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RESUMEN

Este trabajo de fin de grado se basa en el dimensionado de una planta piloto para
la recuperacion de proteinas de las cascaras de crustaceos.

Para ello, se desarrolla un estudio experimental en el laboratorio Presstech de la
Universidad de Valladolid. Trabajando con cascaras de Litopenaeus Vannamei y
con la técnica de microondas, se obtienen las siguientes condiciones 6ptimas de
operacion que maximizan la extraccion de proteinas utilizando Gnicamente agua
como disolvente: velocidad de agitacion de 1000 rpm, 225°C, O minutos de
mantenimiento y relacion S/F 40.

Por otro lado, se realiza el dimensionado de una planta piloto realizando una
programacion de actividades para un cuatrimestre, es decir, 15 semanas. Se
emplean 2 extractores/calentadores en paralelo y un tercer extractor en serie,
todos de 2 litros de capacidad. De esta manera, se obtiene como productos
proteina pulverizada y fibra, residuo sélido rico en minerales y en quitina.
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ABSTRACT

This final degree work is based on the dimensioning of a pilot plant for the
recovery of proteins from crustacean shells.

For this purpose, an experimental study is developed in the Presstech laboratory
of the University of Valladolid. Working with Litopenaeus Vannamei shells and
using the microwave technique, the following optimum operating conditions are
obtained to maximize the extraction of proteins using water as solvent: rotation
speed of 1000 rpm, 225°C, O minutes of maintenance and ratio S/F=40.

On the other hand, the dimensioning of a pilot plant with task planning for a one
four-month period, in other words, 15 weeks, is carried out. Two
extractors/heaters are used in parallel and a third extractor in series, all with a
capacity of 2 liters. In this way, pulverized protein and fiber, a solid residue rich in
minerals and chitin, are obtained as products.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION Y ESTADO DEL ARTE

1.1 CASCARAS DE CRUSTACEOS

El Litopenaeus Vannamei mas conocido como langostino blanco o langostino del
Pacifico, debido a que es originario de las costas orientales del Océano Pacifico,
actualmente es una de las especies mas empleadas en la acuicultura.

Es un crustaceo gris verdoso con apariencia traslucida en crudo. Su cuerpo se
divide en tres zonas: cefalotorax, abdomen y telson. Encontrandose la mayor parte
de los 6rganos en la zona del cefalotérax. (Bioaquafloc, n.d.).

Debido a que los recursos naturales son limitados se emplean un conjunto de
técnicas para la crianza de especies acuaticas, vegetales y animales: la acuicultura
(Acuicultura de Espana, n.d.).

El proceso de produccion de los langostinos blancos en acuicultura esta formado
por tres etapas diferentes: Laboratorio, cultivo e industria.
En el laboratorio se desarrollan las siguientes actividades:

- Seleccion en funcion del género, longitud y peso.

- Fecundacion de las hembras.

- Desove, las hembras tras la fecundacion son transferidas a los

tanques de desove donde se produce la puesta de huevos.
- Desarrollo larvario.

Por otro lado, en la etapa de cultivo se produce la siembra, la crianza y la cosecha.
Y, en la etapa de la industria se realizan los procesamientos necesarios para su
almacenamiento y venta en el mercado (Ministerio de produccion, 2010).
Actualmente, la acuicultura esta muy desarrollada. En 2020 se llegaron a producir
5.812.180 toneladas de langostino blanco en todo el mundo y se obtuvieron
26.929 millones de euros a partir de estas (Volumen, 2021).

Los crustaceos tienen un exoesqueleto, llamado cuticula, que protege sus partes
blandas, aportando soporte, rigidez e impermeabilidad. Este exoesqueleto
consiste en una matriz de cuatro capas.

A medida que los crustaceos crecen se desprenden del exoesqueleto por hidrélisis
de los componentes cuticulares y sintetizan un nuevo exoesqueleto que se adapte
al nuevo tamano. Este proceso de desechar un exoesqueleto y sintetizar uno nuevo
se denominado muda o ecdisis (Rocha et al., 2012).

Los ciclos de muda varian en funcion de las condiciones ambientales del entorno
y de la edad de los crustaceos, aunque no se conoce mucha informacion al
respecto. Por lo general mudan cada cuatro u ocho semanas (Manlleus, 2022).



El ciclo de muda tiene cuatro etapas. La primera se denomina postmuda o
metecdisis, la segunda intermuda o anecdisis, la tercera se conoce como premuda
0 proecdisis y la cuarta, que corresponde al momento en el cual se desprende el
exoesqueleto, se denomina ecdisis 0 muda (Corteel et al., 2012).

En este TFG se va a trabajar con mudas de Litopenaeus Vannamei proporcionadas
por la empresa Noray Seafood, en concreto de sus instalaciones en Medina del
Campo (Valladolid). La caracterizacion de esta materia prima ha sido realizada por
el estudiante predoctoral Mauricio Masaru en el laboratorio del grupo PressTech
de la Universidad de Valladolid. La Tabla 1 recoge la composicion de la materia
prima utilizada en la parte experimental de este TFG.

Tabla 1. Composicion de la materia prima

Contenido (%) Base hiimeda Base seca
Av SD Av SD

Humedad 1,72 0,06 - -
Ceniza 52,8 0,5 53,7 0,5

Proteina (BCA) 10,4 0,4 10,6 0,4
Aminoacido 1,35 0,12 1,37 0,12
Acidos grasos 3,7 0,9 3,8 0,9

Quitina 17,5 0,7 17,8 0,7
Total 87,5 2,7 87,3 2,7
Andlisis Base hiimeda Base seca
Elemental (%) AV SD AV SD
C 22,3 0,3 22,7 0,3
N 3,62 0,07 3,68 0,07
0] 28,56 0,11 29,06 0,11
H 3,14 0,09 3,19 0,09
Total 57,6 0,6 58,6 0,6
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1.2 PRODUCTOS DE VALORIZACION DE LAS CASCARAS DE LOS CRUSTACEOS

1.2.1 QUITINA

Es el segundo polisacarido polimérico mas abundante (tras la celulosa),
compuesto por el monémero N-acetil-D-glucosamina unido mediante enlaces [3-
1,4-glucosidicos, figura 1 (Lv et al., 2023).

ge
=
CH,OH H NH
0
H /g oH H\H
oH H A N
o)
H NH CH,OH
=°
CH,

Figura 1. Estructura de la quitina (Marmol et al., 2011)

La quitina se encuentra en las tres capas mas internas de los exoesqueletos de
los langostinos blancos y se caracteriza por ser insoluble en agua debido a los
puentes de hidrogeno que presenta (Lv et al., 2023) En cambio, se disuelve
rapidamente en acidos concentrados, en algunos fluoroalcoholes y soluciones
al 5% de cloruro de litio.

Ademas, tiene otras propiedades relevantes como su baja reactividad, su alto
peso molecular (203.19 g/mol) y su estructura porosa, favoreciendo asi la
absorcion de agua (Marmol et al., 2011).

Su estructura cristalina esta altamente ordenada, pudiéndose clasificar segin
la disposicion de las cadenas en a-quitina (cadenas antiparalelas), B-quitina
(cadenas paralelas) y y-quitina (dos cadenas hacia arriba y una hacia abajo)
(Manlleus, 2022).

Por lo general, se usa para la fabricacion de biomateriales aportando
propiedades con una mayor resistencia mecanica y quimica. Estos materiales
se han empleado, por ejemplo, como materiales biomédicos degradables (Lv et
al., 2023).

Pero también tiene aplicaciones en diversos campos como la salud, la industria
alimentaria, la agricultura y el tratamiento de aguas, entre otras (Marmol et al.,
2011).

Se emplea en salud porque resulta beneficiosa en la lucha contra el cancer, la

regulacion gastrointestinal, la pérdida de peso y la reduccion de colesterol y
grasa (Lv et al., 2023).
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En la industria alimentaria se emplea como aditivo, por ejemplo, como
espesantes o gelificantes. En el tratamiento de aguas se emplea como
coagulante-floculante. Y, en la agricultura tiene como objetivo controlar las
enfermedades y las plagas de los vegetales (Marmol et al., 2011).

1.2.2 QUITOSANO

Es un polisacarido lineal que se obtiene por desacetilacion parcial de la quitina
en un medio alcalino. Las condiciones de temperatura, presion, concentracion
y tiempo del proceso determinan el peso molecular y el grado de desacetilacion
del polimero, importantes caracteristicas debido a que, si el grado de
desacetilacion de la quitina esta entre 50% y 90% recibe el nombre de
quitosano, pero cuando es del 100% recibe el nombre de quitano (Giraldo,
2015).

GHa
CHoOH ¢o
"0 0 NH ¢~ .
HO .
HO
0
NH4 CHoOH

Figura 2. Estructura del quitosano (Marmol et al., 2011).

Es un amino-sacarido compuesto por dos tipos de unidades estructurales, N-
acetil-D-glucosamina y D-glucosamina, distribuidas aleatoriamente y enlazadas
entre si por enlaces glicosidicos B(1-4), figura 2.

Entre las propiedades mas destacables del quitosano se encuentran su efecto
antimicrobiano, su bioactividad y su biocompatibilidad, por ser un polimero
natural no toéxico y biodegradable (Hernandez-Cocoletzi et al., 2009). Ademas
de su actividad bactericida, fungicida y antiviral. Por otro lado, los grupos amino
permiten que se solubilice facilmente en medios acidos (Giraldo, 2015).
Poseyendo mejores propiedades de reactividad y solubilidad que la quitina y
pesos moleculares entre 50 y 2000 KDa (Marmol et al., 2011).

El quitosano puede utilizarse en solucién, en escamas, en polvo, en hilo de
suturas, en bandas sanitarias o en microparticulas. Esta versatilidad junto a sus
propiedades funcionales y fisicoquimicas dan lugar a una gran cantidad de
aplicaciones (Hernandez-Cocoletzi et al., 2009).

Es el derivado de la quitina mas conocido, ambientalmente amigable y de facil

aplicacion (Marmol et al., 2011)aunque las aplicaciones estan limitadas por la
variacion en su composicion quimica, grado de desacetilacion, tamano de la
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cadena polimérica y purificacion. Al igual que la quitina, el quitosano tiene
aplicaciones en diversas areas como la alimentacion, la medicina, agricultura,
cosmética y farmacia (H Hernandez et al., 2009).

Mas concretamente el quitosano se emplea: en el area de la salud para la
liberacion de medicamentos, piel artificial, refuerzo de ufas y huesos. En la
agricultura se usa en peliculas para recubrimiento de frutos, hojas..., en la
liberacion controlada de agroquimicos, en la estimulacion del crecimiento, y
como inductor de mecanismos de defensa. Y en el tratamiento de aguas se
utiliza como floculante-coagulante, como agente filtrante para piscinas y spas.
(Giraldo, 2015)

1.3 FRACCIONAMIENTO DE LA CASCARA DE CRUSTACEO

La obtencion de quitosano de la cascara de crustaceos es un proceso de tres
etapas: 1) Desmineralizacion, 2) desproteinizacion y 3) desacetilacion. A
continuacion, se describen las condiciones mas habituales de estos tres procesos.

1) Etapa de Desmineralizacion:

Consiste en un proceso de hidrolisis acida para convertir los carbonatos en
cloruros y solubilizar los minerales (Marmol et al.,, 2011). Para ello, el
proceso se lleva a cabo con acido clorhidrico (HCI) 0.6N durante 3 horas a
30°C (H Hernandez et al., 2009).

Altas concentraciones de HCI podrian degradar la quitina por ruptura de las
uniones 1-4 glicosidicas, debido a que es un acido fuerte (Cardoso &
Cerecedo, 2008).

2) Etapa de desproteinizacion

Se desarrolla una hidrélisis alcalina cuyo objetivo es hacer solubles las
proteinas (Marmol et al., 2011). Se emplea hidroxido de sodio (NaOH) al 1%
a una temperatura de 28°C durante 24 horas y en agitacion constante (H
Hernandez et al., 2009).

3) Etapa de desacetilacion

Este proceso se basa en quitar el grupo acetilo de la quitina por tratamiento
con hidroxido de sodio al 50% (NaOH) para obtener quitosano (Marmol et
al., 2011). Es necesario llevarlo a cabo a altas temperaturas (100 °C) debido
a la resistencia que presentan estos grupos por la conformacion trans de los
sustituyentes (Cardoso & Cerecedo, 2008).
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1.4 TECNOLOGIA DE MICROONDAS

1.4.1 FUNDAMENTOS DE LA TECNICA DE MICROONDAS

Las radiaciones microondas son radiaciones electromagnéticas y se
corresponden a la parte inferior del espectro electromagnético, es decir, son
radiaciones de baja energia.

Las radiaciones electromagnéticas se propagan a través del espacio
transportando energia por la combinacion de campos eléctricos y magnéticos.

Estas radiaciones comprenden un intervalo de frecuencia entre 0,3 y 300 GHz
(Grupo GIDOLQUIM, n.d.), aunque comuinmente los microondas, tanto
domésticos como industriales, emiten a una frecuencia de 2,45GHz. Esta
frecuencia indica que la polaridad en un campo de microondas cambia
rapidamente, aproximadamente 2,45 billones de veces por segundo, y que
tiene una longitud de onda de 12,24 cm. La energia asociada a dicha radiacion
es de 0,0016 eV, energia mucho menor que la que posee un enlace de
hidrogeno (0,21 eV). Por ello, las microondas se consideran como radiacion no
ionizante. Unicamente producen un aumento de la energia cinética (Paloma &
Efrén, 2011).

La energia asociada a la radiacion de microondas es insuficiente para inducir
reacciones quimicas, pero puede producir el calentamiento del medio o de los
reactivos para asi facilitar la reaccion (Grupo GIDOLQUIM, n.d.).

Por tanto, la técnica microondas se emplea para el calentamiento eficiente del
medio, pero las reacciones quimicas dependen de la capacidad del material de
absorber la energia y convertirla en calor, esta capacidad viene determinada
por el angulo de pérdida (tand) que depende de la constante dieléctrica,
ecuacion [1] (Prado & Moran, 2011). Para tener una absorcion eficiente es
necesario un medio de reaccion con un valor del angulo de pérdida elevado
(Grupo GIDOLQUIM, n.d.).

tand = = [Ec. 1]

€

Este factor da informacion sobre la capacidad del material de convertir la
energia electromagnética en calor. Se relaciona con la permitividad (¢') que
indica el grado de penetracion de las microondas en el material, y el factor de
pérdida (¢’’) que indica la habilidad de un material para almacenar energia. El
valor de tand en medios acuosos y en la mayoria de los medios de reaccion
organicos disminuye cuando se incrementa la temperatura, es decir, el
acoplamiento con la energia de microondas es peor a altas temperaturas (Prado
& Moran, 2011).
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El calentamiento se debe al componente eléctrico de la radiacion
electromagnética y se produce mediante dos mecanismos diferentes: rotacion
dipolar y conduccioén idnica.

La rotacion dipolar es la interaccion de las moléculas polares al intentar
alinearse con la misma rapidez con la que el medio eléctrico cambia, debido a
qgue la capacidad de acoplamiento esta relacionada con la polaridad de las
moléculas (Paloma & Efrén, 2011). Este movimiento de reorientacion produce
una transferencia de energia por friccion molecular.

En cambio, la conduccion iénica tiene lugar cuando, en presencia del campo
eléctrico, los iones o especies idnicas libres en la disolucién intentan orientarse,
causando asi un rapido calentamiento (Grupo GIDOLQUIM, n.d.).

Este proceso de calentamiento presenta una gran ventaja frente al proceso
convencional. Ya que la radiacion incide directamente en las moléculas del
medio produciendo asi un calentamiento interno que provoca un rapido
aumento de la temperatura que se propaga de dentro hacia fuera. Por el
contrario, en el proceso convencional el calor pasa de fuera hacia dentro.

Se debe tener en cuenta que el proceso es independiente de la conductividad
térmica del recipiente y que la temperatura del medio afecta a la conductividad
idnica por lo que si la temperatura de este aumenta la transferencia de energia
sera mas eficiente (Grupo GIDOLQUIM, n.d.).

Por tanto, esta técnica se considera una eficaz alternativa a los métodos
convencionales y, ademas, ecolégica. Destaca que el mecanismo sea de
transferencia de energia en vez de transferencia de calor por sus ventajas
econOmicas y ecolégicas. Ademas, es un calentamiento selectivo que alcanza
temperaturas mas elevadas en tiempos menores. Por otro lado, el
calentamiento afecta directamente a las moléculas asegurando una mayor
eficiencia y la sintesis de los productos mas puros (Grupo GIDOLQUIM, n.d.).

Las microondas se han convertido en una técnica comunmente empleada para
la aceleracion de la sintesis de compuestos, como alternativa al calentamiento
térmico convencional. Proporciona mayores velocidades de reccion, tiempos de
reaccion mas cortos, mayores rendimientos, ahorro de energia y reduccion de
reacciones secundarias.

También resulta ser muy eficaz para la despolimerizacion de celulosa y otros
biopolimeros y para generar quitosano de bajo peso molecular
despolimerizando quitosano de alto peso molecular (Grupo GIDOLQUIM, n.d.).

15



1.5 TECNOLOGIA DE MICROONDAS EN LA OBTENCION DE QUITOSANO

El calentamiento convencional para la obtencion del quitosano requiere varias
horas o incluso dias y mucha energia. En cambio, el calentamiento mediante
irradiacion de microondas se produce en minutos y con mucha menos energia.

La tecnologia con microondas se ha utilizado para la obtencion de quitina y
quitosano de bajo peso molecular, combinando las microondas con NaOH en las
etapas de desproteinizacion y desacetilacion y HClI en la etapa de
desmineralizacion (EL Knidri et al., 2019).

Han utilizado potencias de microondas entre 90W y 650W, obteniendo una
eliminacion de carbonato céalcico del 98% a 650W y 10 minutos de tiempo de
reaccion con HCI 2.5 M. La eliminacion de proteinas es del 96% cuando trabajan
con una potencia de microondas entre 500 y 650W y 6 minutos de tiempo de
extraccion utilizando 5% de NaOH. La transformaciéon de quitina a quitosano con
bajo grado de acetilacion (<40%) requiere de tratamientos alcalinos con NaOH al
50% y potencias de microondas entre 500 y 650W (EL Knidri et al., 2019).

Estos resultados muestran que con la utilizacion de microondas se logra una
importante reduccion del tiempo en las etapas de desmineralizacion vy
desproteinizacion, y suponen una importante reduccion de la concentracion de
NaOH en la etapa de desacetilacion, respecto a los métodos convencionales. Sin
embargo, siguen utilizando acidos y bases fuertes y concentrados, con los
consiguientes problemas de corrosion de equipos, seguridad, y medioambientales.

Por este motivo, en este TFG se estudia el empleo de la tecnologia de microondas

para la etapa de desproteinizacion utilizando como disolvente Unicamente agua
caliente presurizada.
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CAPITULO 2. OBJETO Y ALCANCE

2.1 OBJETIVOS Y JUSTIFICACION

Este trabajo fin de grado tiene dos objetivos globales:

1. Evaluar experimentalmente el uso del agua caliente presurizada en la etapa
de desproteinizacion de cascaras de muda de Litopenaeus Vannamei
utilizando calentamiento con microondas.

2. Realizar un dimensionado béasico de una planta piloto de laboratorio para
la desproteinizacion de este tipo de biomasas con agua caliente
presurizada.

Estos dos objetivos se concretan en los siguientes objetivos especificos.

1.1.Estudiar el efecto de las variables de operacion (temperatura, tiempo,
velocidad de agitacion, relacion sélido/agua y tamano de particula) en la
extraccion asistida con microondas de proteinas de mudas de Litopenaeus
Vannamei.

1.2.Conocer y aplicar técnicas de caracterizacion y analisis de biomasa
(proteinas, aminoacidos, TOC, FTIR, tamano de particula, ...).

1.3.Realizar experimentos a escala de laboratorio con una técnica de
intensificacion de procesos como es la extraccion asistida con microondas.

1.4.Definir a partir del estudio experimental las condiciones de operacion y de
diseno para una planta piloto de laboratorio con extractores de 2L.

2.1.Proponer un diagrama de flujo de una planta piloto de laboratorio para la
desproteinizacion de cascaras de crustaceos.

2.2.Realizar algunos calculos basicos de balances de materia y energia de la
planta piloto.

2.3.Realizar el dimensionado de los extractores a presion utilizando
procedimientos de cambio de escala y el codigo ASME BPVC seccion VIII,
Div. 1 para el diseno mecanico.

2.2 ALCANCE

El alcance del presente Trabajo Fin de Grado abarca el dimensionado basico de
una planta piloto con 2 extractores de 2L para la desproteinizacion de cascaras de
crustaceos con agua caliente presurizada. Para definir las condiciones de diseno
de la instalacion se aborda también en este TFG un estudio experimental de las
variables de operacion (temperatura, tiempo, velocidad de agitacion temperatura,
tiempo, velocidad de agitacion, relacion sélido/agua y tamano de particula) en la
extraccion asistida con microondas de proteinas de mudas de Litopenaeus
Vannamei.
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Queda fuera del alcance de este TFG el diseno y dimensionado de etapas de
concentracion y secado de proteinas, asi como la molienda o el secado de la
biomasa inicial, que se realizaran con equipos disponibles dentro del laboratorio
del Grupo PressTech donde se ubicara la planta piloto.
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CAPI'TUL’O 3. ESTUDIO EXPERIMENTAL DE LA RECUPERACION DE LA
FRACCION PROTEICA DE LA CASCARA DE LANGOSTINO VANNAMEI

3.1 MATERIALES Y METODOS

3.1.1 EQUIPOS.

-Microondas Anton Paar

Los microondas son reactores disenados para controlar la radiacion, los
microondas domésticos no pueden trabajar con una frecuencia homogénea
durante tiempos prolongados por 1o que no se pueden emplear para llevar a
cabo reacciones.

Los microondas pueden ser monomodales o multimodales. Los monomodales
se caracterizan porque la radiacion incide directamente sobre un punto
concreto del recipiente, provocando una onda permanente. En cambio, en los
multimodales la radiacion entra en la cavidad y se refleja en las paredes
incidiendo asi en los diferentes recipientes (Grupo GIDOLQUIM, n.d.). Los
microondas de laboratorio pueden ser abiertos (a la atmoésfera) o cerrados
(puede trabajar con cierta presion).

Es necesario que estos reactores tengan sensores de temperatura y de presion
para conocer las condiciones internas en cualquier momento e incluso que
avisen o paren la radiacion al sobrepasar los valores limite marcados, como
sistema de seguridad (Grupo GIDOLQUIM, n.d.).

En este TFG se trabaja con un reactor de microondas monowave de Anton Paar
cerrado, modelo Monowave 300 (figura 3), un sistema de alto rendimiento
disenado para la sintesis por microondas a pequena y mediana escala.
Alcanza temperaturas de hasta 300°C y presiones de hasta 30 bar con
volimenes de hasta 30 mL. Ademas, se caracteriza por medir la temperatura
simultaneamente por medio de un sensor IR y por un termémetro de rubi de
fibra Optica, garantizando asi una elevada precision (Reactor de Microondas:
Monowave :: Anton-Paar.Com, n.d.).
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Figura 3. Microondas Anton Paar (Laboratorios y Equipamiento - PressTech, n.d.)

Para la puesta en marcha del equipo se lleva a cabo su calibracion. Realizando,
en primer lugar, un experimento para la verificacion del sensor IR. Este
experimento se realiza a 850W y 600 rpm y esta formado por siete etapas:

1.- Calentar hasta 100°C en el modo “as fast as posible”

2.- Mantener las condiciones durante 2 minutos

3.- Calentar hasta 200°C en el modo “as fast as posible”

4.- Mantener las condiciones durante 2 minutos

5.- Calentar hasta 300°C en el modo “as fast as posible”

6.- Mantener las condiciones durante 2 minutos

7.- Enfriar hasta 55°C

350

300

N
9
=]

N
2

Temp R

-
wu
=]

Temp Ruby

Power, Temperature [W, °C ]

g

50

Figura 4. Experimento de verificacion del sensor IR
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Y, a continuacioén, se calibra el equipo para que la diferencia entre el sensor IR
y el termometro de Rubi sea nula. En la figura 4. Se recoge el resultado del
experimento de verificacion del sensor IR.
Seguidamente, se realiza un nuevo experimento para verificar el sensor de
presion. El experimento, de nuevo, se realiza a 850W y 600rpm y tiene siete
etapas:

1.- Calentar hasta 180°C en el modo “as fast as posible”

2.- Mantener las condiciones durante 2 minutos

3.- Calentar hasta 212°C en el modo “as fast as posible”

4.- Mantener las condiciones durante 2 minutos

5.- Calentar hasta 230°C en el modo “as fast as posible”

6.- Mantener las condiciones durante 2 minutos

7.- Enfriar hasta 55°C
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Figura 5. Experimento de verificacion del sensor de presion

Los resultados del experimento de verificacion del sensor de presion se
muestran e la figura 5. Como la presion durante los periodos de retencion es de
10, 20 y 28 + 1,5 bar el sensor de presion funciona conforme a las
especificaciones y no es necesario ajustarlo, tal y como indica el manual del
equipo.

-Filtro a vacio

La filtracion a vacio es una técnica empleada para la separacion de mezclas
sélido-liquido.

Se emplea un embudo Buchner, sobre el que se coloca un filtro, y un matraz
Kitasato (matraz con un vastago lateral para permitir conexiones) conectado
mediante un tubo flexible a una bomba de vacio, empleada para extraer
moléculas de gas de un volumen formando un vacio parcial.
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La mezcla se vierte en el embudo, el liquido se recoge en el Kitasato mientras
que el sélido se queda en el filtro.

La bomba a vacio empleada en el laboratorio es el modelo Welch limvac™,
Membranpumpe chemiefest MPC 101 Z.

-Balanza analitica

Instrumento de pesaje que emplea la accion de la gravedad para determinar la
masa, esta formada por una base, donde se coloca el plato, y cuatro paredesy
un techo que sirven de recubrimiento para que la medida sea mas exacta.

La balanza empleada es el modelo Adventurer Pro AV264C y tiene una precision
de 0,1 miligramos.

-Estufa de laboratorio

Equipo disenado para alcanzar altas temperaturas y de forma uniforme en todo
el equipo. En este TFG se emplea la estufa universal Memmert EXCELLENT de
108L para el secado de la fase sélida extraida.

-pHmMetro

Instrumento que mide la actividad del ion hidrogeno en soluciones acuosas y
muestra el pH de la muestra.

Se ha empleado el pHmetro 5021 CRISOLYTP, modelo 3505. Para su
utilizacion, primero es necesario calibrar el instrumento introduciendo el
electrodo en una disolucion tampon y seguidamente se introduce en la muestra
hasta alcanzar una lectura constante.

-Analizador de tamanos de particulas

Dispositivo que a través de la dispersion de luz dinamica calcula el tamano de
las particulas. Concretamente se ha empleado el dispositivo Mastersizer 2000,
Malvern Panalytical.

-Equipo de Espectroscopia Infrarroja de Transformada de Fourier

Se emplea para el desarrollo del analisis FTIR. El equipo esta formado por un
sensor y un pistén con punta de diamante, sobre el sensor se coloca la muestra
y el pistdn, una vez en contacto con la muestra, libera la radiaciéon. Todo el
analisis se controla con un ordenador. Para el adecuado analisis de las
muestras es preciso limpiar el sensory el piston antes y después de colocar las
muestras. Ademas, hay que tener especial cuidado al limpiar el piston para no
rallar la punta de diamante.

El espectrometro FT-IR utilizado en el laboratorio es el modelo Alpha de la marca
Bruker (Figura 6).
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Figura 6. Analisis FT-IR equipo Bruker Alpha (Laboratoriosy
Equipamiento - PressTech, n.d.)

- Espectrofotémetro UV-Vis

Lector de absorbancia, equipo cuya finalidad es detectar y cuantificar los
fotones de luz absorbidos y/o transmitidos por la muestra liquida cuando se
expone a la luz de una longitud de onda especifica. Se emplea el
espectrofotometro Shimatzu UV-2450.

-Analizador TOC/TN
Equipo para identificar y cuantificar la materia organica e inorganica de las
muestras. Los dispositivos empleados en el laboratorio son Total Organic
Carbon Analyzer (TOC-VcsH) y Total Nitrogen Measuring Unit (TNM-1) de
Shimatzu (Figura 7).

Figura 7. Equipo TOC Shimatzu (Laboratorios y Equipamiento -
PressTech, n.d.)
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3.1.2 CARACTERIZACION DE MATERIA PRIMA Y PRODUCTOS

En este TFG se va a trabajar con mudas de Litopenaeus Vannamei
proporcionadas por la empresa Noray Seafood, en concreto de sus
instalaciones en Medina del Campo (Valladolid). La caracterizaciéon de esta
materia prima ha sido realizada por el estudiante predoctoral Mauricio Masaru
en el laboratorio del grupo PressTech de la Universidad de Valladolid. La Tabla
1 (Apartado 1.1 Cascaras de crustaceos) recoge la composicion de la materia
prima utilizada en la parte experimental de este TFG.

3.1.2.1 Cuantificacion de proteinas método BCA y método AA

Andlisis del acido bicinconinico (BCA), ensayo en el cual la absorbancia de la
muestra sera proporcional a la concentracion de proteinas.

En este ensayo se trabaja con PierceTM BCA Protein Assay Kit (NaOH, H2S04
y éter de petroleo).

En primer lugar, se prepara el reactivo de trabajo mezclando los reactivos A
y B en una proporcion de 50:1, respectivamente. En tubos de vidrio se
colocan 0.1 mL de muestra o agua destilada, en el caso del blanco, y se
agregan 2 mL de la mezcla de reactivos preparada previamente. Tras la
preparacion, las muestras preparadas se agitan y se incuban a 37 °C durante
treinta minutos. Pasados estos minutos de calentamiento las muestras se
enfrian a temperatura ambiente.

Por dltimo, se colocan las muestras en el espectrofotometro que emite la luz
a una longitud de onda de 562 nm.

Por medio de este analisis se obtienen los miligramos de proteina extraida
por cada gramo de muestra.

El analisis de ninhidrina se realiza para identificar los aminoacidos (AA) libres
de las muestras.

La preparacion de las muestras es similar que en el analisis BCA. En este
caso, se coloca 1 mL de muestra o agua destilada en el caso del blanco y se
agregan 0.5 mL del reactivo ninhidrina y se agita suavemente.
Posteriormente los tubos se incuban a temperatura de agua hirviendo
durante diez minutos y se enfrian a temperatura ambiente. Por Ultimo, se
agregan 2.5 mL de etanol a 95% a las muestran y se mide su absorbancia
en el espectrofotometro.

El analisis de ninhidrina tiene como objetivo obtener los miligramos de
aminoacidos libres por cada gramo de muestra.
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3.1.2.2 Sélidos disueltos y sélidos totales

Los soélidos se obtienen mediante secado en la estufa y mediante
gravimetria, método analitico que determina la cantidad de sustancia
midiendo el peso de esta con la balanza analitica.

Los sélidos totales son los sé6lidos empleados en el experimento, es decir, la
masa soblida inicial. En cambio, los sélidos disueltos son la diferencia entre
los sélidos totales y los sélidos obtenidos en la filtracion de la muestra tras
ser sometida a la accion del microondas.

3.1.2.3 Materia organica e inorganica en el extracto.

El analisis del Carbono Organico Total (TOC) consiste en analizar el carbono
presente en la muestra liquida. El equipo determina el carbono Inorganico
(IC) y el carbono total (TC) y por diferencia calcula el carbono organico total
(TOC).

TOC=TC-1IC

De forma analoga, el equipo determina la cantidad de Nitrégeno Total (TN)
presente en la muestra.

La preparacion de las muestras se realiza igual para ambos analisis. Consiste
en filtrar con un filtro de jeringa de 22 micras, 1 gramo de la muestra a
analizar y completar hasta los veinte gramos con agua MILIQ.

Las muestras del analisis TOC se colocan en el equipo para su analisis,
obteniendo los miligramos de carbono por cada litro de muestra. Por otra
parte, a partir del analisis TN se obtienen los miligramos de nitrégeno por
cada litro de muestra.

3.1.2.4 Identificacion de quitina a partir de la técnica de FTIR

FTIR es una técnica de analisis espectroscopico que analiza los soélidos
obtenidos mediante radiacion infrarroja. Concretamente, emplea la zona
denominada “infrarrojo medio” del espectro electromagnético por eso recibe
el nombre de Infrarrojo Transformado de Fourier, técnica matematica que
convierte datos numéricos en resultados Utiles.

El haz de luz incide sobre la muestra, parte de la energia es absorbida por la
muestra y la energia restante atraviesa llegando a un detector que envia los
datos al ordenador.

El ordenador genera un espectro utilizando la técnica Transformada de
Fourier y este espectro representa la denominada “huella” molecular de la
muestra (Richard Mills, 2018).
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Para realizar este analisis simplemente se coloca una pequena cantidad de
la muestra de so6lidos sobre el detector con ayuda de una espatula, se coloca
el piston y se acciona la radiacion desde el ordenador para obtener

3.1.3 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.

En primer lugar, se realiza el pretratamiento de las mudas de Litopenaeus
Vannamei. Este pretratamiento consiste en una primera fase de limpieza para
eliminar cualquier impureza, lavado de las mudas con agua del grifo, aunque
las mudas proporcionadas por Noray ya han sido sometidas a un proceso de
limpieza. A continuacion, se someten a un proceso de secado en la estufa a
105°C hasta obtener masa constante. Por Ultimo, se lleva a cabo un proceso
de molienda en seco en el molino de cuchillas (Retsch® SM 100). En un primer
lugar se emplea una malla de 2 mm durante 10 minutos para obtener
uniformidad en la muestra y seguidamente se usan dos mallas de 500 ym
durante 10 y 20 minutos para reducir el tamano de las particulas. Obteniendo
como resultado particulas de un tamano medio de 400 uym de mudas de
Litopenaeus Vannamei, que se almacenan en bolsas de plasticoa T = 4°C.

El procedimiento de los diferentes experimentos es el mismo.

Primero, se prepara la muestra, para ello, se pesa el sélido seco en la balanza
analitica, se coloca en el vial de vidrio (30 mL) y se pipetean 20 mililitros de
agua, correspondientes a la fase liquida. Seguidamente, se mide el pH de la
muestra inicial y se coloca en el vial un iman agitador y su correspondiente tapa.
El siguiente paso consiste en introducir el vial en el microondas Anton Paar y
preparar el dispositivo para su puesta en marcha, colocando el termémetro de
Rubi y programando el equipo con las condiciones del experimento. Una vez
finalizado el experimento en el microondas, se retira el termdémetro de Rubiy se
extrae el vial con la muestra.

A continuacion, la muestra se filtra a vacio obteniendo en el Kitasato la fase
liquida que se deposita en el tubo de muestra. Se filtra de nuevo a vacio para
obtener la fase sélida en el filtro del Blichner, en este caso se emplea agua para
arrastrar toda la fase sélida del vial.

Por ultimo, por un lado, se mide el pH de la fase liquida y, por otro lado, la fase
sélida se deposita en la estufa a 60°C y una vez secos los sélidos se pesan.

Los diferentes experimentos se realizan siempre por duplicado y fijando como
temperatura de enfriamiento 70°C.

Para comenzar se realizan tres experimentos de cribado U(nicamente
empleando agua para estudiar el comportamiento del microondas. Las
condiciones son las recogidas en la tabla 2:
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Tabla 2. Condiciones de los experimentos de cribado con agua

01 225
02 175
03 225

850
850
200

10
10

600
600
600

On
On
On

En la siguiente tanda de experimentos ya se emplean mudas para estudiar las

variables de temperatura (T), velocidad de agitacion

(R), tiempo de

mantenimiento (thod-up) Y relacion liquido-sélido (S/L). Para ello, se realizan 8
experimentos con condiciones diferentes (Tabla 3).

Tabla 3. Condiciones de los experimentos con cascara (tamarno inicial 400 um,

Potencia microondas = 850W)

225
225
225
175
175
175
225
175
175

© 00 ~N O o ~h W N P

10

10

10
20

600
1000
1000
1000
1000
1000
1000
1000
1000

NN R R R R R R

o
o1

El objetivo de los siguientes experimentos fue estudiar la variable del tamano
de particula. Todos los experimentos mencionados anteriormente se realizan
con particulas de 400 um y se busca realizar los siguientes experimentos con

particulas de menor tamano.

Para reducir el tamano de las particulas, estas se pasan por el molino de
cuchillas dos veces y otras dos veces mas por el tamiz de 200 ym.

El tamano apenas consigue disminuir ya que se forman hilos para atravesar el
tamiz, al introducir los sélidos en el analizador del tamano de particulas se
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corrobora esta informacion. Por ello, se introducen de nuevo los sélidos en el
molino de bolas y operando en seco se consigue obtener particulas de 125 um.
En la tabla 4, se recogen las condiciones de los experimentos realizados con un
tamano de sélido de 125 um para estudiar el tamano de particula.

Tabla 4. Condiciones de los experimentos para estudiar efecto del tamario
inicial de particula (tamano inicial 125 um, Potencia microondas = 850W)

10 175 0] 1000 1
11 175 10 1000 1

Todas las muestras son sometidas a diferentes analisis para estudiar las
variaciones en su composicion. Concretamente los analisis realizados son FTIR,
BCA, ninhidrina'y TOC/TN.

3.2 RESULTADOS Y DISCUSION

Las variables de interés que se han estudiado con la realizacion de los diferentes
experimentos son la agitacion, la relacion soélido-liquido, el tamano de las
particulas, el tiempo y la temperatura.

El estudio de estas variables se realiza mediante el calculo del rendimiento de
extraccion y del porcentaje de proteina extraida, definidos en las ecuaciones [2] ¥
[3] respectivamente.

Yield = masmuestra — MASAextraida , 100 [Ec. 2]
masAmuestra
masa 1 :
0 . . _ proteina extraida
/Oprotelna extraida = 100 [Ec. 3]

masQmuestra

A continuacién, se muestran los resultados obtenidos para cada variable
estudiada.

3.2.1 EFECTO DE LA VELOCIDAD DE AGITACION:
El efecto de la velocidad de agitacion se ha analizado en los experimentos 1y

3, operando a 600 rpm y 1000rpm y los resultados se muestran en la tabla 5
y en la figura 8.
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Tabla 5. Rendimiento y proteina de las muestras de diferente agitacion

Ndmero T P R S/F Yield Protein (BCA)
experimento (°C) (W) (min) (rpm) (mL/g) Av SD Av SD
(%) (%) (%) (%)

1 225 850 10 600 20 31,28 4,29 6,10 0,30
3 225 850 10 1000 20 28,20 0,70 6,20 0,20
Agitacion
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Figura 8. Velocidad de agitacion frente al rendimiento y al porcentaje de proteina
extraida.

Como puede observarse en la Figura 8, al aumentar la agitacion el porcentaje
de proteina extraida aumenta muy ligeramente, pudiéndose considerar una
variacion casi nula ya que a 600 rpm se extrae un 6,10% de proteinay a 1000
rom un 6,20% de proteina. En cambio, el rendimiento de extraccion es mayor a
menor velocidad de agitacion. En este caso la variacion si que es considerable,
a 600 rpm se obtiene un rendimiento del 31,28% y a 1000rpm un 28,20%. Lo
gue mostraria que para obtener extractos mas concentrados en proteinas y
facilitar su purificacion posterior seria adecuado trabajar a la velocidad de 1000
rom.

3.2.2 EFECTO DE LA RELACION S/F:
El efecto de la relacion S/F se ha analizado con los experimentos 4, 8y 9

trabajando con relaciones Agua/sélido de 20, 10y 40 mL/g vy los resultados
se muestran en la tabla 6 y en la figura 9.
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Tabla 6. Rendimiento y proteina de las muestras de diferente ratio S/F

Ndmero T P R S/F Yield Protein (BCA)
experimento (°C) (W) (min) (rpm) (mL/g) Av SD Av SD

4
8
9

(%) %) (%) (%)

175 850 0 1000 20 16,80 0,40 3,50 0,20
175 850 0 1000 10 16,37 0,49 2,80 0,20
175 850 0 1000 40 18,60 0,04 4,20 0,35
Ratio S/F

20

8= = =0

16 o----"9"

14

12
¥ 10 .
- 8 — @ - rendimiento

6 %proteina

4

2

0

0 10 20 30 40 50

ratio S/F

Figura 9. Ratio S/F frente al rendimiento y al porcentaje de proteina extraida.

Al aumentar la relacion liquido - sélido se consigue aumentar tanto el
rendimiento de extraccion como el porcentaje de proteina extraida, tal y como
se muestra en la figura 9. Es decir, al disminuir la materia sélida se obtienen
mejores resultados. Se puede observar que en los experimentos realizados con
2g de materia sélida en 20mL de agua se obtienen los resultados mas bajos de
rendimiento y proteina extraida. Por el contrario, el experimento realizado con
0,5g de mudas en 20 mL de agua obtiene valores considerablemente mas altos.

3.2.3 EFECTO DEL TAMANO DE PARTICULA:
El efecto del tamano de particula se ha estudiado con los experimentos 4y 10

operando con 400 micras y 125 micras de tamano medio. Los resultados se
muestran en la tabla 7 y en la figura 10.
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Tabla 7. Rendimiento y proteina de las muestras de diferente diametro de
particula

Ndmero T P R S/F Yield Protein (BCA)
experimento (°C) (W) (min) (rpm) (mL/g) Av SD Av SD
(%) (%) (%) (%)

4 175 850 0 1000 20 16,80 0,40 3,46 0,20

10 175 850 0 1000 20 21,00 2,00 590 0,30

Diametro de particula

25
20 —-

15

(%)

— @ - rendimiento
10

%proteina

50 150 250 350 450
Diametro de particula (um)

Figura 10. Diametro de particula frente al rendimiento y al porcentaje de proteina
extraida

La figura 10 muestra como el rendimiento y el porcentaje de proteina extraida
disminuyen notoriamente al trabajar con particulas de mayor tamano. En el
caso del rendimiento la variacion es muy considerada, las particulas de 125 um
obtienen un rendimiento un 4,4% superior que las particulas de 400 pm,
aproximadamente. Por otro lado, la obtencion de proteinas también es superior
en las particulas de 125 um, pero la variacion con las particulas de 400 ym no
es tan amplia.

Se puede concluir que el tamano de las particulas tiene un gran efecto en estos
parametros estudiados.

3.2.4 EFECTO DEL TIEMPO:
El efecto del tiempo de mantenimiento se ha estudiado con los experimentos

2-6 operando con tiempos de 0, 10 y 20 minutos, llamandose O a los
experimentos en que no ha habido un periodo de temperatura constante, sino
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que el enfriamiento comienza en el momento en que se alcanza la
temperatura de operacion deseada (175 o 225°C).

Los resultados del efecto del tiempo a diferentes temperaturas se muestran
en la tabla 8 y en las figuras 11y 12.

Tabla 8. Rendimiento y proteina de las muestras de diferente tiempo

Ndmero T P R S/F Yield Protein (BCA)
experimento (°C) (W) (min) (rpm) (mL/g) Av SD Av SD

o Ok WN

(%) ) () (%)

225 850 0 1000 20 24,70 1,40 6,60 0,30
225 850 10 1000 20 28,20 0,70 6,21 0,25
175 850 0 1000 20 16,80 0,40 3,47 0,20

175 850 10 1000 20 22,80 090 6,60 0,47
175 850 20 1000 20 23,90 0,60 5,67 0,56

Tiempo
30
25 .
- -
20 —=
— ' - -
»® 15 ..
— — @ = rendimiento
10 %proteina
5
0
0 5 10 15 20 25
tiempo (min)

Figura 11. Tiempo frente al rendimiento y al porcentaje de proteina extraida, a
175°C

A 175°C el rendimiento de extraccibn aumenta al aumentar el tiempo de
mantenimiento. En la figurall se puede observar una amplia variacion entre el
rendimiento obtenido con O minutos de mantenimiento y el obtenido con 10
minutos, la variacion del rendimiento entre 10 minutos y 20 minutos no es tan
notoria.

En cambio, en la variacion de la proteina extraida en la figura 11 se puede
observar un pico. Es decir, con 10 minutos de mantenimiento se obtiene mas
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proteina que con un mantenimiento de 0 o de 20 minutos. Por lo que se podria
concluir que para 175 °C veinte minutos de mantenimiento es demasiado,
probablemente esté cuando se utiliza el tiempo de 20min se esta produciendo
una degradacion de la proteina extraida.

Tiempo
30
______ e
25 gpmmmm==T T
20
X 15 -
— — @ = rendimiento
10 %proteina
5
0
0 2 4 6 8 10 12
tiempo (min)

Figura 12. Tiempo frente al rendimiento y al porcentaje de proteina extraida, a
225°C

En la figura 12 se observa que a 225 °C al aumentar el tiempo de
mantenimiento el rendimiento aumenta, pero el porcentaje de extraccion de
proteina disminuye ligeramente. Es preciso destacar que la proteina extraida en
los diferentes casos apenas varia, obteniendo 6,60% con 0 minutos de
mantenimiento y 6,21% con 10 minutos, que son valores de porcentajes
extraidos similares a 175°C y 10 minutos de tiempo de mantenimiento

Para esta temperatura no se trabajoé con tiempos de mantenimiento de 20
minutos.

3.2.5 EFECTO DE LA TEMPERATURA:
El efecto de la temperatura se ha estudiado con los experimentos 2, 3,4y 5

operando con 175°C y 225°C a diferentes tiempos de mantenimiento. Los
resultados se muestran en la tabla 9 y en las figuras 13 y 14.
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Tabla 9. Rendimiento y proteina de las muestras de diferente temperatura

Ndmero T P R S/F Yield Protein (BCA)
experimento (°C) (W) (min) (rpm) (mL/g) Av SD Av SD
(%) (%) (%) (%)

2 225 850 0] 1000 20 24,70 1,40 6,60 0,30
3 225 850 10 1000 20 28,20 0,70 6,21 0,25
4 175 850 0] 1000 20 16,80 0,40 3,47 0,20
5 175 850 10 1000 20 22,80 090 6,60 0,47

Temperatura

-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-

- & -rendimiento

10 %proteina

170 180 190 200 210 220 230

temperatura (°C)

Figura 13. Temperatura frente al rendimiento y al porcentaje de proteina
extraida, en O minutos

Con tiempos de mantenimiento de O minutos, al aumentar la temperatura
aumenta tanto el rendimiento como la proteina extraida, tal y como se muestra
en la figura 13. Por lo tanto, a 225°C se obtiene un mayor rendimiento y
porcentaje de proteina extraida, por lo que se puede considerar la temperatura
Optima para estas condiciones.
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Temperatura

— ® = rendimiento

10 4 %proteina

170 180 190 200 210 220 230

temperatura (°C)

Figura 14. Temperatura frente al rendimiento y al porcentaje de proteina
extraida, en 10 minutos

En cambio, con tiempos de mantenimiento de 10 minutos se puede observar
en la figura 14 que a mayor temperatura mayor rendimiento, pero menor
porcentaje de proteinas extraidas. Siendo, de nuevo, una variacidon apenas
considerable 6,21% trabajando a 175 °Cy 6,60% trabajando a 225°C.

Conclusion:
Las variables O6ptimas para obtener una mayor extraccion de proteina de las
mudas de Litopenaeus Vannamei se recogen en la Tabla 10.

Tabla 10. Variables optimas de la extraccion

Agitacion 1000 rpm
Relacion liquido-sélido 40
Tamano de las particulas 125 pm
Temperatura 225°C

Tiempo de mantenimiento 0 minutos
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CAPITULO 4. CALCULO Y DIMENSIONADO DE UNA PLANTA PILOTO
PARA LA RECUPERACION DE LA FRACCION PROTEICA DE LA CASCARA
DE LANGOSTINO VANNAMEI

4.1 DATOS DE PARTIDA Y BASES DE DISENO DEL PROCESO

4.1.1 LOCALIZACION

La planta piloto objeto de este TFG se va a ubicar en el laboratorio del Grupo de
Investigacion PressTech de la Universidad de Valladolid, situado en el Dpto. de
Ingenieria Quimica y Tecnologia del Medio Ambiente, en la planta O de la sede
Mergelina de la Escuela de Ingenierias Industriales.

4.1.2 CAPACIDAD

Al tratarse de una planta piloto de investigacion ubicada en un laboratorio de la
Universidad de Valladolid, se ha establecido el cuatrimestre (15 semanas) como
unidad temporal para la realizacion de balances y planificacion de la operacion
con la instalacion.

Se considera 1 cuatrimestre, es decir, 15 semanas con 5 dias laborales a la
semana y realizando 4 extracciones diarias.

En cada extraccion se emplea 0,05 kilogramos de cascaras secas y 2 litros de
agua mili-Q. Ademas, para obtener 1 Kg de cascara seca es necesario emplear
5,79 Kg de cascara bruta.

dias 4 extracciones

nextracciones = 15 sem-5 = 300 extracciones

sem dia

Kg c.seca Kg c.bruta

Kg c.bruta = 300-0,05 = 86,85 Kg

extraccion =~ Kg c.seca

Por lo tanto, es necesario disponer de 86,85 Kg de cascara bruta al
cuatrimestre.
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4.1.3 ESPECIFICACIONES DE MATERIAS PRIMAS Y PRODUCTOS

La materia prima empleada son la cascara y las mudas del Litopenaeus
Vannamei.

La composicion de las mudas empleada en el diseno de los equipos es la misma
que la empleada en la parte experimental, CAPITULO 3. ESTUDIO
EXPERIMENTAL DE LA RECUPERACION DE LA FRACCION PROTEICA DE LA
CASCARA DE LANGOSTINO VANNAMEI (Tabla 2).

Tabla 2. Composicion de la materia prima

Contenido (%) Base hiimeda Base seca
Av SD Av SD
Humedad 1,72 0,06 - -
Ceniza 52,8 0,5 53,7 0,5
Proteina (BCA) 10,4 0,4 10,6 0,4
Aminoacido 1,35 0,12 1,37 0,12
Acidos grasos 3,7 0,9 3,8 0,9
Quitina 17,5 0,7 17,8 0,7
Total 87,5 2,7 87,3 2,7
Anélisis Base hlimeda Base seca
Elemental (%) AV SD Av SD
C 22,3 0,3 22,7 0,3
N 3,62 0,07 3,68 0,07
0 28,56 0,11 29,06 0,11
H 3,14 0,09 3,19 0,09
Total 57,6 0,6 58,6 0,6

Ademas, al tratarse de una planta piloto también se emplearan otras materias
primas del mismo origen o diferente.

Se obtienen dos productos diferentes, polvo de proteina y fibra, residuo sélido,
rico en minerales y en quitina, producto de la etapa disenada en este TFG de
desproteinizacion
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4.1.4 EQUIPOS DISPONIBLES

Los equipos disponibles en el laboratorio de Investigacion PressTech y que
forman parte del diagrama de flujo de esta planta piloto son los siguientes:

- Molino de cuchillas, Retsch® SM 100 (Figura 15). Es una maquina rotativa
formada por dos filas de cuchillas colocadas sobre un eje. De forma que el
soOlido se corta al pasar entre las filas de las cuchillas, este procedimiento
se repite tantas veces como sea necesario para obtener el tamano deseado
de las particulas. Se corresponde al molino (Z-100).

Bl

==,

is h

Figura 15. Molino de cuchillas RESTCH SM 100 (Laboratorios y Equipamiento -
PressTech, n.d.)

- Horno de secado o estufa, Memmert EXCELLENT. Este equipo tiene 108 L
de capacidad y alcanza elevadas temperaturas para el calentamiento de las
sustancias que son depositadas en su interior. Esta estufa se corresponde
al equipo (T-100)
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Secadero en spray, equipo empleado para pulverizar la suspension en una
corriente de aire caliente para obtener las particulas en forma de polvo con
un muy bajo contenido de agua. El modelo del laboratorio es GEA Niro Mobile
Minor MM-Basic-PSR (Figura 16), con una capacidad de tratamiento de 180
- 660 mL/h de disolucién y con flujos de aire de secado hasta 80 kg/h y
200°C. Se corresponde al horno (T-101)

Figura 16. Spray dryer Niro Mobile Minor (Laboratorios y Equipamiento -
PressTech, n.d.)

Liofilizador TELSTAR LyoQuest (Figura 17), equipo empleado para remover
la humedad del producto a través del secado en frio. Opera a temperaturas
inferiores a -55°C y se corresponde al liofilizador (L-100)

R

o \57@1%1,

Figura 17. Liofilizador TELSTAR LyoQuest (Laboratorios y Equipamiento -
PressTech, n.d.)
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4.1.5 SERVICIOS AUXILIARES DISPONIBLES

El laboratorio Presstech de la Universidad de Valladolid dispone de diferentes
servicios auxiliares como distintos gases, corrientes de refrigeracion, lineas de
venteo, campanas de extraccion, electricidad y agua destilada.

Lineas de Gases y Venteos:

Concretamente, los gases de los que dispone son didxido de carbono (CO2),
nitrogeno (N2), hidrégeno (Hz) y aire comprimido.

Las lineas de venteo son lineas de extraccion con circulacion forzada para evitar
la expulsion de gases a la atmosfera.

Refrigeracion:
Para refrigerar emplea agua fria a 5 - 7°C y en casos que se necesite una

refrigeracion mayor se emplea etilenglicol a -20°C.

Electricidad:
Respecto a la electricidad, el laboratorio dispone de tomas tanto de corriente
alterna (220 V) como de corriente trifasica (380 Vy 16 A).

Agua tratada:
En el laboratorio se dispone de dos tipos de agua destilada, tipo | y tipo Ill. Para

la obtencion de agua destilada ultrapura (tipo 1) se emplea el sistema Mili Q ®
gue mediante la desionizacion y tratamiento UV produce agua con las
propiedades recogidas en la tabla 11:

Tabla 11. Propiedades del agua tipo | (Norma ASTM D1193-06, n.d.)
Conductividad eléctrica (uS/cm a 25°C) 0,056

Resistividad eléctrica (MOhmios-cm a 25°C) 18,2
TOC maximo (ug/L) 10

En cambio, el agua tipo lll tiene las propiedades recogidas en la tabla 12:

Tabla 12. Propiedades del agua tipo I/l (Norma ASTM D1193-06, n.d.)
Conductividad eléctrica (uS/cm a 25°C) 4
Resistividad eléctrica (MOhmios-cm a 25°C) 0,2
TOC maximo (ug/L) 200
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4.1.6 DIAGRAMA DE BLOQUES

- -
e berte
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4.1.7 DIAGRAMA DE FLUJO
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4.1.7.1 Descripcion de las corrientes

Las corrientes del diagrama de flujo se describen en la tabla 13:

Tabla 13. Tabla de corrientes del diagrama de flujo

© 00 N OO o b~ W N PP

N NN B R R R R R R R R R
N B O © 0O N O O M W N B O

Suspension de mudas en agua

Suspension de mudas en agua

Suspension de mudas en agua

Suspension de mudas en agua tras la extraccion
Agua

Agua

Agua

Suspension de mudas en agua tras la extraccion
Fase liquida rica en proteinas

Aguaa 175°C

Aguaa 175°C

Suspension de mudas en agua tras la extraccion
Fase liquida rica en proteinas

Fase liquida rica en proteinas

Fase liquida rica en proteinas

Fase liquida rica en proteinas

Fase liquida rica en proteinas

Fase liquida rica en proteinas

Agua residual

Proteinas

Proteinas limpias

Proteinas secas
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4.1.7.2 Descripcion del proceso

Las mudas se almacenan en el depésito de mudas (D-100) a -20°C, en un
arcén congelador, hasta el momento de llevarlas a la estufa (T-100) para su
secado. Esta estufa (T-100) se corresponde con la estufa Memmert
EXCELLENT de conveccion forzada del laboratorio Presstech.

Una vez secadas las mudas se almacenan en el depésito (D-101)
refrigeradas a -4 °C. Seguidamente, se llevan las mudas a un molino (Z-100)
para obtener un diametro de particula de 125 um, que es el molino de
cuchillas Retsch® SM 100, disponible en el laboratorio.

Por otro lado, el agua ultrapura de tipo | se obtiene de un equipo Mili Q ® de
uso comun del laboratorio almacenada en el recipiente (V-100). En el
momento de realizar las extracciones, esta agua se bombea al calentador-
extractor (C-100/B-100) mediante una bomba peristaltica (P-101).

El calentador (C-100) es un tanque agitado cuya funcion es calentar el agua
de extraccion hasta la temperatura de operacion. Es el mismo equipo que el
extractor (B-100), que es un tanque agitado de 2 litros de capacidad. Una
vez alcanzada la temperatura de operacion en (C-100), se bombea la
suspension de agua y cascaras desde el deposito (V-101) con la bomba de
cromatografia P-100, y comienza la extraccion en el extractor (B-100). El
extractor (B-100) /calentador (C-100) tiene una valvula de alivio (V1) para el
drenaje del equipo en caso de sobrepresion y dispone de valvulas de bola a
la entrada y a la salida (V2), que permanecen cerradas durante el tiempo de
calentamiento y extraccion. Dispone de indicador y controlador de
temperatura e indicador de presion. Para optimizar la operacion de la planta
y lograr un régimen semicontinuo, se dispone de un segundo extractor (B-
200) /calentador (C-200) que esta en ciclo de calentamiento mientras
(B-100) esta en extraccion.

Una vez finalizada la extraccion, la suspension se lleva a un filtro (F-100) con
la finalidad de separar la fase sélida de la fase liquida, para la filtracion a
vacio se emplea la bomba a vacio Welch lIimvac™ del laboratorio.

La fase liquida obtenida se lleva a una centrifuga (S-100) para obtener la
fase sélida que no ha podido ser recuperada en la filtracion.

La fase sdlida obtenida en los equipos (F-100) y (S-100) se transporta al
extractor (B-101) mientras que la fase liquida resultante de la centrifugacion
se bombea mediante una bomba peristaltica (P-104) al precipitador -
decantador de proteinas (M-100).

Paralelamente, el agua ultrapura de tipo | obtenida de un equipo Mili Q ® de

uso comun del laboratorio se almacena en el recipiente (V-102), calentado
mediante una resistencia eléctrica hasta la temperatura de operacion del
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segundo extractor (175°C). Esta agua se bombea al extractor (B-101)
mediante una bomba peristaltica (P-102).

El segundo extractor (B-101) también es un tanque agitado de 2 litros de
capacidad ya que por motivos de versatilidad y mantenimiento se ha decidido
que sea el mismo equipo que los calentadores (C-100 y C-200) y que los
extractores (B-100 y B-200).

Este extractor también tiene dos conexiones de entrada, una para la fase
solida proveniente del filtro (F-100) y de la centrifuga (S-100), y la otra para
el agua a 175°C. Ademas, el extractor (B-101) cuenta con una valvula de
alivio (V1) y dos valvulas de bola (V2) para aislarlo durante la extraccion y un
medidor de presion y un controlador de temperatura.

Una vez finalizada la segunda extraccion la suspension obtenida se lleva a
un filtro (F-101) que también opera a vacio mediante la bomba a vacio Welch
IImvac™ del laboratorio Presstech, para separar la fase sélida de la fase
liguida de la suspension. De forma analoga, la fase liquida se lleva a una
centrifuga (S-101) para obtener los sélidos que no se han podido separar
mediante la filtracion.

La fase liquida resultante se bombea mediante una bomba peristaltica
(P-103) al precipitador - decantador (M-100). Mientras que la fase soélida
obtenida, tanto en la filtracion como en la centrifugacion, es uno de los
productos de la planta. Se denomina Fibra y es un producto rico en quitina y
en minerales.

En el precipitador - decantador de proteinas (M-100) se unen las fases
liquidas, ricas en proteinas, provenientes de las dos centrifugas (S-100) y
(5-101). La precipitacion de proteinas se realiza llevando el pH del extracto
hasta el punto isoeléctrico de la proteina. Por lo que en este equipo también
se introduce una corriente de acido tricloroacético para alcanzar el punto
isoeléctrico de la proteina. Ademas, el precipitador - decantador de
proteinas (M-100) dispone de dos conexiones de salida, una salida
localizada en la parte superior por donde sale el agua residual resultante y
una salida localizada en la parte inferior por donde salen las proteinas
obtenidas.

Estas proteinas obtenidas se someten a un proceso de neutralizacion y de
lavado (A-100), se emplea agua ultrapura de tipo Ill que se obtiene de un
dispensador comun del laboratorio.

Una vez finalizado el proceso de lavado, la corriente liquida rica en proteinas
se introduce en un liofilizador (L-100) que tiene como objetivo remover la
humedad de esta corriente a través de la sublimacion a vacio. Este equipo
(L-100) se corresponde con el liofilizador TELSTAR LyoQuest del laboratorio
que opera a temperaturas inferiores a -55°C.
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Finalmente, la corriente liofilizada se introduce en un secadero de spray
(T-101) para secar completamente las proteinas y obtener asi polvo de
proteina. En el secadero spray el agua se evapora mediante una corriente de
aire caliente. Este equipo (T-101) se corresponde al Spray dryer Niro Mobile
Minor del laboratorio Presstech.

4.1.7.3 Simbolos y acrénimos del PFD

1. Horno de secado

2. Trituradora

3. Calentador - Extractor

O,
I
T

4. Bomba peristaltica

5. Bomba de cromatografia

CN
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. Filtro

. Centrifuga

[\

. Liofilizador
. Horno spray
O
P Presion
T Temperatura
TIC Controlador indicador de temperatura
Pl Indicador de presion
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4.1.8 BALANCES DE MATERIA Y ENERGIA

Tal y como se indica en el apartado 4.1 (Datos de partida y bases de disefno), la
capacidad de tratamiento establecida es 1 cuatrimestre. En este periodo de
tiempo se realizan 300 extracciones y por cada extraccion se emplean 0,05 Kg
de cascara seca y 2 L de agua mili-Q.

Kilogramos

Kg cascara seca = 300 extracciones - 0,05 = 15Kg

extraccion

L agua = 300 extracciones: 2———— =600 L
extraccion

Por lo tanto, se necesita disponer de 15 Kg de cascara seca y 600 L de agua
mili-Q para el desarrollo de las extracciones durante 1 cuatrimestre.

Tal y como se muestra en el Anexo 1, el experimento realizado en las
condiciones Optimas de operacion es el denominado
“CP_T225P850t0OR1000m0.5” y el rendimiento de la extraccion de proteinas
obtenido es del 8% mediante le analisis BCA y del 9% considerando también el
analisis de aminoacidos.

Para el calculo de los balances se considera el valor mas conservador, es decir,
rendimiento del 8%.

Kg proteina = 15 Kg cascara seca - 0,08 = 1,2 Kg proteina
Por otro lado, en el mismo experimento (“CP_T225P850t0R1000m0.5") el
rendimiento obtenido en la co-extraccion es del 19,8 %, mostrado en el Anexo
1. Para el calculo de los kilogramos de extractivos en el agua residual
redondeamos a un rendimiento del 20% en la co-extraccion.

Kg extractivos = 15 Kg cascara seca - 0,2 = 3 Kg extractivos

Por tanto, durante 1 cuatrimestre se obtienen 1,2 Kilogramos de proteina en
polvo y 3Kg de extractivos en el agua residual.

Kg fibra = 15 —1,2 — 3 = 10,8 Kg fibra

Concluyendo se obtienen 10,8 kilogramos de fibra tedricos, es decir, sin tener
en cuenta las pérdidas en las etapas de separacion de solidos.

Se conoce que para lavar 1 Kilogramo de proteinas se necesita emplear 10
litros de agua de lavado, agua tipo lll.

Litrosagua=1,2*x10=12L
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Entonces, para lavar 1,2 Kg de proteinas obtenidas se necesitan 12 litros de
agua de lavado.

Litros agua residual = 600 + 12 = 612 L

Teniendo en cuenta que se emplean 600 litros de agua mili-Q para la realizacion
de las extracciones y 12 litros de agua tipo lll para el lavado de las proteinas,
se generaran 612 litros de agua residual.

En la tabla 14 se recogen todos los resultados obtenidos por medio de los
balances de materia.

Tabla 14. Datos obtenidos en los balances de materia

Necesidades/cuatrimestre Cantidades

Cascara seca 15 Kg

Agua mili-Q 600 L

Agua tipo lll 12 L
Proteina obtenida 1,2 Kg
Fibra obtenida 10,8 Kg

Agua residual generada 612 L

Extractivos en el agua 3 Kg

residual

Los equipos con necesidades de energia calorifica son el horno (T-100) y los
dos extractores, el primer extractor que opera a 225°C (B-100/B-200) y el
segundo que opera a 175°C (B-101).

El horno de secado (T-100) del laboratorio dispone de tres bandejas, con una
capacidad de 1200 gramos de cascara bruta por bandeja. Por lo tanto, se
realizan 6 horas de secado por cargas de 3600 gramos de cascara bruta.

Para el calculo del calor especifico empleado para calentar la cascara desde la
temperatura ambiente hasta la temperatura de secado (105 °C) (ecuacion [5])
se necesita el valor de la capacidad calorifica de las mudas, calculado a partir
de las capacidades calorificas de sus componentes mayoritarios (ecuacion [4]):

CapaCidad CalOI llficaq]”tlna 0532 o
CapaCidad CalOI llficaprotelna 0; 16 o)
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Capacidad calorificac,rponato calcico = 0,24

Kg - °C
Cmuda = Zcaco3 * Ccaco, + Zprot. * Cprot. + Zquitina * Cquitina [Ec. 4]
Kcal
Cmudas = 0,654 0,24+ 0,129- 0,46 + 0,217+ 0,32 = 10,29 Kg - °C

Q =m " Cpyydas * AT [Ec. 5]
Q=3,6-029-(105-17) =91,872Kcal = 0,107 KW = 107 W

Y, para el calculo del calor especifico necesario para el secado de las cascaras
se utiliza la ecuacion [6]:

Q = magua_evaporada ) AHvaporizacién [EC- 6]

La masa de agua evaporada se corresponde a la diferencia de humedades de
las cascaras, antes y después de la operacion de secado, entre el tiempo de
operacion.

Las cascaras brutas tienen una humedad del 80%, en cambio, las cascaras
secas tienen una humedad del 17%.

36 - 08 — 3,6 0017
maguaevaporada = 6 - 3600

K
=13 -10-4?g

Y, el delta de vaporizacion del agua es:

K]
AHvaporizacic’)n = 2257 K_g

Por tanto, sustituyendo en la ecuacion [6] se obtiene:

Q=13-10"*-2257 = 0,295 KW =295 W

Concluyendo, la necesidad de energia calorifica del horno (T-100) por carga es:

Q=107+295 =402W
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En cambio, las necesidades de los extractores se calculan mediante la ecuacion
[7]:

V.
Q= T" CPagua * AT [Ec. 7]

El valor medio del Cp del agua se calcula en el apartado 4.2.5 (RESISTENCIA DE
CALENTAMIENTO DE LOS CALENTADORES DE AGUA (C-100) y (C-200)).

Por lo tanto, el primer extractor (B-100/B-200) que opera a 225°C durante 10
minutos necesita la siguiente energia calorifica por cada carga:

2-107%-998,86

1060 -3,367-(225—-17) = 2,33 KW

En cambio, el segundo extractor (B-101) opera a 175°C durante 10 minutos
por lo que necesitara menos energia calorifica por carga, concretamente:

_2-107%-998,86

1060 -3,367 - (175 —-17) = 1,77 KW

4.2 INGENIERIA BASICA DE ALGUNOS EQUIPOS DE PROCESO

4.2.1 EXTRACTORES DE LA 12 Y 22 ETAPA DE EXTRACCION (B-100, B-200 Y B-
101)

Las condiciones de Qperacién utilizadas en las etapas de extraccion han sigo
optimizadas en CAPITULO 3. ESTUDIO EXPERIMENTAL DE LA RECUPERACION
DE LA FRACCION PROTEICA DE LA CASCARA DE LANGOSTINO VANNAMEI.

Tanto los extractores B-100 y B-200 como los calentadores C-100 y C-200 son
idénticos en diseno, aunque realicen operaciones diferentes. El calentador
tiene como funcion calentar el agua que posteriormente se emplea en la
extraccion. Y, en el extractor se junta el agua caliente con las mudas y se lleva
a cabo la extraccion.
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4.2.1.1 Datos de partida

Los datos de partida para el diseno de los extractores estan en la tabla 15.

Tabla 15. Datos de partida de los extractores

Servicio Recipiente sometido a presion y a agitacion cuya funcion es
extraer la proteina de la muestra.

Capacidad Volumen diseno =2 L
Volumen maximo de llenado = 1,8 L

Tipo y forma Recipiente a presion con forma cilindrica con una capacidad
de 2 Litros y colocado en posicion vertical.

Cadigo de diseno El dimensionado mecanico de los recipientes a presion se
ha realizado siguiendo el codigo ASME Boiler and Pressure
Vessel Code Seccion VIII Div 1 (ASME Boiler and Pressure Vessel
Code (BPVC), Section VIII, Div. 1, 1930).

Tiempo de vida Por el servicio y tipo de equipo, especificados anteriormente,
se estiman 20 anos de vida para el recipiente

Temperatura y Tdiserio=300 °C
presion de diseno Paiseio=30 bar

Para el dimensionado del equipo es necesario aplicar un cambio de escala
(scale-up) con respecto al reactor Berghof BR-25® del laboratorio, cuyas
dimensiones se indican en la tabla 16.

Se referencia el equipo de laboratorio, el modelo, con el subindice 1 y al
prototipo con el subindice 2.

Tabla 16. Dimensiones del rector Berghof BR-25®

Diametro exterior (D1_int) 4 cm
Diametro interior (D1_ext) 2,5cm
Altura interior (L1_int) 6.cm
Altura exterior (L1_ext) 8cm
Altura del liquido (H1) 4 cm
Velocidad de agitacion (N1) 1000 rpm

Diametro del agitador (Da1) 2,1cm
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4.2.2 CALCULOS JUSTIFICATIVOS

4.2.2.1 Dimensiones: Diametro, altura del recipiente y altura del liquido

Para el calculo de las dimensiones del prototipo se aplica el criterio de
semejanza geométrica. Se establece el diametro del agitador como
dimension caracteristica, por lo que las relaciones altura interna del
recipiente - diametro del agitador (Lini/Da), altura del liquido - diametro del
agitador (H/Da) y diametro del agitador - diametro interno del tanque
(Da/Dint) tienen que ser las mismas tanto en el modelo como en el prototipo,
ecuaciones [8], [9] y [10].

Ademas, también se conoce el volumen del prototipo 2 L), ecuacion [11].

Lijne =29 = Laine [EC 8]
Daq ! Da, ’
Hijpe =19 = Hzine [EC 9]
Daq ! Da, ’
Da1 — 0,84 = 2% [Ec. 10]
Diine D2int
T 2
VZ Z - Dzint - innt [EC 11]

Por lo que mediante un sistema de 4 ecuaciones y 4 incdgnitas se obtienen
las dimensiones del prototipo:
D2int =10,2cm
innt =24,5cm
Da, =8,6cm
H, =16,32cm

4.2.2.2 Propiedades de la suspension

Estas propiedades se deben calcular mediante las propiedades del agua y
de las mudas.

En primer lugar, se debe estimar la densidad y la viscosidad de las mudas a
partir de las propiedades de sus componentes mayoritarios.

Taly como se indica en la Tabla 1 (Apartado 1.1 Cascaras de crustaceos) los
componentes mayoritarios de las mudas son Carbonato calcico (52,8%),
proteina (10,4%) y quitina (17,5%), cuyas propiedades son:

Kg
Pcaco, = 2710 m3

Kg
Pproteina = 1320 E
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Kg
Pquitina = 1474,6 F

La densidad de las mudas se calcula mediante la ecuacion [12]:

Pmuda = Zcaco3 * Pcaco, + Zprot. * Pprot. + Zquitina * Pquitina [Ec. 12]
Kg
Pmudas = 0,528 2710+ 0,104- 1320+ 0,175- 1474,6 = 1826, 22 E

Las propiedades del fluido (agua) en las condiciones de diseno son
(Propiedades Termofisicas de Sistemas Fluidos, n.d.):

Kg
pagua = 12,32 E

_s K8
Magua = 1,998 10 > m-s

El calculo de la densidad de la suspension se basa en la relacion liquido-
sélido y se realiza mediante la ecuacion [13]:

Psuspensiéon = Zmudas *~ Pmudas + Zagua * Pagua [Ec. 13]

K
Psuspension = 0,024+ 1826,22+ 0,976 12,32 = 55,85 m—f

Para el calculo de la viscosidad de la suspension se emplea la ecuacion [14],
ecuacion de Einstein (Cruz Fernando, 2015):

Hef 5
—=1+- Ec. 14
Ho + 2 @ [Ec ]
Siendo:

" U Viscosidad efectiva de la suspension

" |, viscosidad del liquido puro

= @, fraccion volumétrica de los solidos

La fraccion volumétrica de los sélidos se calcula mediante la relacion liquido
sélido y la densidad de las mudas, ecuacion [15]:

Mmudas 0,5
Y )

@ = —mudas — 182022 =0,0135 [Ec. 15]
Vtotal 20-1073+—>

1826,22
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Despejando de la ecuacion [14] la viscosidad efectiva se obtiene:

Kg

Her = 2,065:1075 —=

4.2.2.3 Velocidad de agitacion

El criterio de semejanza cinética (ecuacion [16]) indica que las velocidades
en puntos correspondientes del modelo y del prototipo tienen relaciones
constantes (mismos modelos de flujo).

R61 = Rez [EC. 16]

p1-Dai®* Ny _ py-Daz®-

[Ec. 17]
U1 Uz

Por tanto, el valor de la velocidad de agitacion del prototipo calculada
mediante la ecuacion [17] es:
N, =60,08 rpm

Como el objetivo de esta agitacion es mantener los sélidos en suspension el
criterio de cambio de escala mas adecuado es mantener constante el
producto N - D.

Nl ) Dal = N2 ) Daz [EC 18]

Mediante la ecuacion [18] se obtiene la velocidad de agitacion del prototipo:
N, = 245,11 rpm

4.2.2.4 Célculo del nimero de Reynolds

El ndmero de Reynolds es un nimero adimensional basado en la relacion de
las fuerzas inerciales y las fuerzas viscosas de un fluido que se encuentra en
constante movimiento. Se define mediante la ecuacion [19].

p-Da? N
u

Re = [Ec. 19]

Las propiedades de densidad y viscosidad son las correspondientes a la
suspension, calculadas en el apartado 4.2.2.2.

Por lo tanto, el nimero de Reynolds del modelo y del prototipo son los
siguientes:

Remodelo = 20927,01
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Reprototipo = 8537 7,50

Para establecer el régimen del fluido es necesario calcular el nimero
Reynolds critico, ecuacion [20], ya que el régimen del fluido sera
completamente turbulento si el nimero Reynolds de este es superior al
Reynolds critico.

Re, = &2 [Ec. 20]

Npt§

Tabla 17. Valores de la variable Npt (Coulson Richardson’s, 2021)

Type of Impeller Value of N,
45° Pitched blade turbine®

— 4 blades 1.27
— 6 blades 1.64
Marine propeller”

— 1.0 pitch 0.34
— 1.5 pitch 0.62
Smith or concave—or hollow” blade with 6-blades 4.4
Hollow blade turbine 4.1
Ekato MIG-3 (D/Dr=0.7) 0.55
Ekato Intermig —2 (D/Dy = 0.7) 0.61
High-shear disk (Re = 10%) 0.20
Lightnin A 310 0.30
Chemineer HE 3 0.30

*For D/D;=1/3;(Za/D7)=1/3 and (W/D)=1/5.

El valor de Npt, como se observa en la tabla 17, varia en funcion de del tipo
de agitador. En este caso al tratarse de una turbina de 6 palas su valor es
1,64.

Por lo que el valor del Reynolds critico es:
Re.=5401,63

Concluyendo que el régimen tanto del modelo como del prototipo es
turbulento.

4.2.2.5 Potencia de Agitacion del recipiente

Forzar mediante medios mecanicos a un fluido para que dicho fluido
adquiera un movimiento circulatorio en el interior del recipiente, se
denomina agitacion. El objetivo de la agitacion es conseguir que dos fases
individuales se distribuyan al azar entre si, es decir, que se mezclen
(Agitacion, n.d.).

Los agitadores mecanicos estan formados por un rodete montado en un eje
impulsado por un motor eléctrico. Y los principales tipos de agitadores son
de hélice, de paletas y de turbina (Ecuela superior politécnica del litoral,
2016).
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El agitador del recipiente dimensionado es una turbina palas inclinadas
debido a que son capaces de girar a elevadas velocidades y en un amplio
rango de viscosidades. Ademas, este tipo de agitador tiene una construccion
sencilla.

Como se indica en el apartado 4.2.2.4 (Calculo del nimero Reynolds) el
régimen de operacion es turbulento. Por ello, se emplea la ecuacion [21]
para el calculo de la potencia del agitador

P= Ky-N3-D,°p [Ec. 21]

Siendo:
= P, potencia del agitador (W)
= Ky, constante de agitacion en funcion del tipo de agitador
= N, revoluciones por segundo del agitador (s1)
= D, diametro del agitador (m)
= p, densidad del fluido (Kg/m3)

La constante de agitacion sera la misma para el modelo y para el prototipo.
Ademas, experimentalmente se ha determinado la potencia de agitacion del
reactor Berghof, mediante un watimetro:

Prodelo = 142 W

Asumiendo un rendimiento del 50%, a la suspension le llegaran
aproximadamente:
Prodeto =7W

Despejando la constante de agitacion del prototipo de la ecuacion [21] se

obtiene:

7
Kr = 173.0,0215-55,85 6246,43

Con este valor de la constante de agitacion se calcula la potencia del agitador
del prototipo, mediante la ecuacion [21]:

P = 6246,43-4,173-0,061°-55,85 = 116,5W = 0,16 HP

Suponiendo un rendimiento del 50%: la potencia del motor sera de 0,32 HP
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4.2.3 DISENO MECANICO DE B-101, B102 Y B-103

El diseno mecanico del equipo se lleva a cabo con el codigo BPVC ASME,
seccion VIII division 1 (ASME Boiler and Pressure Vessel Code (BPVC), Section
VIII, Div. 1, 1930), debido a que el recipiente supera las condiciones minimas
para considerarlo como recipiente a presion. Estas condiciones son tener un
didmetro superior a 6“ y una presion superior a 15 psi.

4.2.3.1 Seleccion del material

Es preciso que el material sea quimicamente resistente al fluido y resistente
a la presion y a la temperatura necesarias, es decir las condiciones de diseno
maximas.

El fluido empleado no contiene sustancias corrosivas por lo que el material
seleccionado para la construccion del recipiente es el Acero inoxidable 316,
segun la informacion recogida en la tabla A1l del Anexo de C de la fuente
bibliografica Sean Moran, An Applied Guide to Process and Plant Design,
Elsevier IChEmE 2nd Ed. (2019).

4.2.3.2 Espesores de pared

En primer lugar, es necesario conocer la tension maxima admisible (S) del
material seleccionado, empleando la tabla 18.

Tabla 18. Esfuerzos maximos permisibles segun el codigo BPVC ASME seccion

VIII div.1 (ASME Boiler and Pressure Vessel Code (BPVC), Section VIII, Div. 1, 1930)

Maximum Allowahle Stress at

Maximum . -
Min Tensile Min Yield Temperature Temperature °F (ksi = 1000 psi)
Material Grade Strength (ksi) Strength (ksi) ("F) 100 300 S0 T4 L]
Carbon steel AR5 45 24 900 129 129 129 11.5 59
Gr A
Killed carbon Steel AS1S 6l 32 LY 17.1 17.1 17.1 14.3 549
Gr 60
Low alloy steel 1% Cr, ASET 6l 30 1200 17.1 166 16.6 166 13.6
W3 Mo, S1 Gr 22
Stainless steel 13 Cr 410 65 30 1200 18.6 178 172 162 123
Stainless steel 18 Cr, 304 75 30 1500 20,0 15.0 129 11.7 108
g Ni
Stainless steel 18 Cr, 47 75 30 1500 200 17.1 15.0 138 134
10 Ni, Cb
Stainless steel 18 Cr, 321 75 30 1500 200 16.5 14.3 13.0 123
10 Ni, Ti
Stainless steel 16 Cr, 36 75 30 1500 200 15.6 13.3 12.1 11.5

12 Ni, 2 Mo

Como la temperatura maxima son 300°C, equivalentes a 572°F, a partir de
la tabla 18 se puede deducir que la tension maxima admisible del material
del recipientes es
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S=12,1ksi =12100 psi.

Por otro lado, la eficacia de la soldadura (E) dependera de tipo de uniony la
calidad de la soldadura. El cédigo BPVC ASME sec.VIIl y div.1 define cuatro
categorias de soldadura:
= Categoria A: Soldaduras longitudinales o en espiral de la carcasa
principal, los cuellos o las boquillas, o soldaduras circunferenciales que
conectan las cabezas semiesféricas a la carcasa principal, los cuellos o
las boquillas.
= Categoria B: Soldaduras circunferenciales en la carcasa principal, o los
cuellos o las boquillas, o que conecten una cabeza con forma que no
sea semiesférica.
= Categoria C: Soldaduras que conectan bridas, laminas tubulares o
cabezas planas a la carcasa principal, una cabeza con forma, cuello o
boquilla.
= Categoria D: Soldaduras que conectan las camaras de comunicacion o
las boquillas a la carcasa principal, a las cabezas o a los cuellos.

Tabla 19. Eficiencia maxima permitida segun el codigo BPVC ASME seccion VIl
div.1 (ASME Boiler and Pressure Vessel Code (BPVC), Section VIII, Div. 1, 1930)
Degree of Radiographic Examination

Juint Description Juint Category Full Spot None

Double-welded butt joint or equivalent AB C D 1.0 0.85 0.70
Single-welded butt joint with backing strip AB.C.D 0.9 0.8 0.65
Single-welded butt joint without backing strip AB. C NA NA 0.60
Double full fillet lap joint A B.C NA NA 0.55
Single full fillet lap joint with plug welds B.C NA NA 0.50
Single full fillet lap joint without plug welds A B MNA NA 0.45

Se escoge un grado de examinacion radiografica E=0,85 por lo que se podria
escoger cualquiera de las categorias de soldadura mencionadas
anteriormente (A, B, C, D), segln la tabla 19.

4.2.3.3 Espesor de la carcasa

Carcasa cilindrica sometida a presion interna.

Para obtener el valor del espesor minimo de la carcasa, debido a su
geometria cilindrica, hay que calcular dos tipos distintos de espesor: el
espesor circunferencial y el espesor longitudinal. De los dos, se selecciona el
mas restrictivo, es decir, aquel cuyo valor sea mas grande.

t. PR [Ec. 22] UG-27 [ASME]

T SE-06P

59



Para el calculo del espesor circunferencial se emplea la ecuacion [22],
siendo:

= t;, espesor circunferencial (ft).

= P, presion interna de diseno (psi).

= R, radio interno del tanque (ft).

= S, tension maxima admisible del material de construccion (psi).

= E, eficacia de la soldadura.

Obteniendo como resultado:

t, = 0,0073 ft = 2,22 mm

PR

tL =
2:S'E+ 0,4-P

[Ec. 23] UG-27 [ASME]

El espesor longitudinal se calcula con la ecuacidon [23], obteniendo como
resultado:

t, =0,0035 ft =1,1mm

Por lo tanto, el valor del espesor de carcasa seria el del espesor
circunferencial. Pero, es necesario comprobar que este valor es superior al
espesor minimo de pared recogidos en la norma (Tabla 20).

Este espesor minimo garantiza que el recipiente sea lo suficientemente rigido
como para soportar su propio peso y el de cualquier carga ocasional.

Tabla 20. Minimos espesores de pared en funcion del diametro del recipiente

segLin el Céd/gO ASME seccion Vil div.1 (ASME Boiler and Pressure Vessel Code (BPVC), Section
VIIl, Div. 1, 1930)

Vessel Diameter (m) Minimum Thickness (mm])
1 5
lw?2 7
2o 25 )
2510 3.0 10
301w 3.5 12

En este caso, como el diametro del recipiente es de 10,2 cm el espesor
minimo de la pared, segln la tabla 20, debe ser de 5 mm.
Por todo ello, se puede concluir que el espesor de la carcasa es de 5 mm.

ty = (t+ CA)- 1,125 [Ec. 24]
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Para calcular el espesor final de diseno de la carcasa (td) se emplea la
ecuacion [24] ya que es necesario aplicar un sobreespesor por corrosion (CA)
y sobredimensionar dicho valor un 12,5%, de tolerancia de fabricacion.
Como sobreespesor por corrosion se toma un valor estandar y recomendado
por la norma ASME, CA=2 mm. Por tanto:

t;=05B+2)-1,125=7,875 = 8 mm

4.2.3.4 Espesor de los cabezales

o CABEZAL SUPERIOR
Se selecciona el cabezal elipsoidal, ya que para presiones superiores a 15
bar es el modelo mas comun y econémico.

Por otro lado, al tratarse del mismo material y la misma temperatura que
en la carcasa del recipiente el valor de tensibn maxima admisible es el
mismo, S=12,1ksi=12100 psi. Pero el valor maximo admisible de la
eficiencia de juntas es E=1, debido a que este cabezal esta fabricado por
moldeo.

t=—0 P [Ec. 25] UG-27 [ASME]
2:S'E—0,2'P
Por tanto, para el calculo del espesor del cabezal superior se emplea la
ecuacion [25]. Obteniendo como resultado:
t=0,006ft= 1,84 mm

Aplicando la tolerancia por corrosion (CA), el valor final del espesor del
cabezal superior es:
t= 3,84 mm =4 mm

o CABEZAL INFERIOR
Para la seleccion del tipo de cabezal inferior se calculan los espesores
para los diferentes tipos y se selecciona el menor, para asi reducir los
costes.

P = Pyiseo t Phisarostatica =P +p g H, [Ec. 26]
En este caso la presion vendra dada por la ecuacion [26], sera la suma de
la presion de diseno y la presion hidrostatica del liquido contenido en el
recipiente, de forma que:
P =3-10° pa = 435,11 psi

El recipiente dimensionado sera de fondo plano por lo que para el calculo
del espesor del cabezal inferior se emplea la ecuacion [27], siendo C una
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constante de diseno dependiente de la restriccion de borde, se asumen
un valor tipico C=0,1 segun el Codigo ASME (ASME Boiler and Pressure Vessel
Code (BPVC), Section VIII, Div. 1, 1930).

t=D- Z—: [Ec. 27]

t=0,02ft=6 mm

4.2.4 PRESION DE PRUEBA HIDROSTATICA

Pprueva = 1,3 * Paisero - j—; [Ec. 28] UG99b [ASME]
Los recipientes deben someterse a una prueba hidraulica ya que se debe
comprobar que son capaces de soportar una presion superior a la presion
de diseno. Esta presion es la presion de prueba hidrostatica, calculada
mediante la ecuacion [28], siendo:
= S;, tensibn maxima admisible a la temperatura de la prueba
(Temperatura ambiente, 20-25°C) Si=20000 psi.
= S, tension maxima admisible a la temperatura de diseno (300°C)
S$=12100 psi.

Pprueba = 934,95 psi = 64,46 bar

4.2.5 RESISTENCIA DE CALENTAMIENTO DE LOS CALENTADORES DE AGUA (C-
100) y (C-200)

La finalidad del calentador C-100 es calentar el agua hasta 225 °C en 8 minutos
por lo que la potencia de la resistencia de calentamiento se calcula mediante
la ecuacion [29].

p — Magua Cz:agua' AT [Ec. 29]

Los valores del Cp del agua correspondientes a las condiciones de diseno y a
las ambientales son, respectivamente: (Propiedades Termofisicas de Sistemas
Fluidos, n.d.)

K]

Kg K

KJj
Cpaguaambiente = 4'184 Kg K

Cpagua_diseﬁo = 2,5414
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Por lo tanto, el valor del Cp medio es:

Kj
Kg K

Cpaguaambiente = 3’367

Y la masa de agua se calcula a partir del volumen del calentador y la densidad
del agua en las condiciones de diseno, de tal forma que:

M qgua = 2 1073-998,86 = 1,998 Kg
Concluyendo, la potencia de la resistencia de calentamiento del C-100 es:

P =292 KW

4.2.5 AISLANTE DE LOS EXTRACTORES (B-100) y (B-200)

Las pérdidas de calor hacia el ambiente por conveccion natural del recipiente
B-100/B-200 se calculan mediante la ecuacion [30]:

Q =hey " A - (AT) [Ec. 30]
Siendo:
- Q, pérdidas de calor por conveccion natural
- hen, coeficiente de conveccion natural
- A, area externa del recipiente
- AT, variacion entre la temperatura ambiente y la temperatura de pared del
recipiente

Seleccionamos como coeficiente de conveccion natural:

hey = 20 —————
CN mz_oC

El area del recipiente se calcula mediante la ecuacién [31] y con las
dimensiones del recipiente calculadas en el apartado 4.2.2.1:

A=Pi-D-L [Ec. 31]

A=784-10"? m?
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Para el calculo de la variacion de temperatura se considera la temperatura
ambiente con la condicion mas desfavorable, se corresponde a la temperatura
minima del laboratorio.

Tiinima = 17 °C

Y considerando la temperatura de pared externa igual a la temperatura del

contenido del recipiente:

T

parea = 225°C

Concluyendo, las pérdidas de calor por conveccion natural son:
Q =32629W

Por tanto, se puede disenar el aislante para evitar estas pérdidas de calor cuyo
espesor se calcula por diferencia de radios como indica la ecuacion [32]

e=1r,—1n [Ec. 32]

Siendo:
- o, radio exterior (desde el centro del reactor hasta el exterior del aislante)
- rp, radio interior (desde el centro del reactor hasta el interior del aislante)

Empleando la ley de Fourier, ecuacion [33], se obtiene el valor del radio exterior:
AT

Y AT S R S
q=—k-2m-r-L dr—k anln(T—Z)

1

[Ec. 33]

Siendo:
= (, pérdidas de calor (W).

= k, conductividad térmica del material (ﬁ).

= L, altura del reactor (m)

= AT, diferencia de temperatura entre el exterior y el interior del recipiente
(K).

Los calculos de las pérdidas de calor y la diferencia de temperaturas entre el
interior y el exterior del recipiente han sido reflejados previamente en este

mismo apartado (4.2.5).
Mientras que las dimensiones del reactor (r2 y L) se han calculado en el

apartado 4.2.2.1.

Ademas, se ha seleccionado lana de vidrio como aislante, con una
conductividad de 0,035 W/m-K

Por tanto, despejando de la ecuacion [33] se obtiene el valor del radio exterior:

r, = 0,053 m
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Finalmente, mediante la ecuacion [32] se calcula el espesor del aislante
necesario para evitar las pérdidas de calor es:

e =0,053-0,051=0,002m=2mm
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4.3 HOJAS DE ESPECIFICACIONES DE EQUIPOS

Universidad deValladolid

EXTRACTOR

HOJA DE DATOS DE PROCESO

REV. 0

N

100

FECHA ['0106/2023

UNIDAD

100

POR HLP

CLIENTE

Laboratorio PressTech UVA

REV. EA

LOCALIZACION

VALLADOLID

REV.

N°equipo:

B-100 / B-200 Cantidad: 2

Servicio:

Extractor

Fluidos:

Mudas Litopenaeus Vannamei - Agua mili Q

Volumen (L)

2

Diametro (ID)

102cm Altura: 2450 cm

Horizontal o Vertical:

Vertical

Agiatdor:

S|

PRESION (barg) TEMPERATURA (C)

Op. Disefio Op. Disefio

Carcasa

30 31 225 300

Camisa

Serpentin

MATERIAL CORROSION

Carcasa

316L Nota 1

Cabezales

316L Nota 1 A

Camisa

BB RiBIRIRIBIRIRIBioio|NioloisiwiNim

Serpentin

20| Agitador

316L Nota 1

22| Dimensiones:

24 .5 cm

23| Tipo de cabezales: Elipsoidal

24| Cédigo:

ASME VIIIDiv 1

25| Alturadel liquido:

1632 cm

O@

6,12 cm

28| Alivio del estrés por razones de proceso: NO

29| Minima elevacion:

30| Aislamiento:

Sl Con: Lanade vidiro

31 Espesor: 02 cm

32| Resistencia eléctrica: SI

2,92W

34| BOQUILLAS

35| MarcaN°

Cantidad Servicio

36 N1

1 Entrada del liquido

37 N2

Entrada de la suspensién

38 N3

Salida de la suspension

39 Pl

Indicador de presion

40 TIC

Indicador-controlador T2

41 D

Ririkirir

Drenaje

£ -
>

10,2 cm

NOTAS

@)

Pendiente de confirmacion.
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EXTRACTOR
HOJA DE DATOS DE PROCESO
Universidad deValladolid

REV. 0 N° 100

FECHA |'0106/2023 UNIDAD 100

POR HLP CLIENTE Laboratorio PressTech UVA

REV. EA LOCALIZACION VALLADOLID

REV.

N°equipo: B-101 Cantidad: 1
Servicio: Extractor

Fluidos: M udas Litopenaeus Vannamei - Agua mili Q @
Volumen (L) 2

Diametro (ID) 10,2cm Altura:  24,50cm
Horizontal o Vertical: Vertical

Agiatdor: Sl |

PRESION (barg) TEMPERATURA (T) @
Op. Disefio Op. Disefio

Carcasa 30 31 175 300

Camisa - - - -

Serpentin - - - - [I::I]

MATERIAL CORROSION

Carcasa 316L Nota 1 N

Cabezales 316L Nota 1
Camisa - -

Serpentin - - o @
20| Agitador 316L Nota 1

22| Dimensiones: 10,2 cm
23| Tipo de cabezales: Elipsoidal

24| Codigo: ASME VIIIDiv 1

25| Alturadel liquido: 16,32 cm

B

245 cm

6,12 cm

BiIBIRIBIGIRIBIBIRIB{Oi® | NIOIOI~IWINIR

28| Alivio del estrés por razones de proceso: NO
29| Minimaelevacion:

30| Aislamiento: Sl Con:Lana de vidiro
31 Espesor: 02 cm
32| Resistencia eléctrica: Sl 2,92W

34| BOQUILLAS

35| MarcaN° Cantidad Servicio

36 N1 1 Entrada del liquido

37 N2 Entrada de la suspension
38 N3 Salida de la suspension
39 Pl Indicador de presion
40 TIC Indicador-controlador T2
41 D Drenaje

Pirikik e

42 NOTAS

43 [©)] Pendiente de confirmacion.
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4.4 SELECCION DE TANQUE AGITADO COMERCIAL (B-100, B-101 y C-100)

Los extractores (B-100, B-200 y B-101) tienen el mismo dimensionado por lo que
se adquiriran tres unidades del dispositivo seleccionado. Ademas, los calentadores
C-100 y C-200 son el mismo equipo que los extractores B-100 y B-200.

Tomando como base el dimensionado del equipo y las caracteristicas necesarias
de este, se ha seleccionado el reactor comercial ZipperClave® de Parker Autoclave
Engineers, cuyas caracteristicas se recogen en la Tabla 21.

Tabla 21. Caracteristicas Reactor ZjpperClave(P.-A. Engineers, n.d.)

Condiciones maximas de
operacion

Volumen
Diametro interior
Altura interior

Materiales para juntas
(Temperatura)*:

Materiales del recipiente:

2,200 psi @ 450 °F
(151 bar @ 232 °C)

2000 mL
5.0” (127 mm)
6.06” (153 mm)

Nitrile (250 °F / 121 °C)
Ethylene-Propylene (300 °F / 149 °C)
PTFE (400 °F / 204 °C)

Fluorocarbon (450°F / 232°C)
Silicone (400 °F / 204 °C)
Perfluoroelastomero (500 °F / 260 °C)

ANSI 316 Stainless Steel Hastelloy®
C-276

*Se elegira junta de Perfluoroelastomero

Este reactor destaca principalmente por tener un cierre de apertura rapida,
permaneciendo la tapa de la unidad fija y desmotando facilmente el cuerpo. En la
figura 18 se puede observar su forma:
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Figura 18. Reactor Zipperclave (Eutecnet, n.d.)

También es necesario seleccionar un agitador adecuado que permita operar a
245,11 rpm.

Figura 19. Turbina de palas inclinadas (P.-A. Engineers, n.d.)

LI

El agitador seleccionado es una turbina de palas inclinadas (figura 19) adecuado
para aplicaciones de liquidos/soélidos a alta velocidad. El angulo de paso es de 45°
y puede especificarse como flujo ascendente o descendente. Ademas, esta
provisto de un sélido eje. El diametro del agitador es de 2" (50,8 mm) (P.-A.
Engineers, n.d.).

El motor Mag075, de velocidad variable conectado mediante una correa
MagneDrive®. Es un motor de corriente continua de % HP y armaduras de 90 o
180 voltios. Ademas, estos motores requieren accionamientos electrénicos.

69



4.5 NECESIDADES DE LA PLANTA PILOTO

Para el estudio de las necesidades de la planta se establecen 3 ciclos idénticos
de 5 semanas cada uno, completando asi el cuatrimestre. Las fechas de cada
ciclo (para el Gltimo cuatrimestre del ano 2023) se indican en la tabla 22.

Tabla 22. Fechas de los ciclos del cuatrimestre

Ciclo Fecha inicio Fecha fin
1 04/09/2023 06/10/2023
2 09/10/2023 10/11/2023
3 13/11/2023 15/12/2023

Se asignan los 9 primeros dias del ciclo para el pretratamiento de las cascaras
debido a la capacidad del horno de secado (T-100) del laboratorio y los dias
restantes para el desarrollo completo de las humerosas extracciones.

El secadero spray (T-101) solo se emplea el Gltimo dia del ciclo debido a su gran
capacidad.

La programacion de las necesidades de servicios auxiliares, de almacenamiento
y de los diferentes equipos de la planta se realiza semanalmente.

Las lineas naranjas se corresponden a los servicios auxiliares, las azules al
almacenamiento y las amarillas a los equipos del laboratorio, tal y como
muestran los diagramas de Gantt (Figuras 20-24).

Cada color corresponde a:
- Servicios Auxiliares ——
- Almacenamiento ——
- Equipos de laboratorio
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Figura 20. Diagrama de Gantt de la semana 1.

Semana 1
4-sep.  5-sep.  6-sep. 7-sep.  8-sep. 9-sep.

Electricidad

Agua mili-Q

Agua de lavado

Almacenamiento de cascaras brutas
Almacenamiento de cascaras secas
Almacenamiento de fibra
Almacenamiento de proteina en polvo

Uso del molino

Uso Horno

Uso del secadero en spray

Figura 21. Diagrama de Gantt de la semana 2.

Semana 2
11-sep. 12-sep. 13-sep. 14-sep. 15-sep. 16-sep.
Electricidad
Agua mili-Q
Agua de lavado
Almacenamiento de cascaras brutas
Almacenamiento de cascaras secas
Almacenamiento de fibra
Almacenamiento de proteina en polvo

Uso del molino

Uso Horno

Uso del secadero en spray
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Figura 22. Diagrama de Gantt de la semana 3.

Semana 3
18-sep. 19-sep. 20-sep. 21-sep. 22-sep. 23-sep.

Electricidad

Agua mili-Q

Agua de lavado

Almacenamiento de cascaras brutas
Almacenamiento de cascaras secas

Almacenamiento de fibra

Almacenamiento de proteina en polvo
Uso del molino
Uso Horno

Uso del secadero en spray

Figura 23. Diagrama de Gantt de la semana 4.

Semana 4
25-sep. 26-sep. 27-sep. 28-sep. 29-sep.

Electricidad

Agua mili-Q

Agua de lavado

Almacenamiento de cascaras brutas
Almacenamiento de cascaras secas

Almacenamiento de fibra

Almacenamiento de proteina en polvo
Uso del molino
Uso Horno

Uso del secadero en spray
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Figura 24. Diagrama de Gantt de la semana 5.

Semana 5
2-oct. 3-oct. 4-oct. 5-oct. 6-oct.

Electricidad

Agua mili-Q

Agua de lavado

Almacenamiento de cascaras brutas
Almacenamiento de cascaras secas

Almacenamiento de fibra

Almacenamiento de proteina en polvo
Uso del molino
Uso Horno

Uso del secadero en spray

De forma analoga se organizan las semanas de los ciclos 2 y 3.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES Y LINEAS FUTURAS

El trabajo experimental realizado en el laboratorio ha permitido concluir que es
posible extraer proteinas de la cascara de Litopenaeus Vannamei utilizando solo
agua como disolvente. La cantidad de proteinas extraidas de la materia prima se
maximiza trabajando a 225°C, 1000 rpm y con una relaciéon S/F de 40.

En el diseno de la planta piloto para la extraccion de proteinas se propone, en
primer lugar, llevar a cabo un pretratamiento de las mudas para obtener polvo de
muda y, seguidamente, realizar dos extracciones en serie, es decir, el segundo
extractor trabaja con la fase sélida resultante de la primera extraccion.

Se han determinado las dimensiones y condiciones de diseno del extractor
(B-100), y por razones de versatilidad y de mantenimiento se decide adquirir tres
extractores iguales, dos de ellos que trabajan alternativamente en la primera etapa
de extraccion (B-100 y B-200) para lograr mayor capacidad de tratamiento y el
tercero (B-101) es el extractor de la segunda etapa de extraccion. Las dimensiones
calculadas de los extractores son: 10,2 cm de diametro y 24,5 cm de altura. La
altura del liquido requerida son 16,32 cm y el agitador requiere 8,6 cm de
diametro.

Comercialmente no existe un extractor exactamente con dichas dimensiones, por
ello, se selecciona el reactor ZipperClave de Parker Autoclave Engineers, cuyas
dimensiones son muy similares.

A partir de los balances de materia realizados se concluye que se necesitan 86,85
kilogramos de cascara bruta para que durante un cuatrimestre y mediante 300
extracciones se obtengan 1,2 kilogramos de proteina en polvo y 10,8 kilogramos
de fibra.

También se requiere energia calorifica para el funcionamiento de determinados
equipos, concretamente, el horno (T-100) necesita 402 W y el primer y segundo
extractor requieren 2,33 KWy 1,77 KW, respectivamente. Los consumos eléctricos
seran mayores y dependeran del rendimiento de estos equipos.

Como trabajo futuro, la investigacion podria continuar con el fraccionamiento de
la fase sélida obtenida de la segunda extraccion, tras el filtrado y la centrifugacion,
es decir, la fibra obtenida en esta planta piloto. Debido a que es un residuo sélido
rico en minerales y en quitina. Y la quitina, tal y como se indica en la introduccién
de este TFG, es un producto muy valioso con numerosas aplicaciones.
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ANEXO 1. RESULTADOS EXPERIMENTALES

Repetiti Temperat Applied Severity Isothermal Isothermal Rotation S/F Particle Size
on ure Energy Factor Temperature time speed (90%)

Rotation speed (rpm)

6,63 0,00

CP_T225P850t10R600 R1+R2 225 31,4 0,1 16 38 225,0 0,3 10 600 20 483 9
CP_T225P850t10R1000 R1+R2 225 34 1 6,81 0,02 2251 0,3 10 1000 20 483 9
Temperature (°C) effect (t = O
min)
CP_T225P850t0R1000 R1+R2 225 4118’6 0,07 é’94 2’01 - - - 1000 20 483 9
CP_T175P850t0OR1000 R4+R5 175 13,0 0,2 é,20 (7)’00 - - - 1000 20 483 9
Temperature (°C) effect (t = 10
min)
CP_T225P850t10R1000 R1+R2 225 343 1,3 6,81 0,02 2251 0,3 10 1000 20 483 9
CP_T175P850t10R1000 R3+R4 175 229 0,2 4,60 0,04 175,0 0,3 10 1000 20 483 9
Isothermal time (min) effect (T =
175 °C)

1,20 0,00
CP_T175P850t0OR1000 R4+R5 175 13,0 0,2 3 7 - - 0 1000 20 483 9
CP_T175P850t10R1000 R3+R4 175 229 0,2 4,60 0,04 175,0 0,3 10 1000 20 483 9
CP_T175P850t20R1000 R1+R2 175 30,3 0,9 4,75 0,02 175,0 0,2 20 1000 20 483 9
Isothermal time (min) effect (T =
225 °C)
CP_T225P850t0R1000 R1+R2 225 18'6 0,07 2,94 2’01 - - 0 1000 20 483 9
CP_T225P850t10R1000 R1+R2 225 343 1,3 6,81 0,02 2251 0,3 10 1000 20 483 9



Repetiti Temperat Applied Severity Isothermal Isothermal Rotation S/F Particle Size
on ure Energy Factor Temperature time speed (90%)

Particle size (um) ( Omin)

CP_T175P850t0OR1000 R4+R5 175 13,0 0,2 ::]3"20 3,00 - - 0 1000 20 483 9
1,19 0,00
CP_T175P850t0OR1000S125 R1+R2 175 13,3 0,4 9 4 - - 0 1000 20 125 6

Particle size (um) ‘

(t =20 min)
CP_T175P850t10R1000 R3+R4 175 229 0,2 4,60 0,04 1750 0,3 10 1000 20 483 9
CP_175P850t10R1000S125 R1+R2 175 23,3 0,3 4,46 0,02 1751 0,2 10 1000 20 125 6

S/F (mL/g) (T =175 °C)
1,19 0,00

CP_T175P850tOR1000m2 R1+R2 175 13,2 0,4 6 7 - - 0 1000 10 483 9
CP_T175P850t0OR1000 R4+R5 175 13,0 0,2 :13"20 (7)’00 - - 0 1000 20 483 9
CP_T175P850tOR1000m0.5 R1+R2 175 32’5 0,04 1,128 0,01 - - 0 1000 40 483 9

S/F (mL/g) (T =225 °C)
1,87 0,00

CP_T225P850t0R1000m2  R1+R2 225 189 03 %7 990 . ] 0 1000 10 483 9
CP_T225P850t0R1000 R1+R2 225 }18'6 0,07 2'94 2’01 ] i 0 1000 20 483 9
1,91 0,00
CP_T225P850t0R1000m0.5  R1+R2 225 189 12 91 200 ] 0 1000 40 483 9

Optimal point ‘

1,01 0,00
CP_T225P850t0R1000m0.5  R1+R2 225 189 12 91 990 . ] 0 1000 40 483 9
Reactor de Berghof R1+R2 225 273 57 234 003 - ] 0 1000 40 483 9
clzng225P850t0R1000mo.5s R1+R2 225 183 08 1,91 002 - ) 0 1000 40 125 6



AA Co-
Extractio TOC
n

Suma
BCA+AA

Protein . .
pH (BCA) (Ninhydrin

Extraction
Yield

Rotation speed (rpm)

Temperature (°C) ( O min)

Isothermal time
effect (T=175 °C)

(min)

Final
Av (-

Initial

Final
SD (-

86 13

CP_T225P850t10R600 |31 4 943 847 006 |61 03 (29 04 |90 22,3 63 0,7 |0,30 006 (21 02
CP_T225P850t10R1000 38’ 0,7 |9,43 8540 0,014 |62 0,2 |34 02 |96 18,6 8,8 8,0 2,336 (5),000 3,1 g,o

CP_T225P850t0R1000 ?4’ 14 |9,43 880 - 6,6 03 i’l 2’0 7.7 170 |51 02 |0192 0006|1,6 02
CP_T175P85010R1000 |26 04 [943 9000 0014 (35 02 |2° 90 a0 [128 |22 90 lo210 0012|2® 3O

Temperature (°C) (10

min)

CP_T225P850t10R1000 | 2% 0,7 (9,43 8540 0014 [62 02 [34 02 |96 18 |58 00 [0336 0000[21 00
CP_T175P850t10R1000 32' 09 |943 870 003 |66 05 8’8 (5)’0 7.4 154 |49 03 [0,225 0,002 é‘6 2‘1

16, 05 00 24 0,0 08 0,0
CP_T175P85010R1000 1% 04 [943 9,000 0014 (35 02 |2° 20 |40 128 |28 90 lo210 0011|2% 3
CP_T175P850t10R1000 2 09 (943 870 003 (66 05 [0° 20 |74 154 |49 03 0225 0002|2° O*
CP_T175P850120r1000 |2 06 [943 8460 0014 (51 05 |20 I 613 17,8 |52 07 |028 003 |16 02
Isothermal time (min)

effect (T =225 °C)

24, 11 0,0

CP_T225P85010R1000 |3 14 043 880 - 66 03 |11 20 |77 170 |51 02 |0192 0006|16 02
CP_T225P850t10R1000 | 2% 0,7 (9,43 8540 0014 [62 02 [34 02 |96 186 |08 00 0336 0000/21 00




Av  SD |Initial Final Final Av SD |Av SD Av SD

Av SD
%) ) [0 AEO SDO | ) % ) |® (%) %) (%)

(%) (%)

Particle size (O min)

CP_T175P850tOR1000 é& 04 |943 9000 0014 [35 02 2’5 c2),o 4.0 12,8 é’é‘ 2'3? 0,210 0,011 8'8 g,o
CP_T175P850t0R1000 07 01 0164 0,000|12 0,0
G 21 2 [943 908 004 [59 03 |07 DT 66 144 (38 06 |5 o 32

Particle size (10 min)

SP—T175P850t10R100 ;2’ 09 (943 8,70 0,03 6,6 05 8’8 (5)’0 7,4 15,4 49 03 (0,225 0,002 é'G 2'1
CP_175P850t10R1000 | 28, 0,9 0,0 56 0,0 {0,199 0,000(1,7 0,0
S125 4 1,2 (9,43 877 - 58 0,3 5 5 6,7 21,7 1 9 34 95 0 6

S/F (mL/g) (T=175 °C)

CP_T175P850tOR1000 | 16, 05 00 2,7 00 08 00
cP 2 05 |os5 881 008 |25 02 |95 20|34 133 |27 291012 002 |98 7
CP_T175P85010R1000 |1 04 [943 9,000 0014 (35 02 [2° 20 |40 128 [2F 90 lo210 0011|g% §°
CP_T175P850tOR1000 |18, 05 00 25 00 08 00
i 18 004|058 899 006 (42 04 |O° 20 |ag 139 |2° 20 lo28 o002 |98 2

S/F (mL/g) (T =225 °C)

CP_T225PS50t0R1000 | 23, 11 00 16 00
" > 05 955 88 02 |27 o7 |21 2D |3s 193 |55 06 [014 002 |o° 0
CP_T225P850t0R1000 34' 14 |943 880 - 66 03 1’1 2’0 7.7 170 |51 02 |0192 0,006|16 02
CP_T225P850t0R1000 128, 4 5 958 g77 008 |80 03 |29 90 |90 198 |52 02 |0143 0005|188 00
mo.5 8 7 2 1 6
Optimal point

CP_T225P850t0R1000 128, 4 5 958 g77 008 |80 03 |29 90 |90 198 |52 02 |0143 0005|188 00
mo.5 8 7 2 1 6
Reactor de Berghof 37 2 |oss 883 002 |66 05 3’9 8’0 8,5 289 |57 04 026 004 %’9 g,o
CP_T225PS50t0R1000 |32, 19 00
CiTaaor 2 095|958 882 004 (79 03 |12 02 |91 230 |57 03 0205 0008, ¥




ANEXO 2. SELECCION DE MATERIALES.

.-

Tabla 23. Seleccion de material. Fuente: Sean Moran, An Applied Guide to Process and

Plant Design, Elsevier IChEmE 2nd Ed. (2019)
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Hydrocyanic acid

o=

Hydrochloric acid,

5

Calcium bisulfate

Calcium chloride

&

Ammonium phosphate
Hydrogen peroxide, 30%
Hydrogen peroxide, S0%
Hydrogen peroxide, 90%
Hydrogen sulfide, aqueous

Magnesinm sulface
Methyl chloride

Magnesiun niteate
Maleic acid

Hydrofluoric acid, 60%
Magnesium chloride

Hydrobromic acid, 20%
Hydrofluorc acid, 10%
Hydrofluoric acid, 30%

Ammonium chloride
Hydrochloric acid,

Acetic acid, glacial
Acetic anhydride

Acetone
Calcium hypochlorie

Ammonium nitrace
Furfural

Ammonium sulfate

Aluminum chloride
Amyl acerate

Acetic acid, 20%
Acetic acid, 808
Aluminum sulfare
Ammonia, 1006
Barium chloside
Barium sulfate
lodine in alcohol

Amyl chloride
Bromine water

Acetaldehyde
Amyl alcohol
Aniline

Aqua regia
Arsenic acid
Benzaldehyde
Benzene
Benzoic acid
Borax

Boric acid
Butyl acetate
Butyric acid
Gasoline
Glyeerine
Heptane
Hexane
Kerosene
Lacric acid
Lead acetate
Methanol



ANEXO 3. PROPIEDADES DEL ACERO INOXIDABLE
Tabla 24. Tablas tecnicas del acero inoxidable (Irestal Group, 2010)

AUSTENITICO SERIE 400 - FERRITICO
Acero al Cromo - Niquel - Molibdeno Acero refractario Acero al Cromo
316 316S |316L 316Ti 309 310 310S 409 420 430
C%» 0,08C% 0,08C%» 0,03C%» 0,08C» 0,20C% 0,25 C% 0,08C%» 0,08C%» 0,15/C% 0,10
Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max. Min. Max.
Mn% 2,00l Mn% 2,00|Mn% 2,00[Mn% 2,00l Mn% 2,00{Mn% 2,00{Mn% 2,00l Mn% 1,00 Mn% 1,00 Mn% 1,00
Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max.
Si% 1,00[Si% 1,00/ Si% 1,00/Si% 1,00/Si% 1,00/Si% 1,50[Si% 1,50|Si% 1,00/Si% 1,00[{Si% 1,00
Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max.
Cr% Cr% Cr% Cr% Cr% Cr% Cr% Cr% Cr% 12-14 | Cr%
16,0018,0 | 16,0018,0 | 16,0018,0 | 16,0018,022,0024,0 | 24,0026,0 | 24,0026,0] 10,511,75 16,0018,0
0 0 0 0 0 0 0 TiGxC%0, 0
Ni% Ni% Ni% Ni% Ni% Ni% Ni% 75
10,0014,0 | 12,0014,0 [ 10,0014,0 | 10,0014,0 | 12,0015,0| 19,0022,0 | 19,0022,0
0 0 0 0 0 0 0
Mo0%2,02,l M0%2,50 | M0%2,00 | M0o%2,00
50 3,00 2,50 2,50
Ti5xC%O0,
80
7,95 7,95 7,95 7,95 7,9 7,9 7,9 7,7 7,75 7,7
193.000 193.00(193.000 [193.000 |200.000 [200.000 [200.000 |200.000 [200.000 |200.000
0
AUSTENITI| AUSTENI [AUSTENITI|AUSTENIT | AUSTENITI|AUSTENITI|AUSTENIT |FERRITIC |MARTENSI|FERRITIC
(0]0) TICO Cco ICO Cco (6]0) ICO 0 TICO 0
500 500 500 500 500 500 500 460 460 460
16 16 16 16 12,5 12,5 12,5 28 26
21 21 21 21 17,5 17,5 17,5 27
16,02 16,02 16,02 16,50 14,9 15,9 15,2 11,7 10,2 10,4
16,20 16,20 16,20 18,00 16,7 16,2 16,6 10,8 11, -
17,46 17,46 17,46 19,00 17,3 16,9 17,6 - 11,7 11,4
18,54 18,54 18,54 - 18, - 17,5 18,5 1 12,2 11,9
3
1371139 13711 (1371139 [1370 1398145 (1398145 (1398145 |1427151 |1454151 |1427151
8 398 8 4 4 4 0 0 0
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AMAGN AMAGN AMAGN AMAGN AMAGN AMAGN AMAGN FERRO FERRO FERRO
ETICO ETICO ETICO ETIC ETICO ETICO Emco | - | - |-
1,00 1,00 1,00 0 1,00 1,00 1,00 MAGNE MAGNE MAGNE
8 8 8 1,02 8 8 8 TICO TICO TICO

0,74 0,74 0,74 0,75 0,78 0,79 0,79 0,59 0,55 0,60
130185 | 130185 (120170 |130190 |140185 (145210 (145210 (120150 |160190 13518
- - - - - - - - 520225 0
con 18023
tratamiento 0
térmico
7085 7085 7085 7085 7085 7085 7085 6580 23 7588
540690 |540690 |520670 |540690 |540690 |540690 |520670 |360420 |67 44059
- - - - - - - - 84154 0
con 61090
tratamiento 0
térmico
205410 | 205410 |195370 |215380 215370 |215370 |205370 |205330 |205330 25040
40086
0
245 245 235 255 265 265 255 235 235 275
6040 6040 6040 6040 5540 5540 6040 3025 3025 3022
- - - - - - - - - 202
7560 7560 7565 7560 7050 7050 7055 6055 7060
160 160 160 120 160 160 160 95 8070 50
180 180 180 130 180 180 180 95 6010 65
140 140 138 145 160 156 165 245
125 125 115 135 150 147 156 215
105 105 95 125 145 137 147 155
166 166 161 176 181 -
147 147 137 166 171 -
127 127 117 156 137 -
82 82 71 82 - - - 29,42
62 62 53 62 4 7 5 16,67
20 20 15,5 20 9 0, 8, 5,88
6,5 6,5 5 6,5 13,6 6 5 -
4.9 30 19,5
15,5 5
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ENFR. ENFR. ENFR. ENFR. ENFR. ENFR. ENFR. ENFR. AL | ENFR. ENFR. AL
RAPIDO RAPIDO RAPIDO RAPIDO RAPIDO RAPIDO RAPIDO AIRE LENT AIRE
1008 1008 1008 1020 1036 1036 1036 885 0 7508
1120 1120 1120 1070 1120 1149 1149 8438 15

99
NO NO NO NO NOCOGE| NOCOGE| NO NOCOGE| 9821 NO COGE
COG COGE COGE COGE TEMPLE| TEMPLE| COGE TEMPLE| 030C TEMPLE
E TEMPL TEMPL TEMPL TEMPL Rev.
TEM E E E E 149371
PLE C
1200 1200 1200 1150 1175 1175 1175 1150 1093114 [1060
925 925 925 750 980 980 980 750 oC 650
(retardar
enfriamento)

925 925 925 925 1090 1120 1120 800 648 840

840 840 840 840 1000 1035 1030 850 809 890

MUY MUY MUY BUENA |BUENA |BUENA |BUENA BUENA| BUENA|BASTANTE

BUENA BUENA |BUENA UNION UNION BUENA

FRAGIL | FRAGIL | UNION
FRAGIL
45% 45% 45% 45% 45% 45% 50% 45% 55%
BUENA BUENA |BUENA BUENA |BUENA |BUENA |BUENA |BASTANTE |MEDIOCR |BASTANTE
BUENA E BUENA
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ANEXO 4. CATALOGO DE REACTORES COMERCIALES, AUTOCLAVE ENGINEERS

Stirred Reactors
Laboratory

Parker Autoclave Engineers has been
associated with excellence in pressurized
reaction equipment for over 50 years.
Parker Autoclave is noted not only for
it's history of safety and dependability,
but also as an innovator in designs. The
magnetically coupled agitator drive,
MagneDrive®, was originally conceived
and designed by Parker Autoclave
Engineers along with a series of
innovative pressure vessel styles. We
have taken advantage of this vast
experience to establish an advanced
line of stirred autoclaves for the research
laboratory.

The laboratory stirred reactor line adds a
high degree of configuration flexibility to
the established Parker Autoclave
Engineers’ high quality designs.

The modular configuration of the product
line allows one to customize the
autoclave to specific needs using an
extensive array of options.

Configuration starts with selection of
vessel type based upon factors such as
pressure and temperature requirements,
volume, stand style and seal compatibil-
ity. Next, agitation is specified including
torque requirements, impeller
configuration, and motor type.

Finally, select internal components,
valving, and instrumentation to meet
your research needs.

Autoclave /;
m Enginears ENGINEERING YOUR SUCCESS.
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Pressure Vessel:

CLOSURE STYLE / VOLUME / MATERIAL / SEALS

Parker Autoclave Engineers’ offers three basic vessel closure styles. Select the style that meets your require-
ments for ease of opening and closing, seal compatibility, as well as pressure and temperature performance.

ZipperClave®

The ZipperClave® offers the quickest
opening autoclave available. No bolts to
torque, nor clamps or rings. Inserting a
single spring section closes the vessel.
The ZipperClave® uses an elastomeric
O-ring for it’s pressure seal.

MAWP:
2,200 psi @ 450 °F
(151 bar @ 232 °C)

Volumes:
500 ml
1,000 ml
2,000 ml
4,000 mi

Seal Materials (Temp):
Nitrile (250 °F / 121 °C)
Ethylene-Propylene (300 °F / 149 °C)
PTFE (400 °F / 204 °C)
Fuorocarbon (450°F / 232°C)
Silicone (400 °F / 204 °C)
Perfluoroelastomer (500 °F / 260 °C)

Vessel Materials:
ANSI 316 Stainless Steel
Hastelloy® C-276

Notes: MAWP based upon Fluorocarbon
seals, temperature and pressure ratings
will vary depending upon seal material
selected. See Bulletin “PV-ZIP” for details
of vessel performance. ASME Code

Stamp not available for the Zipper Closure.

Alternative materials are available, please
consult factory.

EZE-Seal

The EZE-Seal provides the ability to
operate at high temperature and moder-
ate pressure. The “loose flange” allows
for easy interchange of vessel bodies.
The seal design requires low bolting
torque. The EZE-Seal may be equipped
with either metal or elastomeric pressure
seal.

MAWP:
3,300 psi @ 850 °F
(227 bar @ 454 °C)

Volumes:
100 ml
300 ml
500 ml
1,000 ml
2,000 ml
4,000 ml

Seal Materials (Temp):
Metal Double Delta (850 °F / 454 °C)
Nitrile (250°F / 121°C)
Ethylene-Propylene (300 °F / 149 °C)
PTFE (400 °F / 204 °C)
Fluorocarbon (450 °F / 232 °C)
Silicone (400 °F / 204 °C)
Perfluoroelastomer (500 °F / 260 °C)

Vessel Materials:
ANSI 316 Stainless Steel
Hastelloy® C-276

Notes: MAWP based upon metal seals, tem-
perature and pressure ratings will vary depend-
ing upon seal material selected. See Bulletin
“PV-EZE" for details of vessel performance.
Alternative materials are available, please
consult factory.
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Bolted Closure

The Bolted Closure [BC] and High
Temperature Bolted Closure [HTBC]
offer a high pressure capacity at moder-
ate and high temperatures. The Bolted
Closure uses multiple gasket materi-

als and the High Temperature Bolted
Closure utilizes the Gasche metal gasket
for its pressure seal.

MAWP:
5,500 psi @ 650 °F [BC]
(379 bar @ 343 °C)

5,000 psi @ 950 °F [HTBC]
(345 bar @ 510 °C)

Volumes:
100 ml, 300 ml, 500 ml
1,000 ml, 2,000 mi
4,000 mi, 8,000 ml

Seal Materials (Temp):
Bolted Closure
Metal Gasket (650 °F / 343 °C)
Nitrile (250 °F / 121 °C)
Ethylene-Propylene (300 °F / 149 °C)
PTFE (400 °F / 204 °C)
Fluorocarbon (450 °F / 232 °C)
Silicone (400 °F / 204 °C)
Perfluoroelastomer (500 °F / 260 °C)
High Temp.Bolted Closure
Metal Gasket (950 °F / 510 °C)

Vessel Materials:
ANSI 316 Stainless Steel
Hastelloy® C-276

Notes: MAWP based upon metal seals, tem-
perature and pressure ratings will vary depend-
ir;g/ugon seal material selected. See Bulletin
“PV-BC" for details of vessel performance.
Alternative materials are available, please
consult factory.



WORKING DIMENSIONS/CONVERSION KITS:

Regardless of the closure style selection, the autoclave internal working dimensions are
consistent for the various volumes. Conversion kits allow the interchange of vessel bodies
and internals within reactors of common inside diameter and closure style.

Interchangeable vessel sizes are:

100 & 300 ml
500 & 1,000 ml
2,000 & 4,000 ml.
100ml 300 ml 500 ml 1,000 ml 2,000 mi 4,000 mi
Inside Diameter [ 1.81" @6mm) | 1.81"@6mm) | 3.0" (76 mm) 30" (76mm) | 5.0"(127mm) | 5.0"(127 mm)
Inside Length | 2.75" (70 mm) | 6.69" (170mm) | 4.59" (116 mm) | 8.71" (221 mm) | 6.06" (153 mm) | 12.31" (312 mm)

FLUSH VALVE

Parker Autoclave Engineers’ laboratory reactors may be equipped with our bottom flush
valve. The Parker Autoclave Engineers’ flush valve permits easy removal of vessel contents
through it's 1/2” NPT exit port. The closed valve provides a smooth vessel interior, free of
dead zones.

Note: A flush valve is only available on reactors 500 ml and larger. Due to space constraints, autoclaves with flush valves
must be mounted in a floor type stand.

CODES AND APPROVALS
All Parker Autoclave Engineers’ pressure components are designed to ASME design
criterion. Where required, ASME stamping may be applied. For our European users, the c €
Laboratory Stirred Autoclave line may be provided with a CE Declaration of Incorporation
for Machinery, Low Voltage, and EMC Directives. Complete PED Approval for pressure
vessels is also available. For Canadian users, CRN is available.
Note: Not all options are capable of carrying the CE Mark. Also, ZipperClave® closures are not capable of carrying
an ASME stamp.

STANDS

The laboratory series of reactors may be mounted in open stands which allow easy access to connections
and components. There are four stands available for the laboratory stirred reactors; two benchtop models as
well as light and heavy-duty floor stands.

Tall and Short Light-duty Heavy-duty
Bench Top Stand Floor Stand Floor Stand

3
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STAND CONFIGURATION AND OVERALL DIMENSION:

Stand Configuration Overall Dimensions
STYLE 100& 300 ML | 500 & 1000 ml | 2000 & 4000 ml Wide Deep Tall
Short Bench Top X 20.5" (521 mm) | 26.2" (665 mm) | 34.8" (884 mm)
Tall Bench Top X 20.5" (521 mm) | 26.2" (665 mm) | 39.4" (1001 mm)
Light-Duty Floor X 25.0" (635 mm) | 26.5" (673 mm) | 61.8" (1570 mm)
Heavy-Duty Floor X 284" (721 mm) | 30.8" (782 mm) | 61.6" (1565 mm)

LIFT MECHANISM

All laboratory reactor stands are designed such that the top cover of
the reactor is held in the stand and the vessel body drops away when
opened. The body lift mechanism provides a mechanical assist for rais-
ing and lowering the body. The lift mechanism is recommended for all
applications where frequent opening and closing of the reactor

is required.

Agitation:

MAGNEDRIVE®

All Parker Autoclave Engineers’ laboratory reactors feature the
MagneDrive® magnetically actuated packless impeller system. Rare
earth magnets provide high torque mixing effectiveness. Because the
MagneDrive® is a sealed system there is no packing to wear

causing leakage, contamination and costly downtime. Mixing speeds up
to 3,300 RPM are possible to meet your specific requirements.

The laboratory stirred reactor series is available with the MAGO75 series
belt driven MagneDrive® or the IMAGO75 inline unit. The MAGO75 series
is an enhanced design which provides improved bearing life and

ability to increase to unit’s torque capacity with the substitution of a
high torque stator module. This takes the static mixing torque from

7 in-b (0.79 n-m) to16 in-lbs (1.8 n-m).

The IMAGO75 inline unit is an enhanced design which provides improve
bearing life and the space saving feature of a direct inline motor, which
eliminates belts, reduces sizes, and creates nearly silent operation. The
iIMAGO75 has a static mixing torque of 7 in-lbs. (791 N-mm).

BEARING MATERIAL

Standard bearing material is Purebon® 658RCH . Optional polymeric bearings are available.

Note: Polymeric bearings are not acceptable for all conditions, consult the factory for an evaluation of your application.
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SPEED SENSOR

The rotational speed of the MagneDrive® is monitored by a solid state
magnetically sensitive pickup. The pickup is a simple device, using the
pick-up in an explosive environment requires intrinsic safety barriers.

Note: Intrinsic Safety barriers are available as instrumentation accessories.

MOTOR

On the Mag075 a variable speed motor that is connected using a drive
belt powers the MagneDrive®. The belt drive includes a hinged guard
for operator safety. There are several options for these agitation mo-
tors. The 1/2 HP DC electric motor options include general purpose or
explosion-proof (Class |, Group C & D, Division 1) and 90 or 180 volt
armatures. DC motors require electronic drives for adjustment of motor
speed. The 1/2 HP AC electric motor has the CE mark for explosion
proof service. It is a 230-400 VAC, 50Hz, inverter duty motor.

The IMAGO75 has a direct coupled(in line) motor. There are two DC
electric motor options, 1/8 and 1/3 HP. These are general purpose
motors which require electronic drives for adjustment of motor speed.
Both Magnedrives, belt driven and inline, have two air motor options.
The manual speed adjust package includes: air motor, air regulator,
air filter, and lubricator. The electronic speed adjust package includes:
air motor, air filter, lubricator, and electro-pneumatic flow control valve.
This package allows the motor speed to be adjusted via a 4-20 mA
signal from control instrumentation.

Note: The 1/2 HP AC electric motor is the only option that has a CE Mark for explosion-proof
service.

IMPELLER
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MAGO075 SERIES

There are several basic impeller styles offered in the laboratory stirred reactor line. The Dispersimax turbine-
type impeller is well suited for gas/liquid reactions. It provides radial flow, while it draws gas down a hollow
shaft and disperses it through the impeller for effective high speed stirring. The straight blade turbine (a.k.a.
Rushton Turbine) is suited for gas/liquid applications requiring fairly high shear at high speeds. The axial
flow or pitched blade turbine impeller is especially suited for high speed liquid/solid applications where tank
baffles are impractical. The pitch angle is 45° and may be specified as either upward or downward flow.

Dispersimax Turbine Straight Blade Turbine

Pitched Blade Turbine

O
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The straight blade and axial flow impellers are provided with solid agitator shafts. Removable

baffle bars are included for all impeller styles.

Impeller Diameters

100 - 300 ml: .88" (22.4 mm) | 500 - 1000 ml: 1.25" (31.8 mm)

2000 - 4000 ml: 2.0" (50.8 mm)

Internal Accessories:

There are several internal accessories to pick from when configuring your stirred autoclave. Further, each ac-
cessory has the possibility of different variations. Many include manual valves which are conveniently located

at the front of the unit.

LIQUID SAMPLE

The liquid sample tube allows the user to remove liquid from the
lower portion of the autoclave. The sample is withdrawn through
a top cover connection. The liquid sample accessory may be
plugged at the top cover, or include a manual valve. A filter option
is also available.

BLOW PIPE

The blow pipe allows the user to empty the liquid contents of the
autoclave via a tube formed to meet the lowest portion of the
vessel. Gas pressure is used to force the contents through the
tube and out via a top cover connection. This may also be used
to move solids from the vessel bottom. The blow pipe accessory
may be plugged at the top cover, or include a manual valve.

SPARGE TUBE

The sparge tube provides a means of injecting gas into the reactor
below the liquid level. The gas is injected through a top cover
connection. The sparge tube accessory may be plugged at the
top cover, or include a manual valve.

COOLING COIL

The cooling coil provides a means of cooling the reactor contents
by circulating media through an internal coil. The coolant inlet
and outlet connections are located on the top cover. The cooling
coil accessory may be provided: plugged at the top cover, with a
manual inlet valve or a solenoid valve (available in 120 VAC, or
240 VAC).

92

Thermowell

Sparge
Tube

S Baffle Bar

Blow Pipe



