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Team

attivita di ricerca: ottimizzazione di processi e innovazione nell’industria
agro-alimentare;
inventore di 3 brevetti.

attivita di ricerca: valorizzazione di residui dell’industria alimentare
mediante |'estrazione e l'incapsulamento di composti ad alto valore
aggiunto; crescita e impiego di microalghe per scopi industriali.

attivita di ricerca: estrazione non convenzionale e incapsulamento di
composti di interesse da residui dell’industria del caffe e applicazioni in
food active packaging.

attivita di ricerca: sviluppo impianti con fluidi supercritici e
I'incapsulamento di composti bioattivi e applicazioni dei prodotti in
smart packaging e in campo biomedico.

attivita di ricerca: estrazione non convenzionale di composti bioattivi
da matrici vegetali.

-

Supporto tecnico per lo sviluppo delle strutture di

supporto, di componenti dell'impianto e assemblaggio

dello stesso.
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SoLVE-Solid-Liquid
multi-Variable Extractor
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VARIABILE 1. Composizione del solvente, che puo

essere anche variato nel tempo unyonendo un 7\
gradiente e permettendo l'estrazione in serie di diverse P12 H2
molecole dalla medesima matrice. o
V8 V13
ok : ok
U1
— : — H3
V5 V7 V9
2 by
' | F ﬂ V1o
DI INAD \/2 [><
SOLVENT B Estrgtton Estrattori ad Estrat_to_n a Estrattori Estrattori a
solido- Alte fluidi con acqua .
.. . . ear s - ultrasuoni
- X liquido Pressioni | supercritici | subcritica

Riduzione dei
tempi di + - + / - - _ T

f estrazione

SOLVENT A Riduzione del

numero di pre e

post trattamenti + - - + + / - _
di matrice e

prodotto

Py 11yl 15T LI/

EXCHANGER
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Estrattori a Estrattori con

Estrattori a
ultrasuoni

Estrattori Estrattori ad

solido-liquido | Alte Pressioni fluidi acqua

supercritici subcritica

Versatilita nelle

matrici trattabili e

nei solventi + T
utilizzabili

Possibilita di

impostare diverse

temperature

anche superiori al

punto di + B + +/- + -
ebollizione (P

Atm) del solvente

va 1 ve L N -

SOLVENT A U1: ULTRA SONIC PROBE

EXTRACTION PACKED-BED
COLUMNS SUBMERGED IN

VARIABILE 2 temperatura, che puo essere LIQUID BATH (C1 and C2)
Incrementata e/o ridotta in funzione della Mo, H3 Ha: HEAT

EXCHANGER

termolabilita del prodottl da estrarre .
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SoLVE-Solid-Liquid
multi-Variable Extractor

Estrattoria
fluidi
supercritici

Estrattori ad
solido-liquido | Alte Pressioni

Estrattori

m Possibilita di

operare ad alte -+ - -+ -+
pressioni
Compattezza della
@ strumentazione e
apparecchiature + + - B

ausiliarie

VARIABILE 3. pressione, anche
intermittente, che funge anche da forza

spingente per la contemporanea
filtrazione dell’estratto
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SoLVE-Solid-Liquid
multi-Variable Extractor
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\ FASI DEL PROGETTO
FASE 1. Implementazione del
simulacro gia sviluppato dal gruppo
= ] di ricerca
TRL4 =
TRL 3 |Si 2 5
7 - 8
"% y A -
= = 2 !‘ » ! 9

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.
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Implementazione del simulacro @&
per riprodurre le aspettative analitiche

Variabili controllabili

« Fino a 4 solventi diversi per
gestire la composizione del

G, E'_\_jx\lﬁ solvente nel
eoece o |« Rapporto solido/liquido
« Volume della camera di
estrazione

« Portata di solvente

«  Pressione (modalita
statica, dinamica e pulsata)

« Temperatura nelle diverse
sezioni dell’ impianto

« Intensita e rapporto di
pulsazione degli ultrasuoni
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:

Sviluppo del prototipo
a bassa affidabilita per dimostrare in
laboratorio la tecnologia

TRL 4 |z
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Test su matrici per la verifica delle
potenzialita di SoLVE

- Matrice 1: caffe esausto, prodotto recuperato polifenoli (composti

Universita
di Genova
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termolabili e polari) e caffeina (composto termostabile e poco solubile in
acqua).

L/S=30 ml/g
1=80 °C

t=50 min

P=100 bar

Constant values:

Flow rate=1ml/min

On/off pulsed ratio= 30 s/30 s

1

Solvent

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

-

ABTS assay for
antiradical power
(ARP).

Extract total
solids (ETS).

Input veiriables Levels

X,— Solvent (-) ethanol 54% (-1)  water (0) ethanol 54% +water (+1) ,__;":35\

X,— Amplitude (%) 20 (-1) 50 (0) 80 (+1) Lhdd
=~
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Caffeine and
chlorogenic acid
by HPLC




Test su matrici per la verifica delle
potenzialita di SOLVE

3.4

1.6

A
L2 34
(@)
g o7
=
o 2.1
O
= 14
()
? 0.7
ke
e
O

Amplitude

*Solvent (S)
Ethanol 54% (-1)

Water (0)

Ethanol 54% + Water (+1)
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Solvent

*Amplitude (A) (%)
20(-1)

50 (0)

80 (+1)

Chl Ac.=2.79- 023-A-015 -8 ~1.06-AS ~0.50 S2

Model p=0.0026 A p=00160
R?=0.92098 S p=0.0051
AdjR?=0.8876 S2 p=00796

Chlorogenic
acid
(mg/gps)

3.410.3

2.4+0.3

2.4+0.0

3.0+0.1

31+1.0

2.8+0.2

2.3+0.7

2.6+0.0

1.6£0.0

2.6+0.0




Test su matrici per la
verifica delle
potenzialita di1 SOLVE

I.22.9
145

Caffeine (mag/gpg)

-05 o
0 0.0
Amplitude 0.5 Solvent
1 -1.0
*Solvent (S) *Amplitude (A) (%)
Ethanol 54% (-1) 20(-1)
Water (0) 50 (0)
Ethanol 54% + Water (+1) 80 (+1)
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Caffeine=20.98- 1.77-A+2.10 -S -1.26 S2

Model p=0.0026 A p=00160
R?=0.9298 S p=0.0081
AdJR?=0.8876 S2 p=00796

Caffeine
(mg/gps)

22.9t1.4

17.1+0.6

18.4+0.0

217+0.1

219430

22.4+0.7

179437

204+0.0

15.6£0.4

145111

204+0.0




Test su matrici per la G Gemova | DLINGEGNERIA CILE, CHIMICA
verifica delle

(a)
potenzialita di SOLVE : | .
-E— 15 | A A 4
Un confronto, a parita di condizioni, €& stato f% 10 r g o ¢ ¢ ¢ ’
effettuato tra U'estrazione con: g s . :
A
o A L N L L
0 5 10 15 20 25 30 35

tempo (min)

SOLVE (solvente: etanolo 54% per 15 min e acqua

per altri 15 min; T= 80 °C, Portata solvente: 1.0+0.2 (b) -0
mL/min; rapporto liquido solido pari a 30 mL/g,
intensita degli ultrasuoni =50%; rapporto di 2 200 | A
pulsazione= £ R
30s/30 S) i 1,50 | R
5 s 4 - 0 ®
solido liquido convenzionale (solvente: etanolo 54% g .
. . . 2 N
per 15 min e acqua per altri 15 min; T= 80 °C, ; 2 oso | g " .
. . . . ‘
rapporto liquido solido paria 30 mL/g) 0,00 f—A :
(o] 5 10 15 20 25 30 35
estrazione assistita da ultrasuoni (solvente: etanolo temee (min)
54% per 15 min e acqua per altri 15 min; T= 80 °C, ; (c)
rapporto liquido solido pari a 30 mL/g, , intensita 1400 "
degli ultrasuoni =50%; rapporto di pulsazione=30 — 1200 |
7 A
5/30 S) %‘% 1000 | A
E A 4
E 800 | ‘ 0 o
% 600 |- ¢ v @ ‘
£ 5 2 S
S 400 | o ° L
E 200 °
0 Ir A
o] 5 10 15 20 25 30 35
tempo (min)
A SolLVE OSLE ® UAE
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Test su matrici per la verifica delle potenzialita di SoLVE

 Matrice 2: bucce di pomodoro, prodotto recuperato licopene

(composto termolabile e apolare).

X,-Temperature

X,-time . Xs-pulse
RUN - (min) X;-L/S (mL/g) X,-Amplitude(%) (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
1 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

UniGe | piccA

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

dC(t) k,
dt (ki +ky-t)2

I.C.: C(t=0)=0



Test su matrici per la verifica delle potenzialita di SoLVE

900 (0 A=65%
—_ PR=30s/30s
800 + 2
o
700 + K=
-t £
600 ¥ i =
g"n 3 : . I I -
= § £y
T 500 | B b= 3 S
A] 3 =1 3 e
B i % 5 r . %
g 400 | = I : ) Lo e
& ’ e = - e g
5300 L 2 : g’ 5
& = .
20 .30, 40 50 60
time (min)
g 0.46
o
= 0.3
R2 0.9169 £
Adj R? 0.8635 <
Pred R? 0.7676

p<0.0001

30
40
50

0
T 58 60
65 70 PR(s/305s)

f 1 L
- =0.62-0114 T-012 t-0.044 £ -0.035 A+0.208 PR-1.88-10"3 T-PR+113-1073 tL/S + 7.43-107% L/S-A-1.08-103PR2
;
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Test su matrici per la verifica delle potenzialita di SoLVE

0.002
0.0024
T=52°C
A=53% 0.0015 0.0022 Temperature =50 °C
PR=605/30s 0.002 Time = 34 min
2 0.001 __0.0016
2 o
= % 0.0014
0.0005 < 0.0012
0.001
50
65
%
B B
<
%
36 2
20 27 L5 (mLl9 7
R? 0.9767
Adj R? 0.9404
Pred R? 0.7570
p<0.0001

Ky=4.59-1073+2.4-107° T-1.210"4t+9.4-10™>(L/s)-7.62-10 °A-140-10 #PR-4.7-10 "/ T-L/S+3.4-10/t:L/$+1.02-10 OA-PR-4.9-10 7/ (L/s)?+
+1.9-1077A2+5.5-10/PR2
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Test su matrici per la verifica delle potenzialita di SoLVE

K1

L/s F . K2 LY
T(°C) . t(min) (min g/ 10
mL mL/min (°C)  A(%) PR(s/30s)
(mL/g) (mL/min) ug) (9/ ng) (mHg/9) 0 are e
700
65 80 4 20 0.02 0.0008 590 600
500
’En 400 4,64 mL{min
g —&—2.71mL/min
> 300 —e—1.53 mL/min
620 200 ——0.91 mL/min
100 0.34 mL/min
550
0 ¢
0 20 40 60 80
—_ time (min)
%0” 480
3 1000
= 900 |
> 410
- S e R sunERRR R na N\ 800 r
SERTIRSEE S \ 700 |
340 == — s00 |
=
2 500 t
Z 400 | . )
65 ——65°C,4 mL/min,65%, 45 s/30 s
300 f
00 | r —m—35°C,4 mL/min,65%, 45 s/30 s
30 100 k .--/ 65°C,4 mL/min,65%, 305/30's
A (%) 0 - 1 1 1 1 1 1
0 10 20 30 40 50 60 70

Time (min)

30 70 PR (s/30s)
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Test su matrici per la verifica delle potenzialita 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.

UniGe | piccA

é

Magnesio rimosso (mg/q)
- N

o
U

« Matrice 3: Rimozione di inquinanti da una
matrice solida. Per le prove sara impiegata una

resina a scambio ionico esausta.

0 5 10 15 20 25 30
tempo (min)

35

—e—SLE
—8—SolLVE



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).

rerrrrn

i; | ” [T ” | [J

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

LR

Forrmdyd

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

TRL 4

TRL 3
gaknowledge ‘ l’ Plovan

Piovan Group
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