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١٣٨٥، سال ١، شماره ٢٥دوره   نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران  
 

 ٦٧                      علمي، پژوهشي ـ كاربردي

 
 توليد براي ساز  طراحي و ساخت دستگاه گرانول

 سيليكاژل كروي مورد استفاده در صنايع نفت
 

 قيس رخشان، علي اصغر احتشامي، *+ ابراهيم بختياري دوست
 ١٣٤٤٥ -٦٨٦تهران، جهاد دانشگاهي صنعتي شريف، گروه پژوهشي شيمي معدني، صندوق پستي 

 
ل در صنايع، به ويژه صنايع نفت و گاز از اهميت بسزايي برخوردار      حذف رطوبت با استفاده از سيليكاژ   : چكيده 
در . سيليكاژل به دو صورت با شكل هندسي نامنظم و شكل هندسي منظم به ويژه كروي قابل توليد است . است

ستون هاي بزرگ جذبي در پالايش نفت و گاز به منظور كاهش افت فشار فاز متحرك، افزايش سطح تماس  
آن و به حداقل رسيدن گرد و غبار ناشي از سايش دانه هاي سيليكاژل پرشده، بايستي از نوع كروي   سيليكاژل با 
 .كرد از مهم ترين روش هاي ساخت سيليكاژل كروي مي توان به روش قالب گيري و قطره  ـ روغن اشاره . استفاده شود

در اين روش با استفاده   . غن انتخاب شد در اين پژوهش پس از طي مراحل مطالعاتي و آزمايشگاهي، روش قطره ـ رو  
تهيه شده از واكنش سديم سيليكات و سولفوريك اسيد و ديگر مواد   (از خاصيت عدم امتزاج پذيري سيليكاسل 

به صورت هيدروژل كروي     ۴   برابرpHبا سيال هايي مانند حلال ها و روغن هاي آلي، قطره هاي سيليكاسل با    ) افزودني
به همين منظور دستگاه نيمه صنعتي . كروي تبديل مي شوند راحل شستشو و پخت به سيليكاژلدرآمده و پس از طي م

توليد سيليكاژل كروي بر مبناي روش قطره ـ روغن و به روش پيوسته، طراحي و ساخته شد و بر اساس آن سيليكاژل 
مورد مصرف در صنايع پالايش     (Red Sorbead)كروي با مشخصات  فني  منطبق  بر  مشخصات  فني  كالاي  وارداتي 

، چگالي ) درجه سانتي گراد٧٠ تا ٦٥(سيليكاسل، دماي روغن   pH در اين راستا عامل هاي مؤثر مانند . نفت تهيه شد
  .مورد مطالعه قرار گرفته اند) ۳ تا ۲بين  pHمحيط با ( و شرايط شستشو ) cSt ٦٧ تا ٤٦( نروغ

 
 

 .ساز ، گرانول جاذب،سيليكاسل، ـ روغنقطره  ، كرويسيليكاژل :واژه هاي كليدي
 

KEY WORDS: Spherical  silica gel, Oil drop, Silica sol, Adsorbent, Granulator. 
 

 مقدمه
معمول در تهيه سيليكاژل، واكنش سديم سيليكات با روش 

يك اسيد معدني است كه در مرحله اول سيليكاسل تهيه و سپس  
سيليكاژل . يكاژل تبديل مي شودبه هيدروژل و در نهايت به سيل

 توانايي جذب )١(توليد شده با داشتن عامل هاي شيميايي سيلانول
اين پديده متأثر از . تركيب هاي قطبي به ويژه آب را دارا است 

 ، غلظت مواد اوليه در تهيـه هيـدروسل وpHعامل هايي مانند دما،  
 
 
 

آن شرايط محيطي تشكيل هيدروژل و مراحل شستشو و پخت 
لذا بسته به نوع كاربرد مورد نظر مي توان شرايط ساخت و . است

  .]٣- ١[شرايط محيطي را تنظيم كرد
به طور كلي براي شكل دهي، روش هاي متفاوتي بر اساس 

قرص سازي،  كه مي توان به روش هاي ماهيت مواد اوليه وجود دارد
 قطـره اي، ،  انـعقـاد )٢(اكستـرودكـردن، گـرانـول  سـازي دراژه اي

 
 
 

E-mail: bakhtiary@jdsharif.ac.ir+                                                                                                                            عهده دار مكاتبات                              *
)١(  SiOH      
)٢(  Pan granulation 

www.SID.ir



Arc
hi

ve
 o

f S
ID

١٣٨٥، سال ١، شماره ٢٥دوره  ه شيمي و مهندسي شيمي ايراننشري ابراهيم بختياري دوست و همكاران   

 

                                                                                                                                                                            علمي، پژوهشي ـ كاربردي٦٨

 روش هاي متفاوت ١در جدول . اشاره كرد...  و)١(خشك كن پاشنده
 .]٤[شكل دهي به صورت خلاصه نشان داده شده است 

روش هاي قالب گيري و انعقاد قطره اي به عنوان مهم ترين و 
. ]٧-٥[هيدروژل كروي مطرح هستند  در تهيه روش ها متداول ترين

 مناسب به داخل pH سيليكاسل بادر روش قالب گيري، ابتدا 
قالب هاي نيم كره اي شكل هدايت مي شود و سپس با اعمال دماي 
مناسب در درون قالب ها، هيدروسل به هيدروژل تبديل شده و با 

 .جدا شدن دو نيمه قالب هيدروژل كروي شكل به دست مي آيد
در روش انعقاد قطره اي، با استفاده از خاصيت عدم امتزاج  

با سيال هايي مانند روغن ها يا ) سيليكاسل مايي( هيدروسل پذيري
حلال هاي آلي، ابتدا سيليكاسل تهيه و به وسيله ي تكنيك هايي 

به شكل قطره هايي با ابعاد مورد نظر   ...)نازل، صفحه شيار دار،(
وارد مايع غير قابل امتزاج با آن مي شوند و با تنظيم دماي روغن،  

ه هيدروژل تبديل شده و پديده شكل  ب مشخصpHهيدروسل با 
 . گرفتن اتفاق مي افتد

كشش سطحي و نيروهاي جانبي اعمال شده روي قطره هاي 
آلي، منجر به تشكيل پايدارترين شكل  داخل سيال عبور در حين در

در اين فرايند دماي سيال . ]٥[مي شود ) كروي شكل(هندسي 
ل با آن، سرعت آلي، نارواني آن، مدت زمان تماس قطره هيدروس
 هيدروسل از pHتبديل هيدروسل به هيدروژل، تركيب، غلظت و 

عامل هايي هستند كه در تعيين مشخصات نهايي سيليكاژل 
اين روش در اصطلاح به روش . گرانول حاصل مؤثر مي باشند

 معروف است و دستگاه هايي كه با اين روش كار )٢(قطره ـ روغن
در يك دسته، از سيال آلي با  . وندمي كنند به دو دسته تقسيم مي ش

چگالي بالاتر از چگالي هيدروسل استفاده مي شود كه در آنها قطره  
سل از پايين ستون حاوي سيال وارد مي شود و به آرامي به بالا 
حركت مي كند و در طول حركت به شكل كروي درآمده و به 

يين تر در دسته ديگر، از سيال با چگالي پا. هيدروژل تبديل مي شود
از چگالي هيدروسل استفاده مي شود و در آن قطره هاي سل از بالا 
وارد ستون حاوي سيال مي شود و به آرامي سقوط مي كند و به 

 .]٦[مي شوند  خارج ستون هيدروژل كروي درآمده و از انتهاي شكل
هيدروژل هاي كروي به دست آمده با دو هدف اصلي به شرح 

 :يرندزير مورد شستشو قرار مي گ
) سديم سولفات( جداسازي نمك هاي جانبي تشكيل شده -١

 .از ساختار هيدروژل
 
 

ـ فرايندهاي شكل دهي  براساس حالت فيزيكي يا شيميايي ١جدول 
 .مواد اوليه

 مواد اوليه فرايند
 قرص سازي، اكسترود كردن، 

 گرانول سازي
 پودري شكل

)هيدروژل(خميري شكل  اكسترود كردن  

 هيدروسل غن، قالب گيريقطره ـ رو

 محلول خشك كن پاشنده
 

  بهبود خواص فيزيكي مكانيكي حاصله مانند استحكام    -٢
 محلول هاي شستشو pHو اندازه خلل و فرج ها كه با رعايت 

 .امكان پذير است
نكته مهم ديگر به مرحله گرما دهي و پخت نهايي اختصاص   

شده روي دارد كه سرعت گرما دهي و سيكل گرماي اعمال   
خواص شيمي فيزيكي فراورده ي نهايي سيليكاژل تأثير بسزايي  

همچنين ويژگي هاي شيمي فيزيكي فراورده ي سيليكاژل . دارد
متأثر از عامل هاي بسياري است كه در طي فرايند ساخت لازم   

 pHاست رعايت شود، از جمله اين عامل ها زمان انعقاد ژل و    
 . مي باشدمخلوط واكنش در زمان تشكيل ژل 

 مخلوط واكنش در هنگام انعقاد ژل بر زمان   pHاثر  ١شكل 
 فراورده )٤( و حجم حفره هاي )٣(ژل شدن هيدروسل، سطح ويژه

 .]٨[سيليكاژل را در كنار هم نشان مي دهد 
 هاي پايين، زمان لازم براي انعقاد ژل بالا است   pHدر 

 مي شود  حداكثر زمان انعقاد ژل مشاهدهpH=٥/٢به طوري كه در 
 سيليكاسل ٨  تا٤ pH محدوده در مقابل در )١ شماره منحني ،١ شكل(

 نيز با ٨ بالاتر از pHاز پايداري مناسبي برخوردار نمي باشد و در 
سديم سيليكات به جاي افزايش  افزايش اسيد به(ساخت  روش تغيير

 . دوباره زمان انعقاد ژل افزايش مي يابد) سديم سيليكات به اسيد
 به ٤ تا ١ pHن سطح ويژه سيليكاژل هاي حاصل در همچني
، منحني ١شكل (متر مربع بر گرم است  ٨٠٠در حدود  نسبت بالا و

 سطح ويژه سيليكاژل  ٨ تا ٤ pHدر صورتي كه در  ) ٢شماره 
 .  متر مربع بر گرم كاهش مي يابد٢٠٠حاصل به 

 همراه با تغييرهاي pHتغييرهاي به نسبت تند سطح ويژه با  
 در نتيجه هاست و اين نشان مي دهد كه چگونه تغييرهاي هر جدي

 ) سيليسيك اسيد(چند كوچك در شرايط پليمريزه شدن سيليكاسل 
 
 

)١(  Spray drier          )٣(  Specific surface area 
)٢(  Oil drop          )٤(  Pore volume 
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١٣٨٥، سال ١، شماره ٢٥دوره   نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران ...احي و ساخت دستگاه گرانول ساز طر 
 

 ٦٩    علمي، پژوهشي ـ كاربردي                                                                                                                                                                       
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  حجم حفره ها-٣ سطح ويژه   -٢ زمان انعقاد ژل   -١

 .]٨ [ مخلوط واكنش سديم سيليكات و اسيد pHـ اثر ١شكل 
 

فيزيكي فراورده ي نهايي سيليكاژل  شيمي ويژگي هاي روي مي تواند
حجم حفره ها در سيليكاژل حاصل نيز . توليد شده مؤثر باشد

 مخلوط واكنش نسبت به آنچه كه در pHرابطه ي پيچيده اي را با 
رابطه با زمان انعقاد ژل و سطح ويژه ديده شده از خود نشان 

همچنين ويژگي هاي كلي ). ٣، منحني شماره ١شكل (مي دهد 
يكاژل تحت تأثير پليمريزه شدن واحدهاي سيليكا مي باشد كه سيل

واكنش هايي كه در روش معمول توليد سيليكاژل صورت 
 :مي پذيرند در معادله هاي زير نشان داده شده است

Na٢SiO٣ + Mineral Acid + XH٢O  →  Si(OH)٤ + 

Sodium Salt + (X-١)H٢O 

(OH)٣-SiOH + OHSi(OH)  ٣  →  (OH)٣Si-O-Si(OH)٣+H٢O 

اتصالات سه بعدي اين ذره هاي ريز با پليمريزه شدن تراكمي 
كه در طي مراحل شستشو و خشك شدن نيز ادامه مي يابند منجر 
به تشكيل ساختار متخلخل با اندازه حفره ها و سطح ويژه   

 .پيش بيني شده مي شود
براي تهيه سيليكاژل، روش هاي متفاوتي بيان شده است كه 

خت آن، يك محلول سيليكاتي با استفاده از يك  در اصل در سا
اسيد يا نمك يك اسيد و يا گازهايي كه در آب توليد اسيد مي كنند 

 .به هيدروسل تبديل مي شود
استفاده از تركيب هاي خالص سيليكون مانند اتيل سيليكات، 
سيليكون تتراكلرايد و ديگر تركيب هاي سيليسيك استري در 

م اين كه خلوص و چگالي بالا را در ساخت سيليكاژل، علي رغ
 .فراورده باعث مي شوند، اما روش هاي بسيار گران قيمت هستند

 :اشاره مي شود سيليكاژل ساخت در معمول در ادامه به روش هاي

 .]٩[ روش استفاده از سديم سيليكات و نمك آمونيم -١
 روش استفاده از آلومينيم سولفات و آمونيم هيدروكسيد در -٢
 .]١٠[رت سديم سيليكات و اسيد معدني مجاو
  روش استفـاده از سديـم سيليكات و اسيـدهاي معـدنـي -٣

]١١-١٥[. 
 .]١٨-١٦[ روش كربناسيون سديم سيليكات -٤
 .]٢١-١٩[ روش استفاده از تبادل گرهاي يوني -٥

 
 بخش تجربي 

 مواد شيميايي و تجهيزات  
 ).داخلي( درصد صنعتي ٩٨ـ سولفوريك اسيد 

 Na٢SiO:O٢= ٣:١ درصد با نسبت ٤٣ديم سيليكات ـ س
 ).داخلي(

 .(Merck) درصد ١٠٠ـ استيك اسيد 

 .)داخلي ( درصد صنعتي٣٥ـ هيدروكلريدريك اسيد 
 .)داخلي (ـ سديم هيدروكسيد صنعتي

 .(Merck)ـ سديم استات سه آبه 
 .)داخلي (٢٥٠ـ روغن بهران 

 .)داخلي (ـ پارافين صنعتي
 .)كت اسوشر (ـ روغن فلكسون

 .)داخلي( pH= ٧ و pH=٤ـ محلول هاي بافر استاندارد 
 .Merck)باريم كلرايد (ـ محلول اشباع باريم كلرايد 

 .)داخلي ()نفت گاز(ـ حلال نفتي گازوئيل 
 .)ساخت بلژيك (pH CONSORT=١-١٤ متر  pHـ دستگاه

ساخت ( ELEKTRO HELIOS W١٦٠٠ـ آون الكتريكي 
 .)سوئد

 .)ساخت آلمان( IKAMAG RETي ـ هم زن مغناطيس
 ).ساخت انگلستان (٥٠٧٠ مدل JENWAYـ رطوبت سنج 

 درصد در دسيكاتور آزمايشگاهي ٦٠ـ محيط با رطوبت نسبي 
 ).داخلي(

 ).داخلي(ـ آون نيمه صنعتي تاوا 

 
 دستگاه گرانول ساز 

 ٤يك دستگاه توليد نيمه صنعتي هيدروژل كروي مشتمل بر 
 :مونه هاي هيدروژل ساخته شدزير مجموعه براي تهيه ن
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١٣٨٥، سال ١، شماره ٢٥دوره   نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران ابراهيم بختياري دوست و همكاران 
 

                  علمي، پژوهشي ـ كاربردي                                                                                                                                                          ٧٠

 زير مجموعه ستون روغن  
 سانتي متر كه ٢٥٠ و طول ٣٥شامل استوانه اي فلزي به قطر  

و ايزولاسيون اطراف آن دماي روغن  حرارتي المنت هاي به وسيله ي
كنترل مي شود و در اثر گردش روغن، دانه هاي  موجود در آن

غن اضافي پس از   هيدروژل كروي به قيف جداكننده هدايت و رو
 .جدا شدن از دانه ها، دوباره به سيستم گردش روغن بر مي گردد

 
 زير مجموعه راكتور   

 ميلي ليتر و همزن ٨٠٠ به ظرفيت )١(شامل يك راكتور پيوسته
با دور قابل كنترل، آب نما به منظور كنترل سطح مواد تركيبي در 

حسگرهاي سطح مواد به وسيله ي . راكتور و سيستم قطره ساز است
و به منظور ثابت نگه داشتن آن،  مي شود داده  تشخيص)٢(الكتريكي

به وسيله ي برنامه كامپيوتري زير مجموعه اتوماسيون فرمان هاي 
. كاهش و افزايش سرعت جريان به وسيله ي پمپ ها صادر مي شود

سيستم قطره ساز نيز به گونه اي طراحي شده است كه جريان 
ور را به قطره ها تبديل مي كند، به طوري پيوسته خروجي از راكت

كه با كنترل سرعت توزيع كننده هيدروسل مي توان اندازه ي 
 .قطره ها را به ميزان مورد نظر تنظيم كرد

 
 زير مجموعه خوراك   

شامل مخزن هاي مواد اوليه از جنس فلزي مقاوم در برابر 
نس اسيد، پمپ هاي تغذيه و لوله و اتصالات انتقال مواد از ج

پلي اتيلن و پوليكا، راكتور فلزي مقاوم در برابر اسيد به گنجايش 
پيوسته   ليتر به منظور آماده سازي مواد اوليه مصرفي در راكتور٨٠

پمپ هاي . و مخزن آب شستشوي راكتور است)  ميلي ليتري٨٠٠(
 بوده و سرعت جريان را با  )٣(ذكر شده مجهز به واحد ريز پردازنده

 ميلي ليتر در دقيقه كنترل ٢٠٠٠ه يك تا دقت و در محدود
 .مي كند

 
 زير مجموعه اتوماسيون  

 )ومهندسي(شامل يك پانل كنترل و يك دستگاه اپراتوري 
 شركت زيمنس ٧Simatic S مدل PLCاين سيستم بر پايه . است

و ساخت آن، امكان گسترش  مراحل طراحي شده و در كليه طراحي
 . ر گرفته شده استسيستم براي توسعه هاي آتي در نظ

نمايش  و كنترل به وسيله ي سيستم ايجاد شده اهم تسهيلات
 :از عبارت اند

 
 

ـ كنترل اتوماتيك سطح سيال داخل راكتور به وسيله ي چهار  
حسگر تعبيه شده روي راكتور و نيز كنترل سرعت پمپ كردن 

 .مواد اوليه
ـ تثبيت كردن نسبت حجمي اسيد به سيليكات در ورودي 

 .تور پيوستهراك
اي كليه پارامترهاي تنظيمي و اندازه گيري شده ـ نمايش لحظه

 .روي صفحه ي نمايش
ـ آرشيو اطلاعات مهم فرايند به مدت يك ماه و امكان  

 .نمايش اطلاعات مزبور به صورت نمودار يا جدول
 ـ اعلام هشدار نسبت به خطاها يا اشكال هاي مهم سيستم به  

 .دو صورت تصويري و صوتي
ـ آرشيو كليه خطاها و اشكال هاي ايجاد شده در سيستم به 

 .مدت سه ماه به همراه ثبت تاريخ و ساعت وقوع آنها
 ٢شماي كلي از دستگاه گرانول ساز ساخته شده در شكل  

 .آمده است
 

 آزمايش ها 
ويژگي هاي فني سيليكاژل كروي مورد مصرف در صنايع 

 به عنوان نمونه Red Sorbeadايران با نام تجارتي  پالايش نفت
. استاندارد انتخاب و ويژگي هاي شيمي فيزيكي آن تعيين شد

به وسيله ي دستگاه گرانول ساز ساخته شده نمونه هاي متفاوتي به  
در اين . منظور دست يابي به ويژگي هاي نمونه استاندارد تهيه شد

 نمونه هاي هيدروژل كروي و سيليكاژل ٣روش مطابق شكل 
 .شدكروي تهيه 

 درصد ٩٨منظور آماده سازي مواد اوليه، سولفوريك اسيد  به
 تعيين ١٦، درجه بومه آن سنج بومهصنعتي رقيق  شده و به وسيله ي 

 درصد صنعتي نيز رقيق  شده و ٤٣سديم سيليكات . مي شود
 ساعت بدون حركت باقي مي ماند تا ذره هاي نامحلول ٢٤به مدت 

.  را نشان دهد٢٠بومه درجه ته نشين شوند و محلول صاف شده  
با ادامه رقيق سازي سديم سيليكات، محلول سديم سيليكات با 

 .  آماده مي شود٢درجه بومه 
 به وسيله ي استيك اسيد و pH =٨/٣در ادامه محلول بافر 

با آماده سازي مواد اوليه، ابتدا از واكنش  . تهيه مي شود سديم استات
 سل اوليه در ٢٠ليكات بومه  و سديم سي١٦سولفوريك اسيد بومه 

٥/٢=pHبـا مخلوط سازي سل اوليـه، بافر و سديـم.  تهيه مي شود 
 )١(  Continuous      )٣(  Microprocessor 

)٢(  Electrical sensors 
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 ٧١                                                                          علمي، پژوهشي ـ كاربردي                                                                                                 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 .ـ شماي كلي فرايند گرانول سازي در روش منتخب٢شكل
 

 سل ثانويه تهيه مي شود و در مرحله بعد از طريق ٢سيليكات بومه 
 درجه سانتي گراد ٧٠تا  ٦٥ دماي با روغن ستون وارد قطره ساز سيستم

 .مي شود و بدين وسيله هيدروژل كروي شكل حاصل مي شود
 

 تهيه سل اوليه
 ليتري ٨٠را در يك راكتور ) ١٦بومه (  ليتر اسيد١٢مقدار 

 مخلوط pH به منظور كنترل  pHريخته و الكترود مخصوص 
پس درحالي كه س. واكنش در داخل راكتور قرارداده مي شود

به وسيله ي همزن مكانيكي محلول اسيدي داخل راكتور به شدت  
با سرعت ) ٢٠بومه (به هم مي خورد، محلول سديم سيليكات 

.  اضافه مي شود۵/٢  بهpHو كاهشي تا رسيدن  جريان يكنواخت
 اين واكنش گرمازا بوده لذا بايستي دماي مخلوط واكنش در 

 .داشته شود درجه سانتي گراد ثابت نگه ٢٥
 

 تهيه سل ثانويه
همان طور كه در پيش نيز اشاره شد، اين سل بر اثر مخلوط 

تهيه  ) pH=٨/٣(و بافر ) ٢بومه (سازي سل اوليه، سديم سيليكات 
روش كار به اين صورت است كه هر سه ماده ذكر شده . مي شود

 ميلي ٨ و ٥٠، ٢٥٠به ترتيب با سرعت جريان هايي در محدوده 
مي شوند و )  ميلي ليتري ٨٠٠(دقيقه وارد راكتور پيوسته ليتر در 

 دور در دقيقه به هم مي خورد، ٥٠٠درحالي كه همزن با سرعت 
pH سل ثانويه در محل خروجي راكتور تعيين مي شود كه در 

 واكنش بر خواص نهايي محصول بررسي شده  pH اثر ٢جدول 
 ).٢٥٠روغن ستون از نوع بهران (است 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 .ـ فرايند توليد نيمه صنعتي سيليكاژل كروي٣شكل
 

 شكل دهي
 ميلي ليتر ٣٠٨ با سرعت جريان pHسل ثانويه پس از تأييد 

در دقيقه از خروجي راكتور خارج شده و به زير مجموعه قطره سـاز 
در اين بخش مي توان قطر . دستگاه گرانول ساز هدايت مي شود

 درصدي حجم آنها در ٩٥ه كاهش دانه هاي هيدروژل را با توجه ب
 ٦٥دماي روغن داخل ستون در محدوده . مرحله پخت تنظيم كرد

سل ثانويه پس از .  درجه سانتي گراد ثابت نگه داشته مي شود٧٠تا 
ورود به ستون به هيدروژل هاي كروي شكل تبديل شده و پس از 
عبور از ستون در قيف جداكننده از روغن جدا و جمع آوري   

 .دمي شون
 اثر نارواني روغن بر ويژگي هاي گرانول بررسي ٣در جدول 

 ٢جدول  شستشوي حذف نمك و دماي پخت همانند(شده است 
 .)است

 
 شستشوي هيدروژل كروي

هيدروژل هاي كروي جمع آوري شده ابتدا براي حذف عمده 
شستشوي ) نفت گاز(روغن به وسيله ي حلال نفتي مانند گازوئيل 

مرحله . ه وسيله ي آب گرم شستشو مي شوداوليه شده و سپس ب
بعدي شستشو به منظور حذف نمك سديم سولفات از هيدروژل ها 

دست يابي به ويژگي هاي خاص مورد نظر در سيليكاژل  و همچنين
در اين مرحله عمليات شستشو با آب در . نهايي صورت مي پذيرد

pH  هاي متفاوت تا حذف كامل نمك سديم سولفات ادامه 
 آزمايش كنترلي  براي اطمينان از حذف كامل يون سولفات، .بدمي يا

 سولفوريك اسيد
~١٦° Be 

سديم سيليكات 
~٢° Be 

سل اوليه
 ٥/٢=pH 

محلول بافر
٨/٣ =pH 

سديم سيليكات 
~٢° Be 

 شستشو پخت

 

 شكل دهي

 سل ثانويه
 ٨/٣-٦/٤ pH= 

 
 بسته بندي

 تانك بافر

 دبي بافر

 همزن

 راكتور

 جدا كننده

پمپ چرخشي

 گرانول ساز

 تانك روغن

 آب
 آب

 آب
 تانك سيليكات

تانك اسيد

 پمپ تخليه

دبي سيليكات
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                                                                                        علمي، پژوهشي ـ كاربردي                                                                                    ٧٢

 ).Red Sorbead( واكنش بر ويژگي هاي سيليكاژل گرانول در مقايسه با نمونه استانداردpHـ بررسي اثر ٢جدول
 
 چگالي

جذب رطوبت در 
  R.H= درصد ٦٠

(٢٥ oC) 

استحكام 
 مكانيكي

بد
متوسط 
خوب بد
متوسط 

خوب
 

بد
متوسط 

خوب

دماي پخت 
 

(oC) 
شستشوي حذف 

 نمك
دماي روغن 

 

(oC) 
pH  سل

 رديف مواد اوليه ثانويه

اسيد، آب+آب،آب ٢٥-١٤٥ +   +   +   ٨/٣ ٦٥-٧٠ 
 اوليه سل

) ٥/٢=pH ( بافر و سديم
 )٢بومه(سليكات

١ 

اسيد، آب+آب،آب ٢٥-١٤٥ +   +   +   ٩/٣ ٦٥-٧٠ 
 سل اوليه

) ٥/٢=pH ( بافر و سديم
 )٢بومه(سليكات

٢ 

اسيد، آب+آب،آب ٢٥-١٤٥ +   +   +   ٠/٤ ٦٥-٧٠ 
 سل اوليه

) ٥/٢=pH ( بافر و سديم
 )٢بومه(سليكات

٣ 

اسيد، آب+آب،آب ٢٥-١٤٥ +   +   +   ١/٤ ٦٥-٧٠ 
 سل اوليه

) ٥/٢=pH ( بافر و سديم
 )٢بومه(سليكات

٤ 

اسيد، آب+آب،آب ٢٥-١٤٥ +    +   +  بافر ) pH=٥/٢(سل اوليه  ٢/٤ ٦٥-٧٠
 ٥ )٢بومه(و سديم سليكات

اسيد، آب+آب،آب ٢٥-١٤٥ +    +   +  ٣/٤ ٦٥-٧٠ 
 سل اوليه

) ٥/٢=pH ( بافر و سديم
 )٢بومه(سليكات

٦ 

اسيد، آب+آب،آب ٢٥-١٤٥ +    +   +  بافر ) pH=٥/٢(سل اوليه  ٤/٤ ٦٥-٧٠
 ٧ )٢بومه(و سديم سليكات

+ اسيد، آب+آب،آب ٢٥-١٤٥  +   +    ٥/٤ ٦٥-٧٠ 
 سل اوليه 

)٥/٢=pH ( بافر و سديم
 )٢بومه(سليكات

٨ 

+ اسيد، آب+آب،آب ٢٥-١٤٥  +   +    ٦/٤ ٦٥-٧٠ 
 سل اوليه

) ٥/٢=pH ( بافر و سديم
 )٢بومه(سليكات

٩ 

+    +  + اسيد، آب+آب،آب ٢٥-١٤٥   ٧/٤ ٦٥-٧٠ 
 سل اوليه

) ٥/٢=pH ( بافر و سديم
 )٢بومه(سليكات

١٠ 

 
 باريم كلريد در محيط اسيدي يا خنثي با افزودن محلول اشباع

 محيط هاي شستشو و pH شرايط و ٤در جدول . صورت مي گيرد
تأثير آنها بر ويژگي هاي سيليكاژل كروي ساخته شده در مقايسه با  

مراحل  .  نشان داده شده استRed Sorbeadنمونه استاندارد 
 شبانه روز به صورت غوطه وري در آب ٥شستشو حذف نمك طي 

 . ساعت انجام شد٢٤ مشخص و ماندن به مدت pHبا 
 

 پخت هيدروژل و تبديل آن به سيليكاژل 
  ساعت با افزايش دما از ٤٨عمليات پخت هيدروژل طي مدت 

در پخت هيدروژل  .  درجه سانتي گراد انجام شده است١٤٥ تا ٢٥
براي جلوگيري از تخريب و يا ايجاد ترك، لازم است برنامه هاي  

در . به صورت تدريجي و به نسبت كند صورت پذيردافزايش دمايي 
اين رابطه فراورده ي هيدروژل كروي حاصل از مرحله شستشو به 

 درجه سانتي گراد، ٣٠ تا ٢٥ دماي با و در محيطي فلزي منتقل سيني
تا زماني كه شكل ظاهري هيدروژل ها از بي رنگ و شفاف به حالت 

سپس به )  ساعت٣٦ حدود(مات تبديل شوند نگه داري مي شوند 
 ٤٠ به ٢٥از  دقيقه ١٥منتقل شده و دماي آن طي مدت  آون داخل

 ساعت در ايـن١درجه سانتي گراد افزايش داده مي شـود و بـه مدت 
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 ٧٣                                                                                                                                                علمي، پژوهشي ـ كاربردي                           

 ).Red Sorbead(ـ بررسي اثر نارواني روغن بر خواص سيليكاژل گرانول در مقايسه با نمونه استاندارد٣جدول 

 
 
 
 

 شكل ظاهري

 چگالي
ب رطوبت درجذ
 R.H= درصد  ٦٠

(٢٥ oC) 

استحكام 
 مكانيكي

بد 
متوسط 

 

خوب
 

بد
متوسط 

 

خوب
 

بد
متوسط 

 

خوب
 

 نوع روغن
دماي 
 روغن
(oC) 

pH
سل 
 ثانويه

 رديف مواد اوليه

درصد كروي و٧٠حدود 
  +   +  +    درصد عدسي شكل٣٠

پارافين مايع صنعتي 
 ٩  -١١با نارواني 

  سانتي استوك
٤ ٦٥-٧٠ 

 )pH=٥/٢( اوليه سل
)٢بومه( سديم سليكات

 )٨/٣(بافر 
١ 

 درصد كروي و ٩٠حدود 
 +   +   +    درصد عدسي شكل ١٠

روغن فلكسون با 
  ٢١-٢٧نارواني 

 سانتي استوك
٤ ٦٥-٧٠ 

 )pH=٥/٢(سل اوليه 
)٢بومه( سديم سليكات

 )٨/٣(بافر 
٢ 

 +   +   +    درصد كروي شكل١٠٠
 با ٢٥٠روغن بهران 

  ٤٧-٦٧ي ناروان
 سانتي استوك

٤ ٦٥-٧٠ 
 )pH=٥/٢(سل اوليه 

)٢بومه( سديم سليكات
 )٨/٣(بافر

٣ 

 
  ).Red Sorbead( متفاوت بر ويژگي هاي سيليكاژل گرانول در مقايسه با نمونه استاندارد pHـ تأثير شرايط شستشو در محيط هاي با ٤جدول 

 
 دانسيته

 جذب رطوبت در
 R.H = درصد٦٠

(٢٥oC) 
 م مكانيكياستحكا

بد
متوسط 

 

خوب
 

بد
متوسط 

 

خوب
 

بد
متوسط 

 

خوب
 

دماي 
پخت 
(oC) 

pHو  تركيب

 محيط شستشو

نوع و دماي 
 روغن
(oC) 

pH 
سل 
 ثانويه

 رديف مواد اوليه

  +   +   + ٢٥-١٤٥   HCl  +آب
٥/١-٢=pH 

٢٥٠بهران 
٦٥-٧٠ 

٤ 
 سل اوليه

) ٥/٢=(pH بافر و  
 )٢بومه (سديم سيليكات 

١ 

  +   +   + ٢٥-١٤٥  HCl  +آب
 ٢-٣=pH 

٢٥٠بهران 
٦٥-٧٠ 

٤ 
 سل اوليه

) ٥/٢=pH (بافر و 
 )٢بومه (سديم سيليكات 

٢ 

  +   +  +  ٢٥-١٤٥  HCl  +آب
٣-٤=pH 

٢٥٠بهران 
٦٥-٧٠ 

٤ 
 سل اوليه

) ٥/٢=pH (بافر و 
 )٢بومه (سديم سيليكات 

٣ 

 +    +  +  ٢٥-١٤٥  آب
٥-٦=pH 

٢٥٠بهران 
٦٥-٧٠ 

٤ 
 يهسل اول

) ٥/٢=pH (بافر و 
 )٢بومه (سديم سيليكات 

٤ 

+    +   +  ٢٥-١٤٥  NaOH  +آب
٧-٨=pH 

٢٥٠بهران 
٦٥-٧٠ 

٤ 
 سل اوليه

) ٥/٢=pH (بافر و 
 )٢بومه (سديم سيليكات 

٥ 

+   +   +   ٢٥-١٤٥  NaOH  +آب
٨-١٠=pH 

٢٥٠بهران 
٦٥-٧٠ 

٤ 
 سل اوليه

) ٥/٢=pH (بافر و 
 )٢بومه (سديم سيليكات 

٦ 

 

www.SID.ir



Arc
hi

ve
 o

f S
ID

١٣٨٥، سال ١، شماره ٢٥دوره   نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران ابراهيم بختياري دوست و همكاران 
 

                                                                                                                                                              علمي، پژوهشي ـ كاربردي              ٧٤

 ).Red Sorbead(سيليكاژل گرانول ساخته شده و استاندارد ـ مقايسه نتيجه هاي آزمايش هاي شيمي فيزيكي نمونه هاي٥جدول 
 ظرفيت جذب

 )درصد وزني(
حجم 

متوسط 
 حفره ها
(nm) 

سطح ويژه
BET  

/gr)٢(m 

چگالي 
 ظاهري

)٣(gr/cm درصد٦٠ =R.H رصد د١٠=R.H 

استحكام 
 مكانيكي

)kgf( 
XRD XRF نمونه 

 آمورف ١٩ ١ ٤/٢٤ ٧٠/٠ ٦٩٥ ٣١/٢
 Si:عمده

 Ba,Fe,Ca,V:جزئي
 استاندارد

(Red Sorbead) 

 آمورف ٢٥ ٣ ٥/٣١ ٧/٠ ٦٩٢ ٣٩/٣
 Si:عمده
 Fe ,Ca:جزئي

شده  ساخته
(Silicagel) 

 آمورف ٧/٢٠ ٥/٣ ٧/٣٦ ٦٥/٠ ٦٣٣ ٨٧/٢
 Si:عمده
 Fe,Ca :جزئي

 ساخته شده
)١١-(SG 

 آمورف ٩/١٧ ٣/٥ ٢٩ ٦٥/٠ ٦٣٩ ١٦/٢
 Si:عمده

 Fe,Ca,S :جزئي
 ساخته شده

)١٤-(SG 

 آمورف ٤/٢٥ ٤/٥ ٧/٢٩ ٨٥/٠ ٧١٢ ٣٢/٢
 Si:عمده
 Fe :جزئي

 ساخته شده
)١٦-(SG 

 
 درجه سانتي گراد بـه ٤٠دماي آون از   . دما ثابت نگه داشته مي شود

 درجه سانتي گراد افزايش داده ٧٠ دقيقه به ٢٠تدريج و طي 
ن دما براي يك ساعت ثابت نگه داشته مي شود،  مي شود و در اي 

 ٩٥ دقيقه به ١٥ درجه سانتي گراد طي ٧٠سپس دماي آون از 
درجه سانتي گراد  افزايش داده مي شود و اين دما براي مدت يك  

 درجه سانتي گراد طي مدت زمان   ٩٥دما از . ساعت ثابت مي ماند
 و در اين دما   درجه سانتي گراد افزايش مي يابد١١٠ دقيقه به ١٥

در مرحله آخر دماي .  ساعت توقف صورت مي گيرد٥/١به مدت 
 ١٤٥ دقيقه به ٢٠ درجه سانتي گراد به تدريج و طي ١١٠آون از 

 ٣مدت  درجه سانتي گراد افزايش مي يابد و در اين دما براي
پس از اتمام آخرين مرحله . ساعت در داخل آون نگه داشته مي شود

 درجه سانتي گراد سرد ٥٠ تا دماي حدود دمايي، آون خاموش و
مي شود سپس فراورده هاي سيليكاژل كروي از آن خارج و مورد 

به منظور ارزيابي اوليه نمونه هاي سيليكاژل . ارزيابي قرار مي گيرند
 ٦٠كروي، ابتدا چگالي، ميزان جذب رطوبت در رطوبت نسبي 
 دارد درصد و استحكام مكانيكي در مقايسه با نمونه استان  

(Red Sorbead) انجام و با انتخاب نمونه هاي ساخته شده مناسب 
آزمايش هاي تكميلي از قبيل تعيين سطح، پروزيته، مقاومت    

نتيجه هاي آزمايش هاي . است شده انجام شيميايي تجزيه و مكانيكي
شيمي فيزيكي به دست آمده روي نمونه هاي ساخته شده و نمونه 

 .ن داده شده است نشا٥ استاندارد در جدول
 

 نتيجه ها و بحث   
 قطره ـ روغنبـراساس مطالعات انجـام شده، روش يـا فرايند 

 و   ]٧-٤[نسبت به ديگر روش ها به دليل سهولت عمل ترجيح دارد 
در اين روش با توجه به اين كه دستگاه هاي استفاده كننده از  

از سيال هاي با چگالي بالا، مي بايستي از سيال هاي سنگين تر  
هيدروسل كه اغلب هالوژنه هستند استفاده كنند، لذا به دليل 
سميت بالاي اين گونه تركيب ها، روش قطره  ـ روغن با استفاده از 
سيال با چگالي پايين تر از هيدروسل انتخاب شد كه شماي كلي  

 . نشان داده  شده است٢آن در شكل 
نول، در تعيين ويژگي هاي فيزيكي و شيميايي سيليكاژل گرا

عامل هاي بسياري دخالت دارند كه از جمله اين عامل ها مي توان 
 سيليكاسل اوليه و ثانويه، نوع روغن، شرايط شستشو به pHبه 

با تغيير دادن هر .  محيط شستشو و نحوه پخت اشاره كردpHويژه 
يك از عامل هاي بالا ويژگي هاي فراورده ي نهايي تغيير خواهد 

 .كرد
 pHل اوليه مناسب و پايدار، مناسب ترين به منظور تهيه س

براي سل اوليه از دو جنبه، داشتن عمر مناسب و درجه فعاليت 
 عمر سيليكاسل در pH در اين .]٨[ انتخاب شد ٥/٢متوسط برابر 
 ساعت است كه با اطمينان مي توان از آن طي ٧ تا ٦دماي محيط 

 آمادگي   ميزان pH همچنين در اين. يك شيفت كاري استفاده كرد
زنجيره هاي هيدروسل براي ادامه پليمريزه شدن و تبديل شدن به 

واكنش با سديم (ژل مناسب بوده و لذا در مرحله واكنش نهايي 
اشكال هايي از قبيل تغييرهاي ناگهاني )  و بافر٢سيليكات بومه 

pHايجاد نخواهد شد  . 
 در تهيه هيدروسل اوليـه كنترل دمـا و سرعت افزايش سديـم

 ـد،نسيليكات بـه سولفوريك اسيـد از اهميـت ويـژه اي بـرخـوردار
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چنانچه سرعت افزايش سديم سيليكات به اسيد زياد باشد به دليل 
گرمازا بودن واكنش، سبب افزايش دماي محيط واكنش شده و به 
نوبه خود باعث سرعت بخشيدن به واكنش پليمريزه شدن 

سيليكاسل با زنجيره هاي سيليسيك اسيد مي گردد و در نهايت 
افزايش سديم سيليكات به اسيد نبايد . بزرگ به دست خواهد آمد

به طور يكنواخت باشد بلكه بايد با سرعت كاهنده صورت پذيرد و 
 . درجه سانتي گراد افزايش يابد٢٥دماي راكتور نيز نبايد از 

 سل ثانويه در pHبه منظور كنترل بهتر و دقيق تر افزايش 
 با توجه pH=٨/٣بافر با . د، لازم است از بافر استفاده شود حين تولي

مناسب تشخيص داده ) ٦/٤ تا ٨/٣( سل ثانويه pHبه محدوده 
 سل ثانويه لازم است به گونه اي باشد كه اولاً طي مدت pH. شد
 ثانيه در داخل ستون روغن به هيدروژل كروي تبديل شود و ٢٠

 بر نمونه استاندارد را در درثاني ويژگي هاي شيمي فيزيكي منطبق
 براي ٢لذا از ميان نتيجه هاي جدول . فراورده ي نهايي حاصل كند 

 . انتخاب شد pH=٤  ثانويه سل
مؤثر در تشكيل و استحكام دادن به گرانول هاي  از عوامل يكي

تهيه شده، افزايش مدت زمان عبور قطره هيدروسل و همچنين 
غن است كه يكي از هيدروژل تازه تشكيل شده در درون رو

راه هاي برآورده ساختن اين شرايط افزايش نارواني روغن به كار 
 نيز مشخص است سه نوع ٣همان طور كه در جدول . رفته است

مورد ارزيابي قرار گرفتند كه روغن با نارواني هاي متفاوت 
نتيجه هاي حاصل از انجام آزمايش هاي به عمل آمده روغن بهران  

 . كند را تأييد مي٢٥٠
دماي روغن نيز از عامل هاي مؤثر و تعيين كننده در تبديل 

هرچه دما بالاتر باشد سرعت اين . هيدروسل به هيدروژل است
دماي روغن . تبديل بيشتر و فراورده ي واكنش نامطلوب خواهد بود

محلول سديم سولفات (بايستي پايين تر از نقطه جوش آب نمك 
روژل تشكيل شده باشد، زيرا در موجود در حفره هاي هيد) در آب 

غير اين صورت تبخير آب، اثر مخرب بر ساختار هيدروژل تشكيل 
 . شده و يا در حال تشكيل مي گذارد

چنانچه دماي روغن پايين باشد، سبب عدم تشكيل هيدروژل 
در طي زمان عبور هيدروسل مي شود و در انتهاي ستون روغن 

هيم داشت كه در سيستم همچنان به جاي هيدروژل، هيدروسل خوا
گردش روغن در دستگاه گرانول ساز با تشكيل توده يكپارچه 
باعث مسدود شدن مسير روغن و يا سبب تشكيل ذره هاي ريز 

 سل pH لذا دماي روغن با توجه به. ناخواسته هيدروژل مي شود
 ثانيه ٢٠ثانويه و اين كه بايستي در داخل ستون روغن طي مدت 

 درجه سانتي گراد مناسب ٧٠ تا ٦٥شود دماي به هيدروژل تبديل 
 .تشخيص داده شد

عمليات شستشوي هيدروژل هاي كروي به منظور حذف 
به دليل حلاليت خوب روغن  ) نفت گاز (روغن، به وسيله ي گازوئيل 

شستشوي مرحله بعد به . در آن و ارزان بودن قيمت آن انجام شد
مچنين دست يابي منظور حذف نمك از حفره هاي هيدروژل ها و ه

به ويژگي هاي شيمي فيزيكي مورد نظر در فراورده ي نهايي   
سيليكاژل است كه از اهميت بسزايي برخوردار است و بايستي به 
آن توجهي خاص معطوف داشت، زيرا با تغيير شرايط شستشو 

در اين . مي توان تا حد زيادي بر ويژگي هاي فراورده تأثير گذاشت
 و دماي محلول شستشو و نيز مدت pHند رابطه متغيرهايي مان

 . زمان شستشو متغيرهاي مهمي هستند كه بايد مد نظر قرار گيرند
 محلول شستشو بر خواص محصول نهايي در pH اثر ٤جدول 

 pHمقايسه با نمونه استاندارد را نشان مي دهد، بر اين اساس 
 . تعيين شد٣ تا ٢محلول هاي شستشو بين 
هيه فراورده ي نهايي، مهم ترين نكته اي     در رابطه با پخت و ت

كه بايد به آن توجه كرد اين است كه عمليات پخت به ويژه در 
مراحل اوليه آن نبايد سريع صورت گيرد و بايد شرايطي ايجاد شود 
كه آب موجود در حفره هاي هيدروژل ها به نحوي تدريجي و 

 .آهسته خارج شود
 ي نمونه استانداردبررسي نتيجه  آزمايش هاي شيمي فيزيك

(Red Sorbead) برتري ٥ و نمونه هاي ساخته شده در جدول 
نمونه هاي ساخته شده را در بسياري از پارامترها نسبت به نمونه 

 بهترين  SG-١٦ استاندارد نشان  مي دهد، ضمن اين كه نمونه 
 .آنهاست

 
 تشكر و قدرداني  

م جهاد نويسندگان مقاله قدرداني خود را از مسئولين محتر
دانشگاهي واحد صنعتي شريف به منظور فراهم آوردن امكانات 
تحقيق و از مديريت محترم شركت پالايش و پخش فراورده هاي   
نفتي ايران به جهت حمايت مالي و همچنين از مديريت محترم   
مركز تحقيقات كاتاليست پژوهشگاه صنعت نفت به دليل انجام  

 .ا  ابراز  مي دارندآزمايش هاي  شيمي  فيزيكي  نمونه ه
 
 
 

 ٨٤/ ٩/٨:      ؛     تاريخ پذيرش ٨٤/ ٧/٢: تاريخ دريافت 
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