شیمیا گراد سانتی
هاي هیدروکربنی خالص و  اسکوئلن یکی از روغن

در لجن تیمار شده با استیک  شده شناساییمعدنی 
 این ترکیببوده است،  درصد 26/2به میزان اسید و 

هاي  براي از بین بردن بیماري سازي سرمدر صنعت 
. اسکوئلن شود ویروسی حیوانات از آن استفاده می

پیش ترکیب تري ترپنوییدها و استروییدهاست که از 
) FPPپیروفسفات (طریق دیمرشدن دم به دم فارنزیل 

  ).6(شکل  )14( شود سنتز می

  

  
  

 )4(سیتوسترول _گاما)، 3(اتیل هگزیل) فتالات  -2بیس ( )،2( نفتالن- متیل-2 )،1بنزن دي کربوکسیلیک اسید ( -2، 1 ساختار -6شکل 
  .)24و  14( لجن تیمار شده با فورفورال و اسید استیکدر  شده شناسایی) 5اسکوئلن ( و

Figure 6. Structure of 1, 2-benzene d-carboxylic acid (1), 2-methyl-naphthalene (2), bis (2-ethylhexyl) 
phthalate (3), gamma-cytosterol (4) and squalene (5) identified in the treated sludge by furfural and acetic acid 
(14, 24). 

  
ها درصد ها، آلکان ا توجه به کروماتوگرامب
از کل ترکیبات غیرقطبی را در لجن و  اي ملاحظه قابل

ترین این ، فراواناند دادهتشکیل هاي تیمار شده  نمونه
سنگین هستند که  نسبتاًهاي سبک تا ترکیبات آلکان

در لجن، نانو دکان تري دکان، دوتوان ترکیبات  می
دکان، هگزا دکان و اکتا دکان در لجن تیمار شده با 

هاي  اسید استیک و آن دکان و هگزا دکان در نمونه
مقایسه چنین  هم .را نام بردتیمار شده با فورفورال 

 اتیل اکریدین- 2ترکیب  2ها نشان داد که  کروماتوگرام
مشترك در لجن تیمار شده با  صورت بههگزادکان و 

در  که طوري بهفورفورال و اسید استیک وجود دارند، 
ترین اسیدهاي  از مهم لجن اولیه مشاهده نشده است.

در لجن را  شده شناسایی نشده اشباعو  شده اشباعچرب 
برموهبتیل ایزوبوتیل -7ان تترادکانوییک اسید، تو می

و فتالیک اسید، پالمیتولئیک اسید، لینوالادیک اسید 
که در  بنزن دي کربوکسیلیک اسید معرفی کرد-2،1
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فورفورال و اسید استیک حذف  طی تیمار لجن با
 عمدتاًبعضی از این ترکیبات غیرقطبی و  .اند شده

شامل ترکیبات آلی اسیدهاي چرب و ترکیبات رزینی 
باشند که در آب نامحلول هستند. در صنایع تولید  می

هاي اسیدي، به دلیل انحلال کم خمیرکاغذ به روش
این ترکیبات در محیط اسیدي، مشکلاتی را در تولید 

ها مشکل  آن ترین مهمکنند که خمیر و کاغذ ایجاد می
کاغذ است. در این حالت، این ) در تولید Pitchقیر (

و  رنگ تیرهترکیبات از طریق پلیمر شدن، ترکیبات 
هاي سیاهی لکه صورت بهکنند که سنگینی را ایجاد می

، ارتباط دراین). 23، 15شود (در کاغذ تولیدي دیده می
ترکیب در  35نشان داد که  GC/MSنتایج حاصل از 

-2و  1که  نشده باگاس وجود دارد بري رنگخمیر 
بنزن دي کربوکسیلیک اسید، هگزا دکانوئیک اسید، 

-4-هیدروکسی-4 زایلان،-  p،اوکتادکان هگزادکان،
ترین  پنتانون، اتیل بنزن و دودکان داراي بیش-2- متیل

ترین از این ترکیبات هستند. دو ترکیب  مقادیر و مهم
p-بنزن دي کربوکسیلیک اسید در -2و  1، زایلان

مشترك وجود داشت. دو  رتصو بهها  تمامی نمونه
اوکتادکانوئیک اسید در -9اوکتا دکان و  ترکیب

که در طی  نشده وجود دارد بري رنگخمیرکاغذ 
از خمیر کاغذ حذف  موردنظر بري رنگهاي  توالی

گردیده است. بررسی و مقایسه ترکیبات آلی موجود 
 -1،2در چوب اقاقیا و لیلکی نشان داد که دو ترکیب 

سیلیک اسید و رزورسینول در این دو بنزن دي کربوک
رسد با  مشترك وجود دارد. به نظر می صورت بهگونه 

) در اقاقیا %74/19توجه به مقادیر بالاي رزورسینول (
) در %38/90بنزن دي کربوکسیلیک اسید ( - 1،2و 

لیلکی، این ترکیبات از عوامل مهمی در دوام و مصرف 
 حفاظت چوب،در شرایط  ).24( ها باشند این چوب

 ، رزین اسید،فینان ترین کربوکسیلیک اسید ترکیبات
تواند  بنزیل ایزوسیانات و غیره می سیتوسترول و -گاما

داشته  گونه ایندوام و مصرف چوب  نقش زیادي در
 تیماراین ترکیبات بسته به نوع  ).24، 7( باشند

لجن توانند اثرات منفی یا مثبتی روي کاربردهاي  می
  د.داشته باشن

 )XRDایکس (نتایج آنالیز پراش پرتو چنین  هم
نشان داد که لجن کارخانه کاغذسازي از کلسیت  نیز

)39=ϴ2 ( تشکیل شده است. کربنات و مواد کلوییدي
کلسیم سه شکل پلی مورفی تحت عنوان کلسیت، 
واتریت و آراگونت دارد. پلی مورف اصلی که شکل 

هاي  پایدارتر کربنات کلسیم است در پرکننده
در صنایع کاغذسازي، همان پلی مورف  شده استفاده

کلسیت است. کلسیت نوعی از ساختار کریستالی 
اگونیت و واتریت کربنات کلسیم است که با آر

و  ϴ2 ،39=ϴ2=29هاي  ). پیک10متفاوت است (
7/47=ϴ2 9/24هاي مربوط به کلسیت، پیک=ϴ2  و

45=ϴ2  پیک  درنهایتمربوط به آراگونیت و
3/26=ϴ2، 7/38=ϴ2  46و=ϴ2 مورف  مربوط به پلی

  ).1واتریت هستند (
هاي لجن تیمارنشده و نمونه FT-IRبررسی طیف 

لجن تیمارشده با اسید استیک نشان داد که تیمار اسید 
هاي عاملی  استیک باعث تقویت و فعال شدن گروه

در  به خصوصموجود در سطح الیاف لجن فعال 
که  شده است cm-1 1500-1600محدوده عدد موجی 
 ،C-Cپیوند مربوط به  یشتربارتعاشات کششی 

و عدد موجی ارتعاشات اسکلتی واحدهاي آروماتیکی 
cm-1 3200  هاي فعال  نیز مربوط به گروه 3400تا

، باعث تقویتخود که  )18( باشد هیدروکسیل می
هاي تر گروه فعال شدن، دسترسی و تقویت بیش

عاملی موجود در اجزاي کلوییدي و سطح لجن، باعث 
تقویت و افزایش سطح اتصال، سطح پیوندي و 

  گردد. میافزایش مقاومت اتصال  درنتیجه
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Abstract1 
Background and Objectives: This study aimed to extract, identify and compare the 
compounds in sludge treated with furfural and acetic acid. Gas chromatography-mass 
spectrometry (MS/GC), FTIR spectroscopy and X-ray diffraction (XRD) techniques were used 
to identify the components of sludge. 
 
Materials and Methods: For this purpose, test samples of sludge from Mazandaran Wood and 
Paper Factory were randomly selected and treated with furfural and acetic acid. According to 
TAPPI standard tests, the extractive materials were then separated/isolated from sludge flour by 
acetone solvent and the residual of the extractive materials were transferred to a glass vial and 
BSTFA reagent was added to it. After preparation, the samples were injected into GC-MS.  
The retention-time diagram, quartz coefficient calculation and Adams table were used to 
identify the compounds. 
 
Results: The results of gas chromatogram of the extractive materials of the test samples showed 
that in sludge, sludge treated in furfural and sludge treated with acetic acid, there are 59, 138, 
and 48 identifiable compounds, respectively. Comparison of chromatograms also showed that 
two bis (2-ethylhexyl) phthalate and 2-methyl-naphthalene compounds were commonly present 
in 3 test samples. Squelin is one of the pure and mineral hydrocarbon oils of the identified in 
sludge treated with acetic acid at the rate of 2.26%. According to chromatograms, alkanes have 
formed a remarkable percentage of all non-polar compounds in sludge and treated samples. The 
most abundant of these compounds are light to relatively heavy alkanes, which can be 
mentioned to compounds of Dodecanese, 3-decane in sludge, nano-decane, hexadecane and 
octa-decane in sludge treated with acetic acid and on-decane and hexadecane in the treated 
samples with furfural. Comparison of chromatograms also indicated that 2-compounds of  
2-ethyl acridine and hexadecane were in the sludge treated with furfural and acetic acid so that it 
was not observed in the primary sludge. The results of X-ray diffraction (XRD) analysis also 
showed that the sludge of the paper factory resulting from CMP and NSSC processes is 
composed of calcite (2ϴ=39) and colloidal materials. FT-IR spectrum showed that acetic acid 
treatment has strengthened and activated the functional groups present on the sludge surface, 
especially in the range of 1500-1600 cm-1 wave number. In addition, the tensile vibrations are 
mostly related to the C-C bond and the skeletal vibrations of the aromatic units. Also, the wave 
number 3200 to 3400 cm-1 is related to the active hydroxyl groups. 
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Conclusion: The most important saturated and unsaturated fatty acids in sludge can be 
introduced tetradcanoic acid, 7-bromohebtyl isobutyl phthalic acid, palmitoleic acid, linoladic 
acid and 2,1-benzene d-carboxylic acid, which during sludge treatment with furfural and acetic 
acid have been removed. Depending on the type of treatment, these compounds can have 
negative or positive effects on sludge applications. 
 
Keywords: FTIR spectroscopy, Gas chromatography (GC), Mass spectrometry (MS),  
Sludge, X-ray diffraction (XRD)   
 

 


