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  مقدمه
 بلورهاي ،)بنزالدهيد متوكسي- 3 هيدروكسي - 4 (وانيلين
 دماي سلسيوس، درجه 82 ذوب دماي با رنگبي سوزني
 15/152 مولكولي وزن و سلسيوس درجه 170 جوش

   ).1شكل (باشدمي

OH
OMe

CHO

  
  ].3[ وانيلين ساختار -1 شكل

 و است معطر و دهندهطعم مواد ترينمهم از يكي وانيلين
 هايفرآورده غذايي، مواد توليد در آن از زيادي مقادير

  در وانيلين درصد 40. رودمي كاربه داروها و بهداشتي
 و دوپا L دوپا، متيل  مانند داروهايي تركيب و ساخت

  ].1[ شود مي مصرف پريم متيل تري
 فوليا پلاني وانيلا گياه وانيلين، شده شناخته منبع بهترين

 گياه زراعت و  افزايش كه جاآن از. است اركيده خانواده از
 وانيل توليد  ميزان و گيردمي صورت سختي به وانيل

 باشد،مي بازار نياز%  2/0 حدود در و كم بسيار طبيعي
 10- 20 همچنين. باشدمي گران طبيعي نيلوا بنابراين
 كه بيشتر آن  شده، تهيه مصنوعي طور به وانيلين درصد

  ].2[ شود مي تهيه ليگنين از صنعتي طوربه
 ساختار در تركيب ترينفراوان ليگنين سلولز، از  پس

% 25 حدود  داراي خشك چوب. است چوبي آلي گياهان
. استگرفته قرار وليسل ديواره ساختار در كه است ليگنين
 كندمي عمل سلولي ديواره چسباننده يك عنوانبه ليگنين

 استحكام براي را زمينه يماده داراي سلولي الياف و
 از يكي ليگنين. نمايدمي متصل همبه چوب ساختار
) 2 شكل (است طبيعت در موجود پليمرهاي ترينفراوان

 در موجود اهسي مايع ليگنين، مهم منابع از يكي]. 4 و 3[
 بالاي حجم به توجه با كه است كاغذسازي هايكارخانه

 زيست نظر از هم و اقتصادي نظر از هم آن، بازيافت آن،
 ماده يك عنوان به سياه مايع .دارد زيادي اهميت محيطي
 زيادي ليگنين داراي كاغذسازي هايكارخانه فرعي
 هاتن و رسدمي سوخت مصرف به هاآن بيشتر كه باشد،مي
 با مقايسه در .]6 و 5 [رسدمي ديگر كاربرد به آن از 2%

 شمار كرافت ليگنين معمول طور به طبيعي، ليگنين

 كربونيل هايگروه و فنولي هيدروكسيل هايگروه بيشتري
  .دارد

  
       ].3[ ليگنين ساختار -2 شكل

 كونيفريل نوع از دوگانه پيوندهاي جاي به ليگنين اين در
 روند،مي بين از كامل طور به پخت اثر بر كه الكل،

 استيلبني و استيرني نوع از جديدي دوگانه پيوندهاي
 است پيچيده بسيار كرافت ليگنين ساختار .شودمي پديدار

 از .كندمي تغيير پخت شرايط و چوب گونه به بسته و
 فر در كه سياه مايع در موجود ليگنين ساختار ديگر سوي
 نوع به شدت به شود،مي خارج يافال ديواره از پخت آيند

 و 3 [دارد بستگي زدايي ليگنين براي استفاده مورد فرآيند
 و ايزواوژنول الكل، كونيفريل ليگنين، اصلي منومر سه]. 7

 اصلي منومر الكل كونيفريل كه باشدمي الكل سيرنجيل
   ).3 شكل (باشدمي ليگنين از وانيلين تشكيل براي
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 همكاران و آزادبخت توسط نراد و راش ليگنين از وانيلين
- نيترو با ليگنين اكسايش از آن، در كه شد تهيه) 1382(

 تهيه]. 8 [بود% 29/0 آن بازده و شد تهيه وانيلين بنزن
 رآكتور يك دراكسيژن  با ليگنين سايشاك از وانيلين

. گرفت انجام) 2010(جوزه و همكاران  توسط غيرپيوسته
 اكسايش از  به دست آمدهوانيل كه داد نشان نتايج

 پايين، مولكولي وزن با برگسوزني درخت چوب از ليگنين
 بالا مولكولي وزن با ليگنين از آمده دستبه وانيل از بيشتر

-مي مهم بسيار  سامانه در pH نترلك چنينهم. باشدمي
 دستبه كمتري وانيل كمتر، pH در كه طوري به باشد،
 روش به وانيلين تهيه  برايتحقيق، اين در ].9 [آيدمي

 از نيتروبنزن، سمي ماده از استفاده بدون ليگنين اكسايش
 وانيلين، توليد بيشتر  بازده با اكسيژن با اكسايش شرايط

 الداريكا كاج كرافت پخت مايع از ياستخراج ليگنين از
  هايروش  با  به دست آمده وانيل ماده. شد استفاده

 . شد شناسايي و جدا سنجي طيف و نگاريرنگ

  ها روش و مواد
 و سولفيدسديم و) سود (سديمهيدروكسيد: شامل مواد
 و آب و مرك شركت از % 98 خلوص با سولفوريكاسيد

 دايجستر دستگاه  Chem Lab. شركت HPLC متانول
  .آزمايشگاهي معمولي لوازم و اتريش PTI شركت

 
  )چيپس (چوب خرده تهيه
-جنگل در موجود لداريكايا كاج درختان از بردارينمونه
 شهرستان غرب كيلومتري 5 در واقع كلاتهشصت هاي

 جدا تنه از مترسانتي 80 طول به چوبي. شد انجام گرگان
.  شدتهيه چيپس چكش و رمغا با دستي، روش با و شد

 ليفي ساختار جهت در مترميلي 20 حدود هاچيپس طول
  .بود مترميلي 2- 5 حدود هاآن ضخامت و

 پخت مايع كردن آماده

 سولفيدسديم و هيدروكسيدسديم شامل كرافت پخت مايع
 اكسيدسديم  پايهبر پخت مايع شيميايي مواد. باشدمي

 خشك وزن به ختپ مايع پخت، اين در.  شد محاسبه
 مقدار. )L/W=6/1( شد استفاده 1 به 6 چوب خرده

  پايه بر گرم 60 پخت مرحله هر براي چوب خرده مصرف
 پخت براي. شد گرفته نظر در چوب خرده خشك وزن

 (SUL) سولفيديته ،25% (AA) فعال قلياييت كرافت
  ].10 [شد  گزينش سلسيوس درجه 170 دما و% 30

 پس مقطر آب و سود سولفيدسديم، از شده تعيين  ميزان
  اضافه دايجستر محفظه در هاچوبخرده به شدن، حل از

 درجه 170 آون درون   ديگ پخت محفظه سپس. شد
 از پس. گرفت قرار نيم و ساعت 3 مدت به سلسيوس

 از رنگ ايقهوه مايع پخت، انجام و زمان اين شدن سپري
 و تاريكي شرايط در جداگانه ظرفي در و  شد جدا الياف

  .شد  نگهداري خچال يدر
  ليگنين استخراج

 با سياه، پخت مايع كردن اسيدي با كرافت، ليگنين
 و اسيدي =5/1pH تا نرمال 2 سولفوريك اسيد از استفاده

 خلا شرايط در و بوخنر قيف كمكبه.  شدجداسازي
 مقطر آب با بار چندين و صاف آمده، دستبه رسوب

 درجه 60 آون در ليگنين سپس. شد داده شستشو
 طيف با آن FT-IR طيف و  شد خشك سلسيوس
  . شد مقايسه ليگنين استاندارد

 در اكسيژن با ليگنين اكسايش  با روش وانيلين تهيه
  راكتور غير پيوسته

 وزن  پايه بر (برگ سوزني كرافت ليگنين گرم 30 مقدار
 آب ليتر ميلي 500 و سود گرم 40 همراه به) خشك
 ليگنين تا شد زده هم دقيقه 15 مدت به بشر روند مقطر

 به بشر يمحتو سپس.  شدهمگن محلول صورته ب آب در
 تزريق  در آغاز. شد داده انتقال  ديگ پخت محفظه
 ديگر و هوا كردن خارج  براي دقيقه، 10 مدت به نژنيترو
 از پس و شد انجام راكتور درون مايع سطح در موجود مواد
 تا گرفت، انجام اكسيژن تزريق يقهدق چند مدت به آن

 بسته اكسيژن ورودي شير رسيد، bar 5/6 به مخزن فشار
 آب حمام  درون ساعت 2 مدت به دايجستر محفظه و شد

 ده هر مدت اين در. گرفت قرار سلسيوس درجه 100
 به شده تهيه وانيل. شد داده تكان محفظه بار ك يدقيقه
  HPLC و FT-IR سنجي طيف دستگاه كمك

  ].11 و 9 [شد شناسايي
   (FT-IR)قرمز مادون –فوريه تبديل سنجي طيف
 40 الك ك ياز و آسياب شده، خشك نمونه از كمي مقدار

mesh و نمونه از كوچكي هايقرص سپس. شدداده عبور 
 KBr سنجطيف از استفاده با و شد تهيه 

Spectrometer Spectrum RXI PerkinElmer 
 كه (DTGS) سولفات ليسرينگ تري دهنده نشان با

 در دهدمي نمايش را   cm -1 4000-400بين موجي طول
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 مورد scan/min 24 و cm-14  طيفي  جداسازي قدرت
 . گرفت قرار بررسي

 (HPLC) عالي كاركرد با نگاري رنگ دستگاه
آن توسط دستگاه ميزان شناسايي وانيلين و تعيين 

آلمان   KNAUERمدل مايع با عملكرد بالا كروماتوگرافي
آب و سرعت جريان : متانول50:50كمك فاز متحرك به 

ml/min1 نوع از آن ستون كه شد، انجام در دماي اتاق 
Lichrospher 100 (RP-8. 250-4, 5µm) C18  با 

 دستگاه از استفاده با آغاز در. باشدمي UV-Vis دتكتور
 بيشينه موج طول (S2000 UV/VIS) سنجطيف

  .آمد بدست  nm-1280  ارداستاند وانيلين
  بحث و  نتايج 

  پخت مايع ازتوليد شده  كرافت ليگنين ميزان
 پخت روش به آمده دستبه ليگنين مقدار تحقيق، اين در

 وزنپايه  بر وزني % 27 الداريكا كاج درخت از كرافت
 و والبرگ از آمده دستبه نتايج با كه بود چوب خشك

 ضمن در]. 12[ داشتهمخواني ) 2006 (همكاران
 چوب از آمده دست به ليگنينميزان ) 1382 (فرصادقي
 ميزان بودن بيشتر كه آورد دستبه % 19 را صنوبر
 دليل به توانمي را تحقيق اين در آمده دستبه ليگنين

 زيرا داد، نسبت تحقيق مورد گونه بودن برگ سوزني
 بيشتر برگانپهن ليگنين از برگانسوزني ليگنينميزان 

 نمونه FT-IR طيف ليگنين، شناسايي براي]. 4 [باشدمي
] 13[شد مقايسه استاندارد ليگنين طيف با نظر مورد
 متوسطپيك  ;باشدمي مشخص 4 شكل در كهطوريهمان

1-  cm 1385 -1035 كششي ارتعاش به مربوطC-O و 
 به مربوط cm 1595 - 1512-1   قويپيك به نسبت 

  cm 3100 -3045-1 آروماتيك  C-Cكششي ارتعاش
 ارتعاش. است آروماتيك  C-H  كششي ارتعاش به مربوط
 -1 ناحيه در قوي و پهن پيك صورت به OH كششي

cm3435 1     ناحيه در كربونيل گروه و- cm1710 -
 طبيعي پليمري ليگنين،]. 14[ است شده ظاهر 1690
 در. استشده تشكيل پروپان فنيل هايواحد از كه است
 تخريب دچار ليگنين مولكول ماكرو ش،اكساي فرآيند اثر

 شود،مي تبديل تركوچك هايفرآورده به و شده اكسايشي
 رسدمي نظر به. باشدمي وانيل هافرآورده اين از كي يكه
 هايواحد از كربن- كربن α پيوند قطع اثر در وانيل كه

 به منجر كه شده، ايجاد اكسايش با همراه پروپان فنيل
  .شودمي بنزن حلقه روي بر يآلدهيد عامل تشكيل

  
  
  

  
  كرافت ليگنين  FT-IR طيف -4 شكل
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 سازنده منومر ساختار به وانيل ساختار كهآنجايي از
 اينميزان  از و باشدمي نزديك الكل، كونيفريل  ليگنين،

 برگانپهن از بيشتر برگانسوزني در ليگنين سازنده واحد
. شد استفاده وانيل تهيه جهت الدريكا كاج از لذا ،باشدمي

 دستگاه از وانيلين ميزان تعيين و شناسايي براي
 شد استفاده  (HPLC) مايع با كارايي بالاكروماتوگرافي 

 استاندارد وانيل شود،مي ديده 5 شكل در كه طورنهما و
 نمونه تزريق، از پس و شد ظاهر دقيقه 7- 8 محدوده در

 67/7 بازداري زمان يعني شده ياد  محدوده در نظر مورد
 محلول چندين تزريق از پس). 6 شكل (شدديده  دقيقه

 ميانگين محاسبه با نظر مورد نمونه و وانيلين استاندارد
  نمونه در موجود وانيلين ميزان نمونه، پيك  زير سطح

 ميزان. آمد دستبه وزن خشك ليگنينپايه بر  % 2/4
 با اكسايش روش با تحقيق اين در آمده دستبه وانيل

 تهيه % 29/0 وانيل ميزان از فشار، و دما تحت اكسيژن
 كه بود بيشتر) 1382 (همكاران و بخت آزاد توسط شده
 ساختار كننده، اكسيد نوع از ناشي تواندمي اختلاف اين

 دستبه وانيل ميزان]. 8 [باشد درختگونه  و ليگنين

 درديگ پخت  كه تحقيق اين شرايط به توجه با آمده
خودكار  چرخش بدون ،سيلسيوس درجه 100 آب حمام
  مقدار بهتنها  اكسيژن فشار چنينهم و گرفت قرار
bar5/6 بود وزن خشك ليگنينپايه وزني بر  % 2/4 رسيد 
 دو از )2010(جوزه و همكاران  كه وانيلي از ميزان اين كه

 بود، كمتر%) 5/7 مقدار (بودند كرده تهيه برگسوزني گونه
 شرايط و درخت گونه به توانيم را تفاوت اين كه

 و سلسيوس درجه 160 دماي ،bar 10 فشار( دايجستر
سامانه  رسدمي نظر به. داد نسبت) rpm  1100دور

 ميزان و) روغن حمام از استفاده (بهتر دماي با گرمايي
 باشد اختلاف ميزان اين عامل رآكتور اكسيژن گاز فشار

 طيف روش با آمده دسته ب وانيل شيميايي ساختار]. 9[
 كه طورهمان. گرفت قرار بررسي مورد  FT-IR سنجي

 ناحيه در متوكسي گروه وجود شود،ميديده  7 شكل در
cm‐1 1385 -1035، 1 در هيدروكسي گروه- cm3388 و 
 خوبيبه cm 1634 -1 و cm3100 -1 درآروماتيك  گروه
 .دهدمي نشان را آمده دسته ب نمونه در وانيلين وجود

.   
  نمحلول استاندارد وانيلي HPLC  طيف -5 لشك
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  اكسيژن با شده تهيه نمونه  HPLC طيف -6 شكل

  
  اكسيژن با شده اكسيد ليگنين نمونه  FTIR طيف-7 شكل

  گيري نتيجه
ن دست آمد كه ساختار شيميايي آوزن خشك چوب بهپايه وزني بر % 27روش پخت كرافت از كاج الداريكا با بازده ليگنين به

سنجي مادون روش طيفوانيلين به روش اكسايش با اكسيژن تهيه و به. سنجي مادون قرمز مورد تاييد قرار گرفتبا روش طيف
وزن  پايهبر % 2/4مايع با كارايي بالا شناسايي و تعيين مقدار كمي شد كه ميزان وانيل با اين روش  كروماتوگرافيقرمز و 

  .باشدروش اكسايش شيميايي ليگنين ميدست آمده بهه  بيشتر از مقادير وانيلين ب،ارن مقديدست آمد كه اخشك ليگنين به
چوب و كاغذ كارخانه هاي و همچنين از ليگنين دور ريز شود برگان تهيه هاي سوزنيگونهديگر  وانيل از شود كهپيشنهاد مي

 .نين كرافت و ليگنوسولفونات پرداختنيز براي تهيه وانيل استفاده كرد و به مقايسه وانيل تهيه شده از ليگ
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Abstract 
 
In this research, For Vanillin preparation from lateral product of pulping factory, first, 
lignin was extracted from kraft cooking liquors of softwood (pinus eldarica) and the 
FT–IR spectrum of lignin was investigated and it was compared with standard. The 
amount of extracted lignin was 27% based on oven dry weight of wood. Then vanillin 
is prepared by oxidation of lignin under pressure. Finally the vanillin concentration in 
product solution was analyzed with FT–IR and HPLC. The yield obtained from this 
work was around 4.2% (wt vanillin / wt lignin).  
 
Keywords: Lignin, Vanillin, pinus eldarica, Oxidation, FT-IR, HPLC 
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