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Resumen. Se presenta una revision de la literatura sobre los aspectos
mas importantes relacionados con la formacion, problematica y con-
trol de sedimentos y lodo en plantas de hidrodesintegracion catalitica.
La importancia del estudio de los sedimentos radica en que tienen
una relacion estrecha con la inestabilidad de los hidrocarburos y con
la desactivacion del catalizador y depositacion y acumulacion de los
mismos en las tuberias, intercambiadores de calor y fondos de reac-
tores y columnas de fraccionamiento. Se proponen algunas recomen-
daciones practicas para mejorar la determinacion de los sedimentos
totales empleando métodos ASTM.
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Abstract. The most important aspects related to the formation, pro-
blems and control of sediments and sludge in catalytic hydrocracking
units are reviewed in this work. The importance of the study of sedi-
ments is due to its relationship with unstability of hydrocarbons and
with the problems they cause such as catalyst deactivation and depo-
sition and accumulation in pipes, heat exchangers and bottom of reac-
tors and fractionation columns. Some recommendations are proposed
in order to improve sediments determination by using ASTM me-
thods.
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Introduccion

La demanda creciente para producir combustibles mas limpios
a partir de crudos pesados, conduce a la necesidad de operar
los procesos de hidrodesintegracion de residuales a tempera-
turas mas altas, con lo cual también se logran mayores conver-
siones [1]. Sin embargo, a estas condiciones mas severas se
tienen problemas de deposito de coque sobre el catalizador,
asi como la formacion de lodos y sedimentos en el producto,
los cuales reducen el tiempo de corrida de dichos procesos [2].
En la Fig. 1 se ilustra claramente lo anterior, en donde se apre-
cia que a mayor conversion la formacion de sedimentos tiende
a aumentar.

Empiricamente, se sabe que el lodo y los sedimentos se
producen cuando la conversion a destilados alcanza un nivel
superior a 50 %, sin importar el tipo de catalizador y la carga
que se utilicen. Sin embargo, su estructura, propiedades y
mecanismo de formacién no esta totalmente comprendido [3].
El entendimiento de la relacion entre estos factores puede con-
ducir a obtener mejores catalizadores o esquemas de proce-
samiento, los cuales ayuden a superar estas dificultades en los
procesos de hidrodesintegracion.

En algunos estudios reportados en la literatura se han
propuesto varias alternativas para reducir la formacion de se-
dimentos, tales como: (1) adiciéon de solventes aromaticos, (2)
hidrogenacion después de la hidrodesintegracion, (3) hidro-
tratamiento en dos etapas con mayor hidrogenacion de anillos

aromaticos y heterociclicos en el asfalteno a temperatura baja
e hidrodesintegracion a temperatura alta [4].

Las primeras dos propuestas intentan disolver el sedimen-
to después de su formacion sin ningun aumento de conversion
en el proceso, y la tercera puede ofrecer una conversion mas
alta sin la formacion de sedimentos. Esta tltima opcion
requiere de un catalizador que pueda hidrogenar el asfalteno
antes de que se realicen las reacciones de desalquilacion.

Las corrientes de subproductos altamente aromaticas son
las més efectivas en la minimizacién de la precipitacion de
asfaltenos y la formacion de soélidos [5]. En la préctica se
acostumbra recircular una fraccion de gasdleo pesado de las
mismas plantas de hidrodesintegracion y mantener una
relacion gasodleo de recirculacion / carga fresca cercana a uno.

Debido a la importancia que tienen los sedimentos en los
procesos de hidrodesintegracion de residuales, en este trabajo
se describen los aspectos mas relevantes que deben tomarse en
cuenta para tener un mejor conocimiento de la formaciéon de
los mismos, los métodos para su cuantificacion, los problemas
que ocasionan y las técnicas para su control.

Composicion de los residuos
La composiciéon quimica de los residuos depende del origen

del aceite crudo del cual provienen y del proceso utilizado en
su refinacion. Un residuo generalmente consta de una fase dis-
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Fig. 1. Efecto de la conversion en la formacion de sedimentos.
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Fig. 2. Estructura de los asfaltenos.

persa integrada por asfaltenos, y de una fase continua, que
consta principalmente de maltenos de peso molecular menor
[6]. Los asfaltenos se presentan en forma de micelas y son
estructuras de peso molecular alto y relacion H/C baja, que
forman complejos con maltenos de alto peso molecular tam-
bién conocidos como resinas. Un residuo también contiene
metales contaminantes tales como Niquel y Vanadio.

En la Fig. 2 se presenta una estructura asfaltenos pro-
puesta por Katayama [7], en donde la parte aromatica esta
interconectada a través de cadenas alifaticas, de puentes de
azufre y de compuestos tales como porfirinas de niquel y
vanadio.

Las estructuras metalicas tipicas que se encuentran en los
residuos se muestran en la Fig. 3. Se conoce que durante las
reacciones de hidrotratamiento las estructuras de vanadio son
mas reactivas que las de niquel, lo cual se ha atribuido al
atomo de oxigeno que esta unido perpendicularmente al vana-
dio y que forma enlaces fuertes con los sitios activos del cata-
lizador. Este atomo de oxigeno no esta presente en las estruc-
turas de niquel [8,9].

Los metales contenidos en los asfaltenos causan la desac-
tivacion del catalizador, la cual se realiza por acumulacion de
éstos en la boca de los poros del catalizador (Fig. 4), blo-
queando los sitios activos y en consecuencia disminuyendo su
actividad.

Los asfaltenos son particularmente importantes debido a
que conforme esta fraccion aumenta, existe un incremento en
la formacion de coque y también un aumento en la demanda
de hidrégeno asi como en la desactivacion del catalizador, ya
que los constituyentes de los asfaltenos facilmente forman
coque [10-14].

En la Fig. 5 se presenta un diagrama de fase solvente-
residuo, en donde se puede ver que el parametro de solubili-
dad se incrementa conforme el contenido de hidréogeno dis-
minuye (mayor aromaticidad) debido a que la fuerza de atrac-
cion entre los aromaticos polinucleares (PNA) es la fuerza
intermolecular mas fuerte en los residuos y en los productos
obtenidos en la conversion de ellos. Esto es muy importante
en el mecanismo de formacion de coque y de sedimentos lo
cual se manifiesta con mucha frecuencia en los procesos de
conversion de residuos [23].

También se observa que cada fraccion ocupa Unicamente
un area. El contenido de hidrogeno es una medida inversa de
la aromaticidad, que es similar a la relacion atomica H/C
debido a que el contenido de carbon de todas las fracciones
del petroleo, convertidas o no, es aproximadamente constante
(80-85 %). Esto indica que los asfaltenos son insolubles en n-
heptano debido a una combinaciéon de peso molecular alto y
aromaticidad alta. En resumen, el diagrama de fases solvente-
residuo proporciona una mejor definicion de los asfaltenos y
de otras fracciones que la definicion comiin de separacion.

El grado de dispersion de los asfaltenos es mayor en los
crudos de naturaleza nafténica/aromatica debido a la mayor
solubilidad de los naftenos y los aromaticos en los consti-
tuyentes parafinicos. Este fendmeno también actia a favor de
la disolucion de cualquier lodo que se pudiera formar, con lo
que disminuye la posibilidad de que los lodos se depositen.

De acuerdo con lo anterior, no es s6lo el contenido de
asfaltenos el que influye en la tendencia de una carga a formar
lodos y sedimentos, sino también la calidad de dichos asfal-
tenos, de ahi que el factor de aromaticidad de los mismos,
definido como la relacion entre el nimero de carbonos aroma-
ticos y el numero de carbonos totales, se ha utilizado para
realizar estudios de desactivacion de catalizadores de hidro-
tratamiento [15-16].

Formacion de los sedimentos

La estabilidad de un aceite residual se define como su habili-
dad para evitar la formacion de lodos durante el almace-
namiento y manejo del mismo. En un aceite residual estable
no hay apilamiento o interaccion entre las micelas formadas a
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Fig. 3. Estructuras de los compuestos de Vanadio y Niquel.
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Fig. 4. Contaminacion por depositacion de metales en la boca del
poro del catalizador.

partir de los asfaltenos. La propiedad que esta directamente
relacionada con este impedimento para formar micelas es la
aromaticidad, es decir, el tipo y nimero de moléculas aromati-
cas presentes en la fase aceitosa. Un aceite debe poseer un
cierto nivel de aromaticidad para lograr que los asfaltenos se
encuentren en suspension y no precipiten; por debajo de dicho
nivel las micelas tienden a aglomerarse y a formar lodo y sedi-
mentos [17].

La formacion de lodo y sedimentos se presenta como
alguna de las siguientes formas: (1) material disuelto en el
liquido, (2) material precipitado, y (3) material emulsificado
en el liquido. Bajo condiciones favorables, el lodo y sedimen-
tos se disolveran en el liquido con un incremento potencial de
la viscosidad; el lodo y sedimentos que son insolubles en el
crudo, se pueden asentar en el fondo de los tanques de alma-
cenamiento o permanecer en el crudo formando una emulsion.

Existe una suposicion frecuente pero no siempre real de
que los sedimentos se originan de los componentes inorgani-
cos del petrdleo; sin embargo, ellos se pueden formar a partir
de los componentes inherentes del aceite crudo, tales como las
metaloporfirinas o bien por la introduccién de contaminantes
(fierro y otros metales) que el crudo puede arrastrar durante su
transporte por ductos y bombas.

Los sedimentos también se pueden formar a partir de
materiales organicos, aunque se infiere que se forman princi-
palmente de materiales inorganicos entre los cuales estan las
sales, arena, corrosion y otros contaminantes que son insolu-
bles en el crudo y se asientan en el fondo de los recipientes de
almacenamiento.

Algunas cargas pesadas como crudo y bitumen presentan
una tendencia a la formacion de lodo lo cual se refleja como
un incremento en la viscosidad y en el punto de escurrimiento.
Los heteroatomos, particularmente nitrégeno, azufre y trazas
de metales, los cuales se encuentran en altas concentraciones
en estos productos, se esperaria que también contribuyeran a
la formacion de sedimentos y lodo, sin embargo, se debe enfa-
tizar que la inestabilidad no se encuentra directamente rela-
cionada con el contenido de estos heteroatomos. La formacion
de lodo y sedimentos es el resultado de varios factores, dentro
de los cuales la ubicacion y la naturaleza del heteroatomo pre-
sente en la molécula de asfalteno, lo cual determina la reac-
tividad, es uno de estos factores [18].

La precipitacion de solidos ocurre cuando las caracteristi-
cas de la fase liquida no son suficientemente adecuadas para
mantener en solucion los compuestos polares y/o de alto peso
molecular, tales como en los siguientes casos [18]:
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a) Separacion de asfaltenos, que ocurre cuando se incrementa
la naturaleza parafinica del medio liquido.

b) Separacion de parafinas, que sucede cuando existe una
diferencia de temperatura o un incremento en la aromatici-
dad del medio liquido.

¢) Formacion de lodo y sedimento en un reactor, que aparece
cuando las caracteristicas del solvente provocan la sepa-
racion.

d) Formacion de coque, que ocurre a temperatura alta y co-
mienza cuando el poder solvente de la fase liquida es insu-
ficiente para mantener en solucion los precursores del
coque.

e) Formacion de lodo y sedimento en combustibles, que se
presenta debido a la interrelacion de varios factores fisicos
y quimicos.

La formacion de sedimentos durante la hidrodesintegracion
de residuos del petroleo es el mayor problema que se presenta
en los reactores, ya que los rendimientos de productos valiosos
disminuyen significativamente por la presencia de lodos.

Los lodos y sedimentos se producen a través de la
hidrodesintegracion de resinas y fracciones asfalténicas li-
geras, asi como por la desalquilacion de asfaltenos pesados.
Al reducirse la solubilidad de estos ltimos en los maltenos se
provoca la sedimentacion y la formacion de lodos. La primera
etapa que origina la formacion de sélidos o coque en el reactor
es la formacion de un liquido aromatico pesado [19].

La solubilidad de hidrogeno en la fase ligera es baja, lo
que provoca una pobre transferencia de hidrégeno y un incre-
mento en las reacciones de aromatizacion y de condensacion.
El enfriamiento de la fase pesada a la salida del reactor pro-
duce la precipitacion de los sedimentos. La continuacion de
las reacciones quimicas en presencia de una deficiencia de
hidrogeno origina irremediablemente la formaciéon de con-
glomerados de particulas solidas, mismas que se depositan en
el interior del reactor [20].

Durante el almacenamiento de productos, los compuestos
insaturados se pueden llegar a oxidar en presencia de aire, con
lo cual pueden llegar a formar sedimentos.
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Fig. 5. Diagrama de fase solvente-residuo.
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Ademas de la formacion de sedimentos a partir de los
asfaltenos, existen otros productos secundarios que general-
mente incrementan la viscosidad del producto y se presentan
como material contaminante insoluble, tales como arena,
polvo, material de aspecto lodoso, 6xidos y productos de la
corrosion, los cuales no se derivan directamente del com-
bustible [6]. También se tiene contribucion a la formacion de
sedimentos debido a la atricion del catalizador.

A bajas temperaturas los hidrocarburos saturados pueden
tener menor solubilidad que los aromaticos de anillos
pequeiios, esto se debe a la formacion de ceras cristalinas. Sin
embargo, para una temperatura superior al punto de fusion de
estas ceras (40 a 60 °C), donde se procesan los residuos, todas
las fracciones llegan a ser menos solubles en hidrocarburos
con menor contenido de hidrogeno y mayor peso molecular
[21-23].

Métodos para la determinacion de sedimentos

Existen diferentes métodos analiticos para determinar el con-
tenido de sedimentos, los cuales dependen principalmente del
tipo de muestra que se desea analizar. A continuacion se
describen las técnicas mas utilizadas.

El método ASTM D 4870-99 [24] cubre la determinacion
de los sedimentos totales en destilados que contengan arriba
de 0.4 % peso y en residuales que posean mas de 0.5 % peso,
cuya viscosidad a 100 °C sea de 55 ¢St maximo. Este método
se emplea también para la evaluacion de la cantidad total de
sedimentos después de que los combustibles se han sometido
a condiciones de envejecimiento acelerado.

El método consiste en tomar una muestra de hidrocarburo
de 11 g con una precision de 0.01 g, la cual se filtra a vacio a
100 °C a través de 2 filtros medium Whatman GF/A (47 mm
de diametro, previamente pesados con una precision de
0.0001 g). Si el tiempo de filtracion excede de 25 min, debe
realizarse el mismo procedimiento anterior con la mitad de la
muestra. Al terminar la filtracion se enfria el aparato y se pro-
cede a lavar la muestra retenida en los filtros. Posteriormente,
dicha muestra se seca a 110 °C por 20 min, se enfria en un
desecador y se pesa con una precision de 0.0001 g.

Cuando el tiempo de filtracion excede de 25 minutos ain
utilizando la mitad de la muestra, el resultado se reporta como
“la filtracion excede de 25 minutos”.

El método ASTM D 473-81 [25] cubre la determinacion
de sedimento en aceites crudos y combustdleo por extraccion
con tolueno. Consiste en tomar una muestra representativa de
10 g con una precision de 0.01 g, misma que se coloca en un
dedal y este ultimo dentro del sistema de extraccion. A conti-
nuacion se inicia la extraccion con tolueno caliente (una vez
que haya empezado el goteo de solvente a través del dedal), se
mantiene la extraccion durante 30 min, asegurandose que la
mezcla de hidrocarburo y tolueno no exceda los 20 mm de
altura en el dedal.

Cuando la muestra a analizar tiene alto contenido de
agua, al contacto con el tolueno se forma un azedtropo (tolue-

no-agua), mismo que se separa utilizando un recipiente peque-
flo entre el condensador y el dedal, el azeétropo normalmente
se va al fondo del recipiente por lo que el tolueno en exceso se
vierte sobre el dedal de extraccion.

Al terminar la extraccion se seca el dedal durante 1 h
(115-120 °C), se enfria en un desecador también por 1 h y se
pesa el residuo (+ 2 mg). La cantidad de so6lidos se cuantifica
en porciento y se reporta como “sedimento por extraccion”.

El método ASTM D-473 utiliza un procedimiento de
extraccion y se puede usar para diferenciar entre sedimento
organico e inorganico, ofreciendo la opcidon de determinar
componentes extrafios (arcilla, lama, arena, finos de cata-
lizador y coque) de los constituyentes organicos inherentes de
la muestra.

El método ASTM D 4871-88 [26] cubre la determinacion
de sedimentos en aceites crudos por filtracion a través de
membranas. En esta determinacion se toma una muestra repre-
sentativa (10 g + 0.0001 g), se adicionan 100 mL de tolueno,
se agita y se calienta a 90 + 2 °C durante 15 min para disolver
cualquier cera en el crudo.

Posteriormente se filtra a vacio (10 a 15 min.) a través de
filtro de nylon con membrana de porosidad 0.45 pm. El filtro
que contiene el residuo se lava con tolueno a 90 °C, se seca y
se pesa para obtener el peso final de sélidos.

Cabe mencionar que si la naturaleza de la muestra o la
cantidad de sedimento ocasiona que la filtracion sea demasia-
do lenta (> 30 min.), se reduce la cantidad de muestraa 5 g 6
menos y se repite la prueba utilizando nuevamente 100 mL de
tolueno.

El método ASTM D 1796-97 [27] cubre la determinacion
de agua y sedimento en aceites combustibles por el método de
centrifugado en el intervalo de 0 a 30 % vol.

Este método consiste en colocar 50 mL de combustoleo y
50 mL de agua saturada con tolueno en cada uno de los dos
tubos de centrifugado, las muestras se centrifugan durante 10
minutos a una fuerza centrifuga entre 500 y 800 rpm. Después
de dicha centrifugacion, el volumen de mayor gravedad per-
manece en el fondo del tubo (agua y sedimento), donde se
toma la lectura mediante la graduacion. Se reporta la suma de
los resultados leidos en cada tubo como porcentaje de agua y
sedimento.

Para la mayoria de las cargas pesadas, los metales se con-
centran en los sedimentos. Los principales metales que se
encuentran son el niquel y el vanadio, los cuales dependen del
tipo de carga que se procese. Los componentes metalicos
inorganicos del petréleo o un combustible liquido provienen
originalmente con el crudo, o bien se arrastran durante el
manejo y el almacenamiento del mismo; los primeros son
principalmente sustancias metalicas como Ni, V, Na, Fe,
silice, etc.; los Ultimos pueden ser contaminantes tales como
arena, polvo y productos de la corrosion.

Las propiedades de muchos combustibles liquidos se ven
directamente influenciadas por la concentracion, tamafio y
forma de cristales parafinicos, los cuales se forman al enfriar-
se el combustible. Los crudos que tienen puntos de escurri-
miento mayores son algunas veces mas parafinicos, y por lo
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tanto tienden a formar materiales parafinicos que remarcan la
formacion de lodos.

Por otro lado, los crudos pesados con frecuencia tienen
puntos de escurrimiento altos y la susceptibilidad a la oxi-
dacion de estas cargas resulta en la inestabilidad y la incom-
patibilidad que se refleja en la formacion de una fase separada
(lodo o sedimento).

Problemas ocasionados por la formacion
de sedimentos y control

La formacion de sedimentos se relaciona directamente con la
calidad de la carga y con el grado de conversion, siendo un
subproducto de la hidrodesintegracion de los asfaltenos. Los
ciclos operacionales de una planta de hidrodesintegracion
estan determinados por el nivel de sedimentos, el cual no debe
rebasar 1 % peso en el producto, debido a que valores ma-
yores ocasionan problemas operativos y costos altos de man-
tenimiento [28].

En las plantas comerciales de hidrodesintegracion de
residuos, los sedimentos causan problemas de taponamiento
de los tubos de transferencia de calor en el reactor o en el
calentador, problemas de operacion debido a su acumulacion
en el fondo de los reactores y de columnas de destilacion, asi
como problemas de corrosion en los equipos de proceso y en
los tanques de almacenamiento [19].

Los sedimentos también causan problemas en los inter-
cambiadores de calor, y dependiendo del nivel de los mismos
en el fondo de dichos intercambiadores, se realiza el corres-
pondiente mantenimiento, el cual consiste en una limpieza
para mantener la eficiencia energética y asi evitar el incremen-
to en la diferencial de presion en el circuito.

Por otro lado, cuando un residuo se mantiene durante
cierto tiempo a temperaturas de desintegracion (420-430 °C),
ocurren dos reacciones simultaneas: la desintegracion propia-
mente y la policondensacion. En general, es practicamente
imposible convertir aceites pesados en materiales mas ligeros
sin la formacion de productos debido a las reacciones de poli-
condensacion, tales como alquitran, coque, y sedimentos, los
cuales constituyen un grave problema durante la operacion, y
ademas, afectan la actividad de los catalizadores [29].

Para controlar la precipitacion de s6lidos comunmente se
realiza lo siguiente [29]:

a) La modificacion de la composicion de la mezcla de ali-
mentacion o de la recirculacion

b) La adicion de destilados intermedios hidrogenados previa-
mente, ya que con esto se incrementa la conversion y se
disminuye la formacion de sélidos

¢) Utilizando el proceso Eureka, el cual controla la formacion
de solidos a baja presion en un intervalo de temperaturas de
415-430 °C mediante la separacion de los productos desin-
tegrados del reactor empleando vapor sobrecalentado.
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En los procesos de hidrodesintegracion catalitica la for-
macion de coque se controla mediante la accion hidrogenante
del catalizador, el cual sirve principalmente para transferir
hidrégeno a los compuestos pesados [30]. En los reactores de
lecho ebullente también se remueven los compuestos desinte-
grados mas ligeros, dejando un material pesado mas homogeé-
neo que reacciona en la fase liquida. La formacion de solidos
también se puede controlar agregando una fraccion aromatica
a la alimentacion, la cual sirve también como solvente para los
solidos [5].

Las variables de operacion que se deben controlar en
estos reactores para minimizar la formacion de coque son:

a) Temperatura de operacion. La operacion a temperaturas
elevadas (= 420 °C) promueve la formacion de coque, lo
cual se controla con la inyeccion de hidrogeno frio proce-
dente del compresor de recirculacion, con lo que se man-
tiene la operacion isotérmica del reactor, reduciendo la for-
macion de sedimentos.

b) Tiempo de residencia del liquido. Esta es una variable de
disefio que se fija para dimensionar el reactor, cuando el
flujo de alimentacion no alcanza el nivel minimo de disefio
en el reactor, se tienen problemas operativos y formacion
de coque. Por lo tanto, debe mantenerse el nivel de opera-
cion del liquido aumentando el volumen de residuo de
vacio al reactor. Con esta accion se reducen los problemas
de formacion de coque debidos a niveles bajos de liquido.

c) Presion parcial de hidrogeno. Cuando la presion parcial de
hidrogeno disminuye, la formacion de coque aumenta
obteniéndose productos fuera de especificacion, ademas de
causar problemas operativos en la unidad. La presion par-
cial de hidrogeno se controla con la alimentacion del hidro-
geno de reposicion.

d) Actividad del catalizador. La actividad del catalizador dis-
minuye en funcion del tiempo de operacion, en la superficie
de éste se depositan carbon y metales, provocando su
desactivacion y bajos niveles de desulfuracion, desnitroge-
nacion y conversion. Adicionando catalizador fresco al
reactor se mantienen los niveles de actividad del catalizador
en el proceso.

e) Control del lecho ebullente en el reactor. Esta es una varia-
ble que afecta la actividad del catalizador, el lecho debe
expandirse alrededor de 30 a 40 %vol, cuando no se tiene
un control en esta variable se reduce el flujo de recircu-
lacién provocando mayor inventario de catalizador en el
reactor, asi como problemas operacionales y arrastre de
finos de catalizador por el fluido.

f) Uso de filtros. Para disminuir la problematica provocada
por los sedimentos en la seccion de fraccionamiento, la sec-
cion de reaccion debe contar con filtros tipo canasta (conec-
tados en paralelo, uno en operacion y otro de relevo), los
cuales remueven particulas contenidas en la corriente (finos
de catalizador, particulas de coque y productos de co-
rrosion) antes de enviarse a la seccion de fraccionamiento.



Formacion de sedimentos durante la hidrodesintegracion de residuos del petroleo 265

Algunas observaciones sobre la determinacion
de sedimentos

En los procesos de hidrodesintegracion de residuos que uti-
lizan reactores de lecho ebullente se emplea de manera ruti-
naria el método ASTM D 4870-99 para la determinacion de
sedimentos en los productos de reaccion, especificamente en
el residuo hidrodesintegrado.

Para los residuos de carga no es posible determinar el
contenido de sedimentos debido a que son muestras casi soli-
das a temperatura ambiente y ademdas porque tienen viscosi-
dades mayores a 55 ¢St @ 100 °C, ésta es una limitante del
método ASTM D-4870. En algunas ocasiones, aunque las
muestras tengan viscosidades menores a este valor no presen-
tan sedimentos totales, debido probablemente a que existe
buena solubilidad de los asfaltenos en los maltenos.

Algunas de las dificultades experimentales que se presen-
tan generalmente durante la determinacion del contenido de
sedimentos totales son las siguientes:

e Se tienen problemas al pesar las membranas contenidas en
su recipiente, particularmente con el tiempo de estabiliza-
cion.

¢ Al pesar la cantidad de muestra indicada por el método, el
tiempo de filtracion algunas veces excede los 25 min, indi-
cando que la muestra esta fuera de método. Sin embargo, el
problema se puede deber a que no se ha vertido toda la
muestra en el filtro ocasionando confusion en el resultado.

¢ Durante el lavado del material insoluble, la manera en que se
adiciona el solvente influye en los resultados obtenidos.

Para resolver estas dificultades se debe considerar lo siguiente:

¢ El peso de las membranas se realiza directamente, sin uti-
lizar recipientes y con una precision de 0.0001 g, reduciendo
asi el tiempo de estabilizacion.

¢ Se reduce la cantidad de la muestra a 1.5-5.0 g en vez de 11
g, con lo que se mejora el control en la adicion de la misma
y se reduce el tiempo de filtracion.

¢ El lavado del material insoluble con el solvente se realiza
utilizando pequefias alicuotas con la finalidad de mejorar el
contacto entre la muestra y el solvente.

e En el caso de muestras viscosas, éstas se deben homoge-
neizar previamente y luego pesar 1.5-5.0 g para determinar
el contenido de sedimentos.

e Durante el procedimiento de lavado de los sedimentos se
deben utilizar pequeiias alicuotas de solvente para mejorar la
disolucion del material soluble.

Conclusiones y recomendaciones

Con relacion a la revision de la literatura sobre los mecanis-
mos de formacion de los sedimentos y las técnicas analiticas
para la cuantificacion de los mismos, se concluye lo siguiente:

— La formacién de sedimentos y lodos tiene una relacion
estrecha con la inestabilidad de los hidrocarburos, lo cual
se atribuye al contenido de heteroatomos (N, S, O) y a su
localizacion en la molécula de asfalteno, asi como al grado
de saturacion del combustible.

— Los principales problemas que ocurren debido a la forma-
cion de sedimentos son: desactivacion del catalizador,
taponamiento de los tubos de transferencia de calor en el
reactor o en el calentador, problemas de operacion por acu-
mulacion de éstos en los fondos del reactor y columnas de
fraccionamiento y corrosion en los equipos y tanques de
almacenamiento.

— Para controlar la formacion de los sedimentos comiinmente
se realiza lo siguiente: (1) se modifica la composicion de la
carga y/o la recirculacion, (2) se adicionan destilados inter-
medios hidrogenados previamente, (3) se adiciona una
fraccidon aromatica a la alimentacidon, misma que actia
como un solvente de los solidos.
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