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5

Collaborazioni industriali per 
ottimizzazione di prodotti & processi 
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SoLVE-Solid-Liquid 
multi-Variable Extractor

Processo e sistema per l’estrazione di 
molecole da matrici solide particellari 

R&D

Lab

Mercato 
potenzialmente 

mondiale

Versatilità di 
configurazioni 

& parametri

Estrazione 
composti 

anche 
termolabili

Purificazione 
di materiali 

solidi inquinati
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SoLVE-Solid-Liquid 
multi-Variable Extractor

VARIABILE 1: Composizione del solvente, che può 
essere anche variato nel tempo imponendo un 
gradiente e permettendo l’estrazione in serie di diverse 
molecole dalla medesima matrice.

SoLVE
Estrattori 

solido-
liquido

Estrattori ad 
Alte 

Pressioni

Estrattori a 
fluidi 

supercritici

Estrattori 
con acqua 
subcritica

Estrattori a 
ultrasuoni

Riduzione dei 
tempi di 
estrazione

+ - +/- - - +

Riduzione del 
numero di pre e 
post trattamenti 
di matrice e 
prodotto

+ - - + +/- -



VARIABILE 2: temperatura, che può essere 
incrementata e/o ridotta in funzione della 
termolabilità dei prodotti da estrarre .

8

SoLVE-Solid-Liquid 
multi-Variable Extractor

SoLVE Estrattori 
solido-liquido

Estrattori ad 
Alte Pressioni

Estrattori a 
fluidi 

supercritici

Estrattori con 
acqua 

subcritica

Estrattori a 
ultrasuoni

Versatilità nelle 
matrici trattabili e 
nei solventi 
utilizzabili

+ + - - - -

Possibilità di 
impostare diverse 
temperature 
anche superiori al 
punto di 
ebollizione (P 
Atm) del solvente

+ - + +/- + -
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SoLVE-Solid-Liquid 
multi-Variable Extractor

VARIABILE 3: pressione,  anche 
intermittente, che funge anche da forza 
spingente per la contemporanea 
filtrazione dell’estratto

SoLVE Estrattori 
solido-liquido

Estrattori ad 
Alte Pressioni

Estrattori a 
fluidi 

supercritici

Estrattori con 
acqua 

subcritica

Estrattori a 
ultrasuoni

Possibilità di 
operare ad alte 
pressioni

+ - + + + -

Compattezza della 
strumentazione e 
apparecchiature 
ausiliarie

+ + - - + +
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SoLVE-Solid-Liquid 
multi-Variable Extractor

VARIABILE 4: ultrasuoni, agenti 
sulla struttura cellulare del solido 

SoLVE Estrattori 
solido-liquido

Estrattori ad 
Alte Pressioni

Estrattori a 
fluidi 

supercritici

Estrattori con 
acqua 

subcritica

Estrattori a 
ultrasuoni

Riduzione dei 
tempi di 
estrazione

+ - +/- - - +

Riduzione del 
consumo di 
solvente

+ - + +/- - +/-
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SoLVE-Solid-Liquid 
multi-Variable Extractor

SoLVE Estrattori 
solido-liquido

Estrattori ad 
Alte Pressioni

Estrattori a 
fluidi 

supercritici

Estrattori con 
acqua subcritica

Estrattori a 
ultrasuoni

Versatilità nel 
modulare le 
variabili operative

+ - +/- - +/- +

Range di 
applicazioni in 
laboratori di ricerca

+ - - +/- - -

SoLVE
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Prototipo da laboratorio disponibile presso i laboratori del gruppo proponente. 1) Solvent tank, 2)
Pump, 3) Ultrasound processor, 4) Ultrasound probe, 5) Thermocouple, 6) Heater, 7) Column filled
with matrix, 8) Manometer, 9) Oultlet valve, 10) Extract.

TRL 3

TRL 4

FASE 1. Implementazione del 
simulacro già sviluppato dal gruppo 

di ricerca

FASI DEL PROGETTO
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Implementazione del simulacro 
per riprodurre le aspettative analitiche

• Fino a 4 solventi diversi per 
gestire la composizione del 
solvente nel

• Rapporto solido/liquido
• Volume della camera di 

estrazione
• Portata di solvente
• Pressione (modalità 

statica, dinamica e pulsata) 
• Temperatura nelle diverse 

sezioni dell’ impianto
• Intensità e rapporto di 

pulsazione degli ultrasuoni

Variabili controllabili 
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Sviluppo del prototipo
a bassa affidabilità per dimostrare in 
laboratorio la tecnologia 

TRL 4



Test su matrici per la verifica delle 
potenzialità di SoLVE

• Matrice 1: caffè esausto, prodotto recuperato polifenoli (composti
termolabili e polari) e caffeina (composto termostabile e poco solubile in
acqua).

Input variables Levels

X1 – Solvent (-) ethanol 54% (-1) water (0) ethanol 54% +water (+1)

X2 – Amplitude (%) 20 (-1) 50 (0) 80 (+1)

𝑌 = 𝑎0 +෍
𝑛=1

2

𝑎𝑖𝑋𝑖 + ෍

𝑛=1

2

𝑎𝑖𝑖𝑋𝑖
2 + ෍

𝑛=1

2

෍

𝑗=1

2

𝑎𝑖𝑗𝑋𝑖𝑋𝑗

Folin-Ciocalteu’s
assay for total 
polyphenols 
content (TP).

ABTS assay for 
antiradical power 

(ARP).

Extract total 
solids (ETS).

Caffeine and 
chlorogenic acid 

by HPLC

Constant values:

L/S=30 ml/g
T= 80 °C
Flow rate= 1 mL/min
t=30 min
On/off pulsed ratio= 30 s/30 s
P=100 bar



Chl. Ac.= 2.79− 0.23∙A−0.15 ∙S −1.06∙AS −0.59 S2

Model p=0.0026
R2= 0.9298
AdjR2=0.8876

3.4

1.6

-1 

-0.5 

0  

0.5  

+1 -1.0
0.0

1.0

0.7  

1.4  

2.1  

2.7  

3.4  

C
hl

or
og

en
ic

ac
id

 (m
g/

g D
B)

Solvent

Amplitude

Ethanol 54% (-1)

Water (0)

Ethanol 54% + Water (+1)

*Solvent (S)  
20(-1)

50 (0)

80 (+1)

*Amplitude (A) (%)  

Run
Amplitude

(%)
Solvent

Chlorogenic
acid 

(mg/gDB)

1 20 (-1) Ethanol 54% + Water (+1) 3.4±0.3

2 80 (+1) Ethanol 54% + Water (+1) 2.4±0.3

3 80 (+1) Water (0) 2.4±0.0

4 50 (0) Water (0) 3.0±0.1

5 50 (0) Water (0) 3.1±1.0

6 20 (-1) Water (0) 2.8±0.2

7 50 (0) Ethanol 54% (-1) 2.3±0.7

8 50 (0) Water (0) 2.6±0.0

9 80 (+1) Ethanol 54% (-1) 1.8±0.3

10 20 (-1) Ethanol 54% (-1) 1.6±0.0

11 50 (0) Ethanol 54% + Water (+1) 2.6±0.0

A p=0.0160
S p=0.0081
S2 p=0.0796

Test su matrici per la verifica delle 
potenzialità di SoLVE



Caffeine= 20.98− 1.77∙A+2.10 ∙S −1.26 S2

Model p=0.0026
R2= 0.9298
AdjR2=0.8876

Ethanol 54% (-1)

Water (0)

Ethanol 54% + Water (+1)

*Solvent  (S) 
20(-1)

50 (0)

80 (+1)

*Amplitude (A) (%)  

22.9

14.5

-1
-0.5

0
0.5

1 -1.0

0.0

1.0

15.6  

17.65  

19.7  

21.75  

23.8  

C
af

fe
in

e 
(m

g/
g D

B)
  

Solvent Amplitude 

A p=0.0160
S p=0.0081
S2 p=0.0796

Run
Amplitude

(%)
Solvent Caffeine 

(mg/gDB)

1 20 (-1) Ethanol 54% + Water (+1) 22.9±1.4

2 80 (+1) Ethanol 54% + Water (+1) 17.1±0.6

3 80 (+1) Water (0) 18.4±0.0

4 50 (0) Water (0) 21.7±0.1

5 50 (0) Water (0) 21.9±3.0

6 20 (-1) Water (0) 22.4±0.7

7 50 (0) Ethanol 54% (-1) 17.9±3.7

8 50 (0) Water (0) 20.4±0.0

9 80 (+1) Ethanol 54% (-1) 15.6±0.4

10 20 (-1) Ethanol 54% (-1) 14.5±1.1

11 50 (0) Ethanol 54% + Water (+1) 20.4±0.0

Test su matrici per la 
verifica delle 
potenzialità di SoLVE
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(c)

(a)

(b)

Un confronto, a parità di condizioni, è stato

effettuato tra l’estrazione con:

SoLVE (solvente: etanolo 54% per 15 min e acqua 
per altri 15 min; T= 80 °C, Portata solvente: 1.0±0.2 
mL/min; rapporto liquido solido pari a 30 mL/g, 
intensità degli ultrasuoni =50%; rapporto di 
pulsazione= 
30 s/30 s)

solido liquido convenzionale (solvente: etanolo 54%

per 15 min e acqua per altri 15 min; T= 80 °C, ;

rapporto liquido solido pari a 30 mL/g)

estrazione assistita da ultrasuoni (solvente: etanolo 
54% per 15 min e acqua per altri 15 min; T= 80 °C, ; 
rapporto liquido solido pari a 30 mL/g, , intensità 
degli ultrasuoni =50%; rapporto di pulsazione=30 
s/30 s)

Test su matrici per la 
verifica delle 
potenzialità di SoLVE
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RUN
X1-Temperature

(°C)

X2-time
(min)

X3-L/S (mL/g) X4-Amplitude(%)
X5-pulse ratio
(on/ 30 s off)

1 50 35 54 48 50
2 65 50 27 30 70
3 50 35 54 48 50
4 65 50 27 65 30
5 50 35 54 48 50
6 65 50 80 30 30
7 50 35 54 48 50
8 35 20 80 65 70
9 65 20 80 30 70
10 50 35 54 75 50
11 50 35 95 48 50
12 50 35 54 20 50
13 65 20 80 65 30
14 50 35 54 48 81
15 50 35 54 48 50
16 50 35 54 48 19
17 35 50 80 30 70
18 35 20 27 30 30
19 35 50 27 65 70
20 50 35 12 48 50
21 73 35 54 48 50
22 50 12 54 48 50
23 27 35 54 48 50
24 50 58 54 48 50
25 65 20 27 65 70
26 35 50 80 65 30

Central 
Composite Design

26 run

1.0 g of dry biomass 
Flow rate≠constant= f(t, L/S)
Heating time of 7 min
P=66 bar

ሻ𝑑𝐶(𝑡

𝑑𝑡
=

𝑘1
𝑘1 + 𝑘2 ∙ 𝑡

2

𝐼. 𝐶. : 𝐶 𝑡 = 0 = 0

+
RSM                 k1, k2= f(X1,…..X5)

Test su matrici per la verifica delle potenzialità di SoLVE

• Matrice 2: bucce di pomodoro, prodotto recuperato licopene
(composto termolabile e apolare).
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1
k1

=0.62−0.114 T−0.12 t−0.044
L
S

−0.035 A+0.208 PR−1.88∙10−3 T∙PR+1.13∙10−3 t∙L/S + 7.43∙10−4 L/S∙A−1.08∙10−3PR2

R2 0.9169
Adj R2 0.8635
Pred R2 0.7676
p<0.0001

T=35 °C
A=65%
PR=30 s/30 s

t=50 min
L/s=27 mL/g
A=65%

Test su matrici per la verifica delle potenzialità di SoLVE
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R2 0.9767
Adj R2 0.9404
Pred R2 0.7570
p<0.0001

k2=4.59∙10−3+2.4∙10−5 T−1.2∙10−4t+9.4∙10−5(L/s)−7.62∙10−5A−1.40∙10−4PR−4.7∙10−7T∙L/S+3.4∙10−7t∙L/S+1.02∙10−6A∙PR−4.9∙10−7(L/s)2+
+1.9∙10−7A2+5.5∙10−7PR2

T=52 °C
A= 53 %
PR= 60 s/30 s

Test su matrici per la verifica delle potenzialità di SoLVE
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Design-Expert® Software

Original Scale

Sqrt(Resa licopene)

534.532

114.5

X1 = D: A

X2 = E: on  (off=30 s)

Actual Factors

A: T = 65

B: t = 20

C: L/S = 80

30  

39  

48  

56  

65  

  30
  40

  50
  60

  70

340  

410  

480  

550  

620  

  L
Y 

(u
g/

g)
  

  A (%)  

  PR (s/30 s)  

T (° C)
L/s 

(mL/g)
F 

(mL/min)
t (min)

K1 
(min g/ 

µg)

K2 
(g/ µg)

LY 
( µg/g)

65 80 4 20 0.02 0.0008 590

Test su matrici per la verifica delle potenzialità di SoLVE
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SoLVE

• Matrice 3: Rimozione di inquinanti da una
matrice solida. Per le prove sarà impiegata una
resina a scambio ionico esausta.

Test su matrici per la verifica delle potenzialità di SoLVE

SoLVE (acqua, temperatura di 40 °C, 
pressione di 110 bar, un’ampiezza 
degli ultrasuoni pari al 70 %, un 
rapporto di pulsazione pari a 30 
s/30 s e una portata di solvente 3 
mL/min, tempo di estrazione di 18 
min. 

SLE (acqua, temperatura di 25 °C, 
rapporto solido liquido di 5 ml/, 
tempo di estrazione di 30 min. 
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Conclusioni
1. Implementazione del prototipo;
2. Test di Collaudo;
3. Test su matrici note;
• Matrice 1: bucce di pomodoro, prodotto recuperato licopene

(composto termolabile e apolare).

• Matrice 2: caffè esausto, prodotto recuperato polifenoli (composti
termolabili e polari) e caffeina (composto termostabile e poco
solubile in acqua).

• Matrice 3: Rimozione di inquinanti da una matrice solida. Per le
prove sarà impiegata una resina a scambio ionico esausta.

TRL 3

TRL 4




