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Ambito dell’invenzione

La presente invenzione si riferisce al campo tecnico
dell’estrazione solido-liquido di utili ingredienti attivi
dalle corrispondenti matrici, organiche e/o inorganiche,
che 1i contengono, con 1'utilizzo di un solvente, o di una
miscela di solventi, in condizioni subcritiche.

Nello specifico, la presente invenzione riguarda,
come prima cosa, un innovativo impianto in grado, da una
parte, di portare un solvente 1liguido, come ad esempio
17acqua e/o altri opportuni solventi organici e/o 1loro
miscele, in condizioni subcritiche, e dall’altra, di
effettuare con 11 fluido subcritico ottenuto 1’estrazione

di ingredienti attivi di interesse dalle matrici suddette
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in un modo ottimale, cioé superiore a quanto noto
nell’arte, sia per quanto riguarda la resa di estrazione,
sia per gquanto riguarda 1la gqualita degli estratti (ad
esempio, sostanzialmente senza degradazione degli stessi).

Piut in particolare, 1’ invenzione si riferisce
all’ innovativo impianto di culi sopra e ad un relativo
metodo particolarmente efficiente ed in grado di
ottimizzare, rispetto alla tecnica nota, il processo di
estrazione solido/liquido in acgqua subcritica, oppure in
una sua miscela con altri solventi adatti (ad esempio:
acetone, etanolo, miscele eutettiche cosiddette “deep
eutectic solvents”), di sostanze/ingredienti/principi

attivi da matrici di tipo organico e/o inorganico.

Definizione preliminare

Ai fini della presente invenzione, e come comungue
risulta anche dai documenti della tecnica nota, si
premette che con 1 termini “fluido subcritico”, “solvente
subcritico” (o anche, “miscela di solventi subcritici”),
oppure “fluido/solvente in condizioni subcritiche”, i
presenti inventori intendono indicare specificamente un
solvente che si trova ad una temperatura superiore al suo
punto di ebollizione, ma inferiore a quella del suo punto

critico.

Come noto, il punto critico di un fluido & 1’insieme
delle particolari condizioni di massima temperatura (la
cosiddetta “temperatura critica”) e di massima pressione
(la cosiddetta “pressione critica”) nelle quali una
sostanza pud esistere come una miscela bifase gas-liquido
(vedasi, ad esempio, Wikipedia, versione 1inglese, alla
voce “Critical point (thermodynamics)”). Il punto critico
& una caratteristica tipica, variabile per ogni sostanza.
A titolo di esempio, l’acqua ha 1l suo punto critico ad

una temperatura di 373,946 °C e ad una pressione di 217,75
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atm (vedasi ancora Wikipedia, sopra citata; e
Wagner, W., PruBl, A. (June 2002). "The IAPWS Formulation
1995 for the Thermodynamic Properties of Ordinary Water
Substance for General and Scientific Use". Journal of
Physical and Chemical Reference Data. 31 (2): 398,
doi:10.1063/1.1461829.

Brevi cenni alla tecnica nota

L"estrazione solido-liquido di
sostanze/ingredienti/principi attivi da matrici organiche

e/o inorganiche & un processo noto da tempo.

Grazie a dquesto tipo di estrazione & possibile
ottenere/recuperare attivi preziosi da cosiddette matrici
che possono essere costituite da miscele di materiali di
origine organica, vegetale e/o animale, e/o inorganica,

cosl come pure da materiali di scarto di varia natura.

A titolo di esempio, la letteratura scientifica
riporta un numero di casi di estrazione di matrici
vegetali 1in acqua subcritica su scala di laboratorio.
Recenti articoli scientifici offrono un guadro dJgenerale
dello stato dell’arte di questo metodo di estrazione,
definito “green”, come riportato, ad esempio, ai seguenti

punti a) e b):

a) Recent advances 1n the extraction of biocactive
compounds with subcritical water: A review. By Zhang,
Jixian et al. Trends in Food Science & Technology (2020),

95, 183-195;

b) Subcritical water: current status, advances, and
applications for extractions, reactions and separations.
By Moraes, Moyses Naves et al. RSC Green Chemistry Series
(2018), 57 (Supercritical and other high-pressure solvent

systems), 77-105.

E’ anche nota, ad esempio, la pubblicazione
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US6001256 che descrive come 1’'acqua in condizioni
subcritiche, come descritto in precedenza, varia le sue
proprieta chimico-fisiche gquali 1la costante dielettrica,
la tensione superficiale, la viscosita e la costante di

dissociazione.

In altre pubblicazioni, quali, ad esempio, CA
2546138 (2006), & descritto un reattore con un recipiente
di estrazione a temperatura regolabile collegato ad una
pompa ad alta pressione per 1’alimentazione dell’acgua, un
refrigeratore, una valvola di sfogo della pressione e un
recipiente di raccolta. La suddetta pubblicazione ne
illustra 1’'applicazione nell’estrazione selettiva di parti

di piante variando la temperatura.

Molti altri brevetti, inoltre, descrivono
applicazioni per 1’ estrazione di sostanze
farmacologicamente attive da parti di piante ed erbe

medicinali.

Ad esempio, GB2480459 (2011) descrive un reattore
dotato di un sistema di riscaldamento e di raffreddamento

e presenta varie applicazioni estrattive.

A sua volta, W02018126097 descrive un reattore ad
acqua subcritica con riscaldamento e raffreddamento il

quale opera sotto pressione di azoto.

Problema tecnico

Tuttavia, dall’esame della tecnica nota e della
letteratura relative ai reattori ad acqua subcritica
esistenti e ai relativi metodi di estrazione solido-
liquido emergono almeno i seguenti limiti/svantaggi

generali:

1. Lunghi tempi di riscaldamento e di raffreddamento

del (i) solvente (i) di estrazione.



10

15

20

25

30

-5 -

2. Lunga cinetica di estrazione e disomogeneita
dell’efficienza estrattiva dalla matrice a seguito del
gradiente di temperatura e/o di pressione che si genera
durante la macerazione col e/o la ©percolazione del

solvente di estrazione.

3. Degradazione anche piuttosto significativa
dell’estratto ottenuto, a seconda della termolabilita
degli attivi estratti, a causa dei tempi di evaporazione

troppo lunghi che seguono 11 processo estrattivo.

Resta, gquindi, wviva nel settore la necessita di
poter disporre di un impianto, e di un relativo metodo,
per 1l’estrazione efficiente, veloce, sicura e “green” di
preziose sostanze/ingredienti/principi attivi da opportune
matrici di tipo organico (vegetale e/o animale) e/o

inorganico.

Scopo della presente invenzione & quello di fornire

una risposta adeguata al problema tecnico sopra descritto.

Sintesi dell’invenzione

E7 dunque scopo della presente invenzione fornire un

& =

impianto, e relativo metodo di funzicnamento, che coffranoc

una soluzione ottimale al suddetti inconvenienti tecnici

In particolare & scopo della presente invenzions

fornire una serie di  innovazioni tecnologiche atte &
velocizzare 1l processo estrattivo e a preservare
17integrita del composti estratti (rispetto a guanto
attualmente ncto nella tecnica del settore), allo stesso
tempo garantendo le desiderate, necessarie,

caratteristiche di eco-compatibilita dell’impianto e del

metodo (impilanto e metodo estrattivo di tipo “green”).
Questi ed altri scopl sono stati ottenuti con
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un ligquido che attraversa una matrice, o piu matrici,

costituita/e da residui di tipo organico e/o inorganico in
accordo con la rivendicazione 1.

Tale inpianto comprende:
- Almeno una sezione di alta pressione configurata per
portare il ligquido in una condizione sub-critica.
- Ad esempio, in modo non limitativo, la condizione sub
critica pud essere ottenuta immediatamente prevedendo in
detta sezione dei mezzi di riscaldamento che fanno
aumentare la temperatura e dunque anche la pressione del

liquido entrante in detta sezione.

- Tale sezione di alta pressione comprende
ulteriormente:
- a) Almeno un serbatoio (8301, S$S401) formante un

volume di contenimento (31) per 1l contenimento di uno o
pit cestelli (10) atti al contenimento, ogni uno, di una
matrice organica e/o inorganica;

- b) Uno o pit di detti cestelli (10);

- ¢) Un condotto di mandata (32) entrante nel volume di
contenimento (31) del serbatoio per condurre 1l 1liguido
entro il detto serbatoio ed un condotto di uscita (33) per
condurre il liquido in uscita dal detto serbatoio;

- Ed in cui almeno la parte di condotto di mandata
predisposto nel volume di contenimento (31) del detto
serbatoio (S301, S401) e i detti uno o pit cestelli
presentano una distribuzione di forature in modo tale per
cui almeno una parte del liquido entrante nel volume di
contenimento (31) si diffonde radialmente all’interno del

volume di contenimento.

n accordo a tale scluzicone sono risclti tutti 1
suddetti inconvenienti

n rarticolare adesso il liguide portato in
| F ¥ . >

condizione subcritica entra e s1 muove radialmente
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allfinterno del serbatolio ove sono poste le matrici.

Esso, dungue, si muove da un punto di ingresso verso

la parete esterna del serbatoio e dungue intercettando
radialmente anche le matrici poste all’interno del

n particelare, vantaggiosamente, 1 cestelli vengono
attraversati dal flusso subcritico secondo un pPercorso
radiale attraverso 1la distribuzione di fori dei detti

cestelli.

In tal maniera il materiale posto all’interno é

investito da un flusso radiale.

-
]
4]
(it
P
W
N
-
o]
]
]
.

noltre 17impianto (o reattore che dir si wvoglia)
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oggette dell’invenzione garantisce un flussc radiale del
fiuido subcritico di estrazione 11 guale flusso & anche

I1 fluido subcritico ({preferiblilmente liquido per
come detto) attraversa tutti 1 singolil componenti

3 [ I e ] = 4 e o ) ) .
dettagliatamente nel seguito) entrando lungo 17 asse

pareti esterne del serbatolo stesso.

Tale flusso che, a partire da 300 L/h, pud glungere
fino a 1000 L/h, ha inaspettatamente permessoe di evitare
stagnazicni e situazioni localizzate di inefficiente
scamnbic di  massa. Ne risulta, di conseguenza, una
cracgeneita estrattiva ottimale.

Riassumendo, la particolare configurazione

innovativa dell’impianto (o reattore) di estrazione
oggetto dell’invenzione consente dunque di ottenere
estratti da wvari tipi di matrici solide (organiche e/o

inorganiche, ad esempio, vegetali e/o animali e/o
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chimiche, e cosi wvia) pilu velocemente e con rese
superiori rispetto ai reattori ad acqua subcritica

comunemente usati nel settore.

Vantaggiosamente, 1in uscita dalla sezione di alta
pressione, dunque a valle della sezione di alta pressione,
& compresa una successiva sezione (8291, P290) di
espansione controllata posta in comunicazione fluida,
preferibilmente comunicazione liquida, con la sezione di

alta pressione.

L7abbinamnento al sistema estrattivo oggette della
presente  1nvenzione con 1l sopra descritto  gsistema
cosiddetto a bolla di espansicone (o a =ffettce multiplo,

-
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ettagliatamente nel seguito),
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Vantaggiosamente, dunque, 1’ immediata evaporazione e
diminuzione repentina della temperatura del fluido di
estrazione in uscita dal reattore contribuisce a
preservare 1’'integrita dei principi attivi di interesse
contenuti nell’estratto, in particolare quelli
termolabili.

Anche nel caso di miscele acquose con altri
solventi, si ha 1’importante vantaggio che la percentuale
del solvente in combinazione con 1’acqua resta al di sotto
dei 1limiti richiesti per impianti ATEX, con evidenti
vantaggi economici nonché gestionali dell’ impianto stesso.
Infatti, ad esempio, per ragioni di sicurezza, le miscele
idroalcoliche nei normali impianti devono mantenere un
livello di etancolo inferiore al 50%.

Vantaggiosamente, al fine di portare nell’immediato il
liquido in condizione sub critica nella detta sezione di
alta pressione, 1in detta sezione di alta pressione si
prevede un secondo mezzo di riscaldamento (H201),

preferibilmente in forma di un secondo scambiatore di
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I1 liguido, dunqgque, prima di entrare nel serbatoio ove
sono predisposte le matrici raggiunge la condizione sub
critica aumentando la temperatura sopra 11 punto di
ebollizione e, di conseguenza, avendo un aumento di
pressione.

In questo modo 1le matrici sono intercettate da un
liquido che opera in condizione sub critica.

Vantaggiosamente, detta condizione subcritica
corrisponde, in caso di acqua, ad una temperatura
dell’acqua compresa 1in un range tra 125°C e 155°C,
preferibilmente tra 130°C e 150°C.

Vantaggiosamente, 1n detta condizione subcritica 1la
pressione del liquido (in guesto caso acqua) & compresa
tra 1 3 bar ed 1 6 bar.

Tale aumento di pressione & conseguenza di una
evaporazione parziale dello stesso liquido nel circuito
ove circola in detta sezione di alta pressione.

Vantaggiosamente, dunqgue, detta sezione di alta
pressione é& configurata per raggiungere e mantenere una
pressione operativa compresa in un range tra i 3 bar ed i
6 bar.

Valvole di controllo della pressione potrebbero essere
previste.

Vantaggiosamente 1l condotto di mandata si estende
all’interno del volume di contenimento ed & provvisto di
una pluralita di fori passanti (F) lungo la sua lunghezza.

Vantaggiosamente ogni cestello forma uno spazio
anulare (12) di contenimento della matrice delimitato da
una prima parete (13) ed una seconda parete (11) che
circonda la prima parete, dette prima e seconda parete
essendo dotate di una pluralita di fori (1177, 14)
passanti e con la prima parete che & in forma di un

tubolare cavo longitudinalmente in modo tale da formare un



10

15

20

25

30

-10-
canale assiale (C).

Vantaggiosamente tale canale assiale & di dimensione
tale da poter accogliere scorrevolmente lungo di esso il
condotto di mandata (32).

Vantaggiosamente, in tal maniera, uno o piu cestelli
possano essere impilati all’interno del volume di
contenimento (31) con 1l condotto di mandata (32) che si
infila nel canale (C) e attraversa il detto canale (C) di
ogni cestello (10).

In tal modo, in uso, 11 flusso di liquido risalente il
percorso di mandata (32), man mano che risale all’interno
del volume di contenimento fuoriesce radialmente dai fori
(F) del condotto di mandata 1intercettando i fori della
prima parete (13) di ogni cestello per entrare nello
spazio (12) del cestello ed attraversare radialmente lo
spazio (12) uscendo dai fori della seconda parete.

In gquesto modo la matrice & attraversata con un flusso
radiale parallelo alla base del cestello ove poggia 11
materiale.

Vantaggiosamente, 1in ingresso alla sezione di alta
pressione, dungue a monte della detta sezione di alta
pressione, pud essere compresa una sSezione di pre-
riscaldamento posta in comunicazione fluida,
preferibilmente comunicazione liquida, con detta sezione
di alta pressione e configurata per riscaldare 11 liquido
ad un primo valore di temperatura prima dell’ingresso
nella sezione di alta pressione.

Questo pre-riscaldamento favorisce un piu rapido
raggiungimento della condizione subcritica nella
successiva sezione di alta pressione.

Cid consente un risparmio energetico e favorisce
1’ estrazione.

Vantaggiosamente la detta sezione di pre-riscaldamento

& configurata per riscaldare il solvente ad un valore di
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temperatura al di sotto della sua condizione
subcritica.

Vantaggiosamente, ad esempio, in detta sezione di pre-
riscaldamento 1l solvente viene portato in un range di
temperatura tra 85°C e 97°C, preferibilmente circa 95°C,
in caso di acqua.

Secondo questi range si porta il ligquido wvicino al
punto di evaporazione, 11 tutto dungque riducendo i tempi
successivi di raggiungimento della condizione subcritica.

Vantaggiosamente la detta sezione di pre-riscaldamento
forma un anello di circolazione chiuso comprendente:

- Almeno un serbatoio di contenimento (S101) e;

- Primi mezzi di riscaldamento (H101l) in modo tale per
cui il 1liquido possa circolare una o piu volte dal
serbatoio verso 1 detti primi mezzi di riscaldamento,
preferibilmente un primo scambiatore di calore, in modo
tale da raggiungere una predeterminata temperatura.

Vantaggiosamente detta temperatura essendo 1in un range
di temperatura tra 85°C e 97°C, ancor piu preferibilmente
circa 95°C, nel caso di acqua;

Vantaggiosamente e prevista, ovviamente, una
conduttura di uscita che mette in comunicazione fluida la
detta sezione di pre-riscaldamento con la detta sezione di
alta pressione.

In questo modo il liquido preriscaldato viene inviato
alla sezione di alta pressione ove avviene l’estrazione.

Vantaggiosamente, la detta sezione di alta pressione
forma un anello di circolazione chiuso comprendente il
detto almeno un serbatoio (8301, S401) e 1 detti secondi
mezzi di riscaldamento (H201) in modo tale per cui il
liquido possa in uso circolare in detto anello chiuso una
o piu volte passando, ad ogni giro, dai secondi mezzi di
riscaldamento (H201) per raggiungere e mantenere la

condizione subcritica per essere poli immesso 1in detto
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serbatoio attraverso il condotto di mandata (31) ed
uscire da detto serbatoio attraverso 11 condotto di
uscita.

Vantaggiosamente, dungque, il liquido ricircola per
ripetere tale percorso ad anello chiuso nel caso di un
numero di circolazioni maggiore o uguale a due.

Terminato il numero di circolazioni previste in cui ha

w 144

intercettato “n” wvolte 1 cestelli per 1l’estrazione (con

“n” corrispondente al numero di circolazioni fatte), il
liquido contenente gli estratti viene 1inviato alla
successiva sezione di espansione controllata.

Nel caso invece di singola circolazione, in uscita dal
condotto di wuscita, esso viene subito indirizzato alla
successiva sezione di espansione controllata.

In tal caso dunque si & effettuata una estrazione con
un singolo passaggio nel serbatoio contenente le matrici.

Vantaggiosamente & prevista almeno una pompa che
mantiene tale circolazione per un tempo prestabilito a
seconda di singola o multipla circolazione.

Vantaggiosamente & prevista una conduttura che collega
detta sezione di alta pressione con la successiva sezione
di espansione controllata.

In questo modo 11 1liquido subcritico contenente 1
principi attivi estratti dal contatto con le matrici viene
inviato in detta sezione di espansione.

Vantaggiosamente 11 cestello (10) prevede una parete
esterna (11) traforata ed una ©parete interna (13)
traforata formante i1 canale assiale (C).

Vantaggiosamente 11 <cestello pud essere di forma
sostanzialmente cilindrica con la detta parte esterna ed
interna cilindriche.

Vantaggiosamente 1l condotto di mandata si estende
all’interno del volume di contenimento lungo una direzione

assiale coincidente con 1’asse longitudinale del serbatoio
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ove si inserisce.

E’ anche qui descritto un metodo per effettuare un
processo estrattivo solido-liquido con un liguido che
attraversa una matrice costituita da residui di tipo
organico e/o inorganico, il metodo comprendendo almeno una
fase estrattiva che prevede:

- a) Predisposizione di uno o piu cestelli (10) aventi,
ogni uno, uno spazio (12) ove riporre una matrice organica
e/o inorganica ed in cui ogni cestello ha una
distribuzione di fori che consente 11 passaggio di un
liquido che, attraversando il cestello, passa attraverso
il detto spazio (12) intercettando la matrice predisposta
nel detto spazio (12);

- b) Predisposizione di una matrice organica e/o
inorganica in detto spazio (12) dei detti uno o pin
cestelli;

- ¢) Predisposizione di detti uno o piu cestelli
all’interno del volume di contenimento (31) di almeno un
serbatoio (S301, S5401);

- d) Invio di un liquido all’interno del detto volume
di contenimento (31) del serbatoio in modo tale da
intercettare i detti uno o piu cestelli;

- e) Ed in cui 11 liquido entrante nel detto volume di
contenimento si diffonde radialmente all’internco del detto
volume di contenimento (31) investendo ed attraversando 1
detti cestelli radialmente;

- Ed in cui il liquido in detta fase estrattiva & in
una condizione subcritica.

Vantaggiosamente, il liquido, nel caso di acqua, nella
detta fase estrattiva in detta condizione subcritica viene
portato ad una temperatura compresa tra i 125°C e i 155°C,
preferibilmente tra i 130°C e i 150°C.

Vantaggiosamente la pressione del 1liquido 1in detta

condizione subcritica & compresa in un range tra i 3 e 1 6
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bar.

Vantaggiosamente, in detta fase estrattiva & previsto
un immediato riscaldamento del ligquido attraverso detti
secondi mezzi di riscaldamento, in modo tale da portare
subito il liquido in condizione subcritica prima del suo
ingresso nel serbatoio contenente le matrici.

Vantaggiosamente, al termine di detta fase estrattiva,
& prevista una successiva fase di espansione sottovuoto
del liquido in modo tale da causarne un abbattimento di
pressione e temperatura.

Vantaggiosamente in detta fase estrattiva si crea una
auto-evaporazione del liquido dovuto alle condizioni
create con un abbassamento immediato di pressione e
conseguentemente abbattimento di temperatura,
preferibilmente portando il liquido intorno ai 70°C nel
caso di acqua.

Vantaggiosamente, prima di detta fase estrattiva, pud
essere prevista una fase di pre-riscaldamento del liquido.

Vantaggiosamente, 1in detta fase di pre-riscaldamento
si porta 11 liquido ad una temperatura al di sotto della
condizione subcritica, preferibilmente a pressione
atmosferica.

Vantaggiosamente, ad esempio, detta fase di pre-
riscaldamento determina i1l raggiungimento per 1l liguido
(il tal <caso di esempio di acqua) di un range di
temperatura compreso tra gli 80°C e i 97°C,
preferibilmente a pressione atmosferica.

Tali wvalori sono dungue sotto la temperatura di
raggiungimento della condizione subcritica ma determinano
gia un riscaldamento che agevola e rende piu rapida la
successiva fase di raggiungimento della condizione
subcritica.

Vantaggiosamente, in caso di piu cestelli inseriti nel

volume di contenimento (31), gquesti sono impilati 1’uno
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sull’"altro.

Vantaggiosamente i1 detto metodo viene eseguito con un
impianto secondo una o piu delle caratteristiche sopra
descritte.

Vantaggiosamente, in detta fase estrattiva:

- Detta operazione di inserimento dei detti uno o piu
cestelli prevede di inserire il/ogni cestello caricato con
la matrice organica e/o inorganica scorrevolmente lungo il
condotto di mandata facendo sl che 1l detto condotto di
mandata (32) si inserisca scorrevolmente lungo il canale
(C) del/di ogni cestello che pud scorrere lungo di esso,
il condotto di mandata fungendo dungque da spina-guida di
inserimento lungo di esso di uno o piu cestelli caricati
con la matrice;

- Invio del 1liquido lungo 1l condotto di mandata in
modo tale che il liguido si diffonda radialmente
attraverso 1la matrice per ricadere 1in wuscita da ogni
cestello in fondo al serbatoio ed essere inviato ad una
conduttura di uscita (33).

Vantaggiosamente 1in detta fase estrattiva & prevista
una circolazione chiusa del liquido in condizione
subcritica il quale liquido circola piu volte in ingresso
ed uscita da detto serbatoio (8301, S401).

Vantaggiosamente, secondo una o) piu delle
configurazioni sopra descritte, nella fase successiva alla
fase estrattiva, il liquido viene inviato alla successiva
zona di espansione controllata una volta terminato il
processo di estrazione dalle matrici organiche ed in cui
in detta zona di espansione avviene una repentina
evaporazione e conseguente repentino abbassamento di
temperatura.

E’ dungue considerata una forma preferita di
invenzione 11 seguente metodo per effettuare un processo

estrattivo solido-liquido con un liquido, ad esempio
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acqua, che attraversa una matrice costituita da
residui di tipo organico e/o inorganico, il metodo
comprendendo:
- Una fase estrattiva che prevede 1’invio del liquido
in una sezione 1n «cui viene portato alla condizione
subcritica e dunque inviato all’interno di uno o piun
serbatoi contenenti le matrici organiche, 11 1liqguido
essendo in condizione subcritica;
- Ed in cui al termine di detta fase estrattiva, é
prevista una successiva fase di espansione sottovuoto del
liquido in condizione subcritica proveniente dalla detta
fase estrattiva in modo tale da causarne un abbattimento
di pressione e temperatura.

In questo modo l’estrazione con solvente in condizione
subcritica e 1’evaporazione per espansione determinano una
buona estrazione.

Vantaggiosamente, ©per ottimizzare 1’estrazione, il
fluido, preferibilmente il liquido, in condizione
subcritica 1investe le matrici all’interno del serbatoio
secondo un percorso radiale che da un punto si muove
radialmente verso la parete esterna (35) del serbatoio.

Indipendentemente dal flusso radiale o in combinazione
con il flusso radiale, vantaggiosamente pud essere
comungque prevista una fase di pre-riscaldamento del
liquido prima dell’ingresso nella sezione 1in cui viene
portato nella condizione subcritica e dunque prima
dell’ingresso nella sezione che opera 1l’estrazione.

Questo favorisce un piu rapido raggiungimento di
condizione subcritica.

Vantaggiosamente, in tal maniera, il liquido raggiunge
in detta fase di pre-riscaldamento una temperatura al di
sotto del valore di temperatura che determina il
raggiungimento della condizione subcritica,

preferibilmente il raggiungimento di un range di
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temperatura per 11 liquido compresa tra gli 80°C e 1
97°C, ancor pil preferibilmente a pressione atmosferica;

Vantaggiosamente tali range di wvalori di temperatura
sopra menzionati sono nel caso di ligquido che & acqua.

Vantaggiosamente, il liquido nella detta fase
estrattiva in detta condizione subcritica viene portato ad
una temperatura compresa tra 1 125°C e 1 155°C,
preferibilmente tra i 130°C e 1 150°C, preferibilmente ad
una pressione compresa in un range tra i 3 e 1 6 bar.

Tali wvalori sono vantaggiosamente applicati nel caso

di acqua come solvente.

Breve descrizione dei disegni

Ulteriori caratteristiche e wvantaggi del presente
impianto, e relativo metodo operativo, secondo
1’ invenzione, risulteranno piu chiaramente dalla
descrizione che segue di alcune sue forme realizzative
preferite, in abbinamento con i disegni annessi, in cui:

— La figura 1 mostra una vista assonometrica di una parte
dell’impianto formato da un anello (o sezione che dir si
voglia) di bassa pressione e da un anello (o sezione che
dir si voglia) di alta pressione comunicante poi con una
sezione di espansione (non mostrata in figura);

— La figura 2 mostra una vista laterale dell’impianto di
figura 1;

— La figura 2A illustra 1o schema di funzionamento del
cosiddetto anello (o sezione che dir si voglia) di bassa
pressione;

— La figura 3 mostra una vista assonometrica di una
singola struttura di contenimento della matrice 10 (il
cosiddetto “cestello”, descritto in seguito) entro cui
viene caricata una matrice (organica e/o inorganica) e
presente nella sezione (o anello che dir si wvoglia) di

alta pressione;
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- La figura 3A e una schematizzazione che mostra
il movimento del flusso di solvente subcritico che risale
assialmente lungo il condotto di mandata del serbatoio di
estrazione (anche detto “di contenimento” o “contenitore
diffusore”) S301 o S401 e con 11 detto flusso che
attraverso 1 fori attraversa radialmente 1la matrice
montata concentricamente al condotto di mandata;

— Le figure 3B e 3C illustrano una struttura relativa al
cestello schematizzato in figura 3A; In particolare, 1la
figura 3C mostra due cestelli impilati all’interno del
serbatoio di estrazione di figura 4;

— La figura 4 mostra una schematizzazione del movimento
del flusso di solvente subcritico all’interno del
serbatoio di estrazione (anche detto “di contenimento” o
“contenitore diffusore”) S301 o S401, in cuil €& indicato un
numero di “cestelli” (in figura sono 5) per contenere le
matrici da estrarre;

— La figura 5 mostra, 1in vista dall’alto, un cestello
predisposto nel contenitore diffusore S301 o S401 in
accordo all’invenzione unitamente al flusso radiale
(vedasi frecce radiali che dall’asse centrale di simmetria
si diramano radialmente verso la parete esterna);

— La figura 6A mostra una immagine di un cestello
dell’invenzione contenente una matrice costituita da una
miscela di bucce di nocciole e castagne;

— La figura 6B mostra una immagine di un cestello
dell’invenzione contenente una matrice costituita da una
miscela di vinacce;

— La figura 7 mostra, infine, strutturalmente, 1’unita di
espansione e concentrazione controllata sotto vuoto posta
in comunicazione fluida con 1’anello di alta pressione e
che riceve dunque il flusso subcritico al termine della

fase di estrazione.
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Descrizione di alcune forme realizzative preferite

Si premette che quanto descritto nel seguito ed
evidenziato nelle figure allegate & una descrizione
puramente esemplificativa e assolutamente non limitativa
di alcune forme di realizzazione preferite della presente
invenzione.

Ovviamente, le possibili modifiche e forme di
realizzazione addizionali derivate da o afferenti a quanto
descritto nella presente descrizione e alla portata della
conoscenza del tecnico esperto del settore, rientrano
pilienamente nell’ambito dello Scopo della presente

invenzione e, come tali, fanno parte della stessa.

DESCRIZIONE STRUTTURALE DELIL’ IMPIANTO

In accordo con 1'invenzione, la figura 1 mostra in
vista assonometrica una possibile reallzzazione di
impianto in accordo all’invenzione.

L"impianto prevede una zona cosiddetta di  bassa

AN L T 3 TN om e oes ey v e gN ey v £F ~ T o " 34 Ty oy g
anellc L 0assa pressione (O Sezlione a1 Lassa
o~ ~ s - 3y 3 . - ey o - o4 3 o 3= 35 P B A« ~ s -

pressione}, ed una zona cosiddetta di alta pressione,

convenzicnalmente qui definita anche come “anello di alta

di seguito descrittili in dettaglio, che wvanno a costituire

17aneilo di bassa pressione e l7anello di alta pressione,

cltre ad eventuali altri componenti addizionali.

n poslizione separata, ad esemplo vicinale (come
indicato in figura), & anche previstco un guadro elettrico
100 con PLC di comando per 11 controllic dell’interc

impianto. Ovviamente, dettc gquadre elettrico con PLC di

comandoe  pud anche essere disposto, a seconda della
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consentire un
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B LOL prev 1sta una suceessiva sezione di espansione

non mostrata in figura 1 e 2 ma posta 1in comunicazione

fluida con la sezione di alta pressione e a valle della

di alta Lressione & da Jui Verso La sSuccessiva sezlone dl

T -
H
A

A terminologisa Ymonte” e “valle”, qguando
utilizzata, va dunque intesa secondo tale verso di

percorrenza del liguido sopra menziconatce {dall’anello di

bassa pressicne versc la sezicne di espansione con
1lfanello di alta pressione interposto tra di essi).

Con riferimentco alla figura 2 1'anellc di bassa
pressione comprende sostanzialmente 1 componenti 35101,

HiC1l « P10O1.

I1 componente S101 & un serbatoio che e atto al
contenimento del solvente (generalmente un liquido, guale
ad esempio acqua e/0o una sua miscela di 1liguido, ad

esempio acqua, con altri opportuni solventi).

Come infatti chiarito nel seguito, 11 serbatoio S101
viene caricato generalmente e preferibilmente con acqua

e/o altro solvente.

Il serbatoio S101 ha 1la funzione di contenere 11l
solvente e mantenerlo ad una temperatura ideale pre-

riscaldata.

Il preriscaldamento & ottenuto, come di seguito
descritto, attraverso una circolazione lungo un anello

chiuso formato dal detto serbatoio 5101, da un dispositivo
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di riscaldamento H101 e da una pompa di «circolazione

P101.

Grazie a questa fase di pre-riscaldamento,
effettuata nell’anello a bassa pressione, €& possibile
recuperare tempo morto nella fase di estrazione successiva

(anello di alta pressione).

Piu in particolare, tale fase di preriscaldamento
porta 1l solvente dalla temperatura ambiente ad una

temperatura sotto quella di evaporazione.

In caso di acqua, ad esempio, guesta & compresa in
un range da 85°C a 97°C, preferibilmente al valore di
circa 95°C, piu preferibilmente di 95°C. Si preferisce non
superare dquesto range per evitare rischi di evaporazione

del solvente stesso.

In particolare, con riferimento alla temperatura
maggiormente preferita di 95°C, si preferisce non superare

tale soglia per evitare i rischi di evaporazione.

Tali wvalori di temperatura sono preferibilmente

misurati a pressione atmosferica.

In questo modo, come meglio chiarito nel seguito, la
fase successiva sara deputata al solo riscaldamento finale
del solvente (ad esempio per come detto 1"acqua) fino ad
una condizione subcritica (generalmente a circa 150°C nel

caso dell’acqua) .
Il componente PI01 & dungue una pompa che spinge 11
liquido contenuto nel serbatoio verso un dispositivo di

riscaldamentc H101, preferibilmente, come nel Caso

dispositivo di riscaldamento H101 pPoOsSs0N0 essere
effettuate, a seconda delle condizionl ambilentall presentil

o preferite, e dungue non necessariamente 1in forma di
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Con riferimento alla figura 2, dungue, l17acgua o 1l
liguido in genere caricato nel serbatolo S101 wviene fatto
circolare per mantenerlo alla temperatura ideale, come
sopra descritto a titolo di esempio, al fine poi di farlo
entrare nell’anello di alta pressione, ove avviene il vero

e proprio processo.

Per come gia detto, e per come schematizzato in
figura 2, 1’anello di bassa pressione, definito appunto
dai componenti 5101, P101 e H101, funziona
preferibilmente, ma non necessariamente, secondo una
circolazione chiusa (cioe ad anello chiuso) in modo tale
volte attraverso lo scambiatore
e ad un valore di temperatura
corrisponde al range sopra
menzionato. Questo € anche evidenziato in modo chiaro in
figura 2A. Una circolazione chiusa consente infatti un piu
facile e progressivo raggiungimento della temperatura

desiderata.
n accorde al metcdo e relativo impiante qui
descritto, con tale anello di bassa pressione si riscal

17acgua (o i1 solvente liguido in genere) precaricata nel

serbatoic S101 facendola circolare nel suddetto anello =
HASSE pressione attraverso o) scamblatore sinoe al

raggiungimento di temperature che stannc nel suddetto
range da 85°C a 97°C con un valore preferito di
temperatura di 95°C o di circa 95°C (ad esempio * 1°C). In
questo modo si rimane al di sotto della temperatura di
ebollizione ma si riduce al minimo 1l +transitorio di
riscaldamento nel successivo anello ad alta pressione per

il raggiungimento della condizione subcritica.

L’anello di bassa pressione €& poi comunicante con

17anello di alta pressione che riceve il solvente liquido
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preriscaldato per ©processarlo ulteriormente
fino a portarlo in condizioni subcritiche e quindi
utilizzarlo, attraverso il passaggio nelle matrici
organiche e/o inorganiche, per 1’estrazione dei principi

attivi.

alta pressione} questo comprende principalmente 1 seguenti

Almence un serbatoio (8301, 5401}, definito anche

nella presente descrizione come contenitore diffusore.

contenenti la matrice, costituita dalla miscela del

materiale organicce e/o inorganico, e predisposti (unc o

In guesto modoe & possibile creare una circola

Q\
\
3
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]
~

anche in questo caso preferibilimente, ma non
necessariamente, ad anelilo chiuso, in cul piu volte il

solvente entra nel contenitore diffusore andando a

ciclo, un predeterminato numerc di volte

Non & escluso, tuttavia, ur singolo passagglio
all’ internco del contenitore diffusore anche se un

passaggio multiplo, ad anello chiuso, ottimizza

1l7estrazione.
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A tal proposito, per come anticipato sopra, anche in
uesto caso & presente un dispositivo riscaldante H201

(vedasi ad esempio figura 2} che durante la circolazione,

ad esemplio per come detto una cilrccolazicne ad anello

del raggiungimento ella condizione subcritica. Il

to innalzamento di temperatura, che va a supsrare 11
punto di ebgllizione del solvente, provoca la generazicone
i vapcre che aumenta guindi 1z pressicone nel sistema

portando e mantenendo il solvente stesso in condizioni

.

E' poi, ovviamente, presente anche una pompa (P201)

per attivare & mantenere ia circolazione suddetta.
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Entrando maggiormente dungue nel dettaglio
strutturale dell’ invenzione, & innanzitutto presente
almeno un serbatoico di estrazione, altrimentil detto anche

“contenitor diffusore” (nelle figure 1 e 2 50N0

ficativamente 1ilustrati due contenitori diffusori
§301, 5401 collegati in serie fra di loro, ma potrebbero

anche essere in parallieio tra loroj.
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orma preferita dell’invenzione,

17 inpianto mostrato in figura 2 evidenzia la presenza

O
[(OH
,__.

almeno due contenitori diffuscorl posti in successione un

@]

di fianco allfaltro ma, ovviamente, anche uno sclo o pit
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joF

di uno sarebbero utilizzabili, ad esempilo tre
ERES vy e e e g 2 L - N /- S o e o 1 T P . P
o plu, mentati 1in serie e/0o in parallelo, a seconda del

tipo o della gquantita di matrici che devono essere

Il contenitore diffuscre & una parte fondamentale

in quanto & destinato a contenere la matrice organica /0
H S A . ~ o T N T SR \ b oy e o N

incrganica e ad effettuare 1l'estrazione della stessa in
modo ottimale, in condizionl subcritiche del solvente di

estrazione.

“matrice” si intende la miscela di materiale organico /0
incrganico da estrarre, in cuili 1la suddetta miscela

crganica pud essere di origine vegefale &/o0 animale.

Ad esempio, si possono estrarre matrici organiche in
cui il materiale organico & costituito, ad esempio, da una
miscela che pud essere costituita, non limitativamente,
da uno o piu dei seguenti componenti: erbe, foglie, rami,
semi, noccioli, bucce di frutta, verdura (a solo titolo di
esempio non limitativo, possono essere estratte matrici
costituite da miscele di wvinacce e/o bucce di nocciole e
castagne e/o bucce di mirtilli e/o scarti della

lavorazione del cacao, e cosl via).

In alternativa, si possono estrarre matrici
organiche ottenute da materiale organico animale (ad
esempio, da scarti di lavorazione dello stesso, quali ossa

e/o tendini e/o peli e/o pelle).

In una ulteriore alternativa preferita, si possono
estrarre matrici organiche ottenute da una miscela
vegetale ed animale per cuil mescolando uno o piu
componenti di erbe, foglie, semi e noccioli, bucce di

frutta e verdura con materiale organico animale.

In una ulteriore alternativa preferita, si possono
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estrarre matrici inorganiche ottenute da materiali wvari
quali, ad esempio, ossa mineralizzate, terra, sabbia,

fanghi.

Una mescola di matrice organica e inorganica é

certamente possibile.

In tutti 1 casi suddetti, preferibilmente, la
pezzatura o la granulometria deili componenti della miscela
che costituisce la matrice da estrarre dovrebbe essere

mediamente superiore a 0,5 mm.

Cio che si ottiene ¢é un estratto concentrato, ad
esempio, ad alto contenuto di polifenoli e/o alcaloidi e/o
sali e/o componenti specifichi idrosolubili a seconda
dalla matrice utilizzata. Tali componenti hanno un valore
commerciale, ad esempio, sul mercato del farmaceutico o
dell’ industria alimentare che giustifica ampiamente

17 applicazione.

~

Cgni contenitore diffuscre contiene dungue una © pit

matrici come descritte, caricata’/e in unc © pil

(O]
o
O
T
=
Q

cestelli (descritto/i in dettaglic qui di seguito), che

verranno attraversate dal solvente subcritico per operare

e/o inorganica {(ciocé, un cestello con la miscela di
materiale organico e/c inorganico posta al suo interno) e,
ingieme con tale matrice, atto ad essere inserite nel
contenitore diffusore.

La struttura del cestello mostrateo in figura 10

{(privato del materiale della matrice al suc internc, per
maggiore chiarezza descrittiva) & preferibilmente di tipo

a dopplo cilindro coassizale in modo tale da definire uno

are per la matrice (cioce, la matrice organica
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e/o inorganica).
Lo spazico & dunque delimitato internamente ed

esternamente da una parete a maglie per consentire il

< -l

passaggio radiale del solvente che, attraversando la rete
stessa, entra 1in contatto con la matrice per poi

fucriuscire lateralmente e defluire verso 11 basso verso

.

1l7uscita del contenitore diffusore.

La figura 3 mostra infatti, in vista assonometrica,

cilindrica esterna 11’7 disseminata di fori passanti 11°7°
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Le dimensioni dei fori 1177, selezicnabili a seconda
delle esigenze, devono ovviamente essere Tali da contenere
il materiale della matrice senza disperderlo anche a

segulito del passaggic del solvente.

3 esemplic  possono  realizzarsi  forid (11773 di
dimensioni che sonoe molto maggiori della normale
granulometria dei componenti della matrice ma & possibile

rivestire 1’intera parete, e dun
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rete wmetallica ftraforata, dungue a maglie, con fori
1

ezionatli di predeterminata dimensione esattamente come

|..x

se fosse un setaccio. In guestc modo, oltretutte,

rimuovendo la rete e sostituendela con una ulteriore, ad

esempioc con foril diversi, si pud facilmente modificare

et
i}

5]
vy

p

dimensione dei fori senza intervenire strutturalmente

La sede 12 di contenimentoc della matrice organica
e/c 1norganica & uno spazio anulare 12 delimitatce da un
ilindro interno 3 coassiale al cilindro esterno 11i. Il

cilindro interno 13 e dungue, a sua volta, Cavo

kf

assialmente 1in moedo tale da costituire un condotto per

consentire di accogliere al suo interno, lungo la sua



ongitudinale, un ulteriore condotto
ppartenente al serbatcio. T1 canale che esso forma e
indicato in figura con la nomenclatura C.
I ¢ilindri esterno 11 e interno 13, dundque, sono tra
5 loro distanziati e con 11 cilindro 13 internc coassiale al
cilindro esterno 11 in modo tale da determinare lo spazio
12 di accoglimento della matrice,
Lo spazio 12 & ovviamente delimitato da una base di
appoggio B, ben wvisibile in figura 3A, 2B e 3C.
10 Cuesta struttura ¢ molto bsg

descritta ulterior

rments

rione di  figura 3B che evidenzia 11 c¢ilindro
interno 13 il guale & un canalie formato da una parete
cilindrica 13’ dotata anche essa di una pluralita di fori
14 passanti.

15 Anche la parete cilindrica 137 Pus avere
eventualmente fori

e relative alla matrice corganica
e/o inorganica e pud dungue essere rivestita con una rete
traforata, esattamenle come detito per la parete 117

20

dungue

evidenziato

bene

qura 3R, i

ndro 13 & dungue un condotto forato a tuttl gli
effetti (parete 137 forata con fori 14 che rre
coassialmente al cilindro ester 11, fermato dalla parete
11’ anche essa traforata ccn fori passanti 1177,

25 1o spazic 12 e delimitato lateralmente dalle pareti
117 e 13" e dalla base B che ccllega radialmente cilindro
interno a guello esterno.

Lo S

spa

consentire

zio 12 refe

per

30 materiale cost

ituente la

fsso potrebbe essere

amoviblle.

matric

>ribilmente
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spazio 12 con 1l

con un coperc hio
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Come verra meglio c¢hiarito nel seqguito della
descrizione e come schematizzato anche in  figura 324,

grazie a guesta conformazione del cestello 10 11 liguido

pud¢ attraversare radialmente 17interc ces

in una direzione radiale che dal condotto 13 entra nello

spazio 12 attraverso 1 fori 14 e g1 nmuove radialmente
Verso 11 cilindro esterno il tLraforato, per cul

attraversando la matrice secondo tale percorso radiale.

Sebbene 11 cestello sia statc descritto di forma

o
o]
!
j-
!,__.I
[&h)

re cilindrica, cid non sclude forme non

sariamente c¢ilindriche, ad esempic con forma in

-
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trasversale guadrata o diversa.
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La forma cilindrica & ovviamente piu facile
reallzzare e, da un certo punto di wvista, migliore per

lavorare sotto pressione.

Andando alla figura 4, viene descritta una struttura

di contenitore diffuscore (8301 o S401) che & atta al
contenimento i uno o piu di detti cestelii 10 sopra

o
{
165
ot
,_1 -
145
e}

no impilati 17uno

Il centenitore diffuscre (¢ senplicemente serbatoio)
pud essere Oi1 Jgualsiasi forma. Preferibilmente & di forma

cilindrica come i cest

entro cul vengono predisposti uno o pllu dei cestellil

- ~7 7 . R o e e P R / RPN .
con al loro interno la matrice organica e/0 norganica
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Come detto, la forma esterna del contenitore

diffusore pud ad esempio essere cilindrica ma qualsiasi

altra forma utlle e comunque realizzablle.
Sempre con riferimento alla flgura 4, 11 serbatolo
2 a1 o~ ~ e EEE N - 4 1 wm A e oy e RS} { - 4 -- - 3 4
5301 comprende un condotte di entrata 32 (o condotto di

nel volume di contenimento 31,

versce la parte superiore del contenitore lungo 11 suoc asse

longitudinale. E’ pol presente un condotto di uscita 33

Attraverso 11 dettoc condotto di entrata 32, il

condizione sub-critica attraverso 11 passaggio nei secondi

33 fucriesce per pol poter essere eventualmente relimmesso

in esso attraverso la mandata 32 nel caso di multiplia

Preferibilmente si ha una circolazione ad anello
chiuso intendendosi che il ligquido circela piu volte nella
t

detta sezione di alta pressione (anello appunto di al

estrazione. Il tutto avviene ’*H'.\"’, secondo un

Anche un singolo passaggio & comungue possibile.

bl 4 o 3 T e + -- N -1 T ey s P ae]

B poi previsto tun condotto di usclita 33
preferibllimente sempre collegato alla base del serbatoic

(vedasi figura 4)
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pressione per un numero di volte prestabilitco o, al
termine della prima c¢ircolazione, viene inviato alla

successiva sezione di espansione.

- o~ v i 14 - 3 - s - ! - ! s v 1 NPR
Il condottco di mandata 32, nel ftratto predisposto
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con fori F mostrati megiio in figura 3C.

il condotto 32 che =i inserisce coassialmente nel canale

relativo al c¢ilindro 11 di ogni cestello impillato. La

- = PN A TR SN \ - 1 3 1 B ~ o ooe
.a figura 4 mostra molto bene, dungue, 11 percorso

eseguito dal liguide in entrata attraverso 11 condotto 32

Ali’interno del ceontenitore diffuscre vengono dungue
10 in modo impilato 17unc suli’altro.

Ogni cestello 10 pud prevedere 1in corrispondenza

delle sue due basi ({(guella aperta superiore e la base

inferiocre B) una

34 che forma

[

un buon plano di appoggic per una base /0 per 11 cestel

@]

n gues to noeao 1 cestell: Loessono essere pen
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cestelli sovrapposti tra loro.

(oY)
N

Per come gia anticipate, dungue, 11 condotto

senta una serie di fori F passanti distribuiti lunge la
unghezza longitudinale.
Cgni foro F & pilu o meno in asse ¢con uno o pilu fori

[

ito su tale condotto 32. I

dungue una sorta di “spina di inserimento”.

n guesto modo, come bhen videnziato dalla figura

4, il liquido in mandata lungo condottc 32,

Te la sua risalita, attraversa radialmente la matrice

nto, attraverso i fori F e 1 fori 14 del ccondotto 13
radialmente nello spazio 12 per uscire dai fori 1177

ricadendo alla base del contenitore, viene convogliato

La mandata 32 & un condotto chiusc che termina prima

~hiusura superiore del serbatolio ove posto.

La estremitad del condotto 32 presenta dungue una
di tappo di chiusura.

Preferibilmente, tale Tappo di chiusura pud avere un

ore foro F7 in cima 1in modo ftale che una mninima

4, Questo ulteriore flusso in
ed in caduta verso 11 basso aluta a meglio rimuovere

ipi attivi rimasti in aderenza alle paretl esterne
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comprendere anche un  serbatoioc di ricircolo S5201.

Esso e un serbatoio di raccolta che serve
all’occorrenza per escludere 1 contenitori diffusori S301
e S401 e comunque alimentare la pompa P201. All’interno
del detto serbatoio di ricircolo sono presenti controlli
di livello necessari al funzionamento in automatico della
pompa suddetta. Quando si raggiunge il 1livello minimo,
viene reintegrata la gquantita di solvente spinta dalla

pompa P101 dall’anello in pressione atmosferica.

La figura 7 mostra infine una successiva unita (o
sezione che dir si wvoglia) di espansione, controllata
sotto wvuoto, e di concentrazione posta 1in comunicazione
fluida con 1l’anello di alta pressione descritto a wvalle

dell’anello di alta pressione.

Essa comprende una pompa del vuoto (P290), una
valvola modulante (P280) ed un trasmettitore di pressione

(PT281) .

Tale componentistica & connessa ovviamente al
serbatoio (S291) ove convoglia 11 solvente 1in condizione
sub-critica proveniente dall’anello di alta pressione e

che viene processato.

La pompa del wvuoto (P290) serve a creare nel
serbatoio (S291) una condizione di wvuoto in modo tale che
il solvente 1in condizione sub-critica, non appena Vi
sopraggiunge attraversando 1la valvola (P280), ha una
rapida espansione con caduta di pressione ed abbattimento
rapido di pressione e temperatura. Il <tfrasmettitore di
pressione (PT281) rileva la pressione a valle della
valvola VP280 regolandone in retroazione 1'apertura,
dosando gquindi la portata del solvente per mantenere

costante la pressione del serbatoio S291.

In questa sezione avviene dunque una espansione

rapida del solvente 1in condizione sub-critica con un
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corrispondente abbattimento di pressione e di

temperatura e dunque con un raffreddamento repentino.

L’unita di espansione & di per sé Dben nota ed

utilizzata anche per altre applicazioni.

Nel presente impianto & stata utilizzata in gquanto

consente un abbattimento della temperatura rapido.

FUNZIONAMENTO DELL’ IMPIANTO

n uso 1l funzionamento dellfimpilanto descritto & 11

Inizialmente 11 solvente c<¢ircela nella sezione di
pressione 1in cui viene pre-riscaldatce. Una volta
giunta la temperatura di pre-riscaldamento desiderata

del solvente, il solvente wviene pompato dal primo anello

al secondo anelic ad alta pressione dove raggiunges un
range di temperature e pressione che lo portano in
condizione subcritica. La temperatura subcritica viene

raggiunta grazie al secondl mezzi di riscaldamento.

Nel caso di acqua come solvente, la temperatura
raggiunta nella sezione di preriscaldamento e

0O I

preferibilmente tra gli 85°C e 1 97°C.

Sempre nel caso di acqua come solvente, la

condizione subcritica é rappresentata dal raggiungimento

di una temperatura tra 1 130°C e 155°C.

Inoltre, 1n questa sezione ad alta pressione, il
liquido raggiunge ulteriormente una pressione tra 1 3 e 6
bar relativi, ad esempio 150°C - 5,5 bar nel caso di
acqua, tramite lo scambiatore di calore H201 e il wvapore

che si sviluppa alla suddetta temperatura.

In sostanza, dunqgue, in tale anello di alta
pressione 11 1liquido viene portato alla condizione sub-
critica che, per come detto, corrisponde generalmente a

valori compresi tra 1 130°C e i 155°C con pressione tra i
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3 e 1 6 bar nel caso dell’acqua.

I suddetti range di temperatura per il
raggiungimento della <condizione sub <critica possono
variare ovviamente a seconda del tipo di @ solvente
utilizzato. Ad esempio, si hanno valori di temperatura
inferiori nel caso di solventi differenti in miscela con
1’7acqua con condizioni subcritiche ottenibili gia al di

sopra dei 70°C.

L’ esperto del ramo potra valutare i valori
subcritici in funzione della miscela di solvente

utilizzata.

Questa condizione di operativita in condizione sub-

critica & importante per ottimizzare 1’estrazione.

Il solvente tra 11 primo e il secondo anello &
dungue del tutto identico come composizione chimica ma
cambia invece per composizione fisica in particolare per
le condizioni di pressione e temperatura dovute alla sua

trasformazione a solvente subcritico.

Piu in particolare, la condizione sub-critica viene
raggiunta praticamente in modo istantaneo nell’anello di
alta pressione poiché il riscaldamento sopra il punto di

ebollizione genera vapore e aumenta subito la pressione.

In tale anello di alta pressione, dunqgue, il
solvente intercetta immediatamente 1o scambiatore di
calore (dunque il sistema o mezzo di riscaldamento
previsto). Esso dunque si riscalda sopra il punto di
ebollizione per <cuili dJenerando vapore e aumentando la
pressione (da gqui la definizione di anello di alta
pressione) e andando immediatamente in condizioni sub-

critiche.

In accordo alla figura 4, 1l solvente, una volta

raggiunta la condizione sub-critica, passando attraverso
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lo scambiatore di <calore, entra dungque nel contenitore

diffusore S301 {definibile anche semplicemente come

<
o
l_._(
D
Q
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lunghezza del condeotto di mandata 32 che sono in asse con
1 forl 14 relativi al condotto 13 del cestello 11. Per
come schematlzzato dungue in figura 3C e in figura 3A, il
liguido stiraversa radialmente 1o Spazio i2 di

cilindrica interna 117 del cestello 10 alla pareite esterna

convoglia verso lfuscita 33.

on una  ricircolazione c¢hiusa continua, Lfuscita

ingresso per un certo

Tuttavia sarebbe possibile anche un singclo

e’
Lo

b

assagg

mandata 32 pud uscire az fontana dal foro posto in cima per
ricadere ai latl delle matrici ed essere convogliatce alla

Pil in particolare, la pompa P201 fa ricircolare il
solvente per un tempo determinato da ricetta sino a fine
processo 1in base alla cinetica di trasferimento tra 1la

matrice e il solvente.

Pud dungue essere presente un scolo contenitore
giffuscre per cul con un ricircolo al suc interno che

.

viene mantenutc per un certo Cempo attraversoc il

mantenimento attive della pompa P201.
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Con riferimente alla figura 2 poltrebbero essere

presentl invece due o persino piu contenitori diffuscori.

In tal caso, il secondo contenitore entra
nell’anello successivamente al primo, e non

contemporaneamente.

Pitt 1in particolare, nel <caso di figura 2, la
circolazione ad anello chiuso avviene tra la pompa (P201)
e lo scambiatore H201 per raggiungere la condizione sub-
critica per andare poi al serbatoio 5201 o)
alternativamente S301 (che contengono la matrice organica
e/o inorganica), e infine per il serbatoio S401 da cui poi

ritorna alla pompa di partenza.

I1 processo continua sino a quando le matrici non si
sono esaurite (la verifica avviene tramite wvalvola di
campionamento) e dunque, a gquel punto si scarica il

prodotto verso la sezione di espansione controllata.

Questo sistema a due o piu serbatoi in serie ne
permette 1’utilizzo nel momento in cui la matrice di un

serbatoio si esaurisce ma non la capacita estrattiva del

solvente.

Una wvolta terminato 1l processo di estrazione {sia
in singelo o multiplo passaggio) 11 solvente viene inviato
verso la sezione successliva di evapcrazione (vedasi figura
7y,

Piu in particolare, al termine della fase

estrattiva, il prodotto estratto in uscita dal processo di
lavorazione nel contenitore diffusore viene inviato al
serbatoio (5291) di espansione sottovuoto al fine di

ottenere un concentrato dei principi attivi estratti.

In questo modo, iniettando 11 solvente intorno ai
150°C (o comungue nel suo range sub-critico tra i1 130°C e

i 150°C) in un ambiente (Il serbatoio S291 di figura 7)
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dove la temperatura di evaporazione e mantenuta
opportunamente pil bassa grazie ad un apposito sistema di
controllo della pressione (come, ad esempio, una pompa a
vuoto ad anello liquido e valvola modulante per dosare la
portata del solvente iniettato) si crea una auto-
evaporazione, viste le condizioni create, con un

abbassamento immediato della temperatura.

Indicativamente tale abbattimento di temperatura é

intorno ai 70°C nel caso di acqua.

Cio consente di aumentare la concentrazione
dell’estratto senza alterarlo evitando eventuali
degradazioni, in particolare degli attivi piu termolabili,

derivanti da un lento raffreddamento.

La wvalvela nodulante {P280), sempre indicata in
Figura 7, regola la portata, e invia il prodotto in uscita
dai fine processo, dosandolo tramite retro-azione del
trasmettitore di pressione (PT281).

Una volta trasferito tutto 1l7estratto al serbatoio

di espansione la concentrazione pud proseguire tramite
1’iniezione di vapore nella camicia del serbatoio di
espansione che trasmette 1l’energia necessaria senza
elevare la temperatura che viene mantenuta costante
tramite il controllo della pressione interna al serbatoio

(sempre sotto-vuoto).

Alla temperatura di evaporazione/ebollizione di 70°C

corrisponde una pressione inferiore a quella atmosferica.
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RIVENDICAZIONTI

Un impianto per un processo estrattivo con un liquido
che attraversa una matrice costituita da residui di
tipo organico e/o inorganico, 1’impianto comprendendo:
- Almeno una sezione di alta pressione configurata
per portare il liquido in una condizione sub-critica,
detta sezione di alta pressione comprendendo:

- a) Almeno un serbatoio (8301, $S401) formante un
volume di contenimento (31) per il contenimento di uno
o0 piu cestelli (10) atti al contenimento, ogni uno, di
una matrice organica e/o inorganica;

- b) Uno o pit di detti cestelli (10);

- ¢) Un condotto di mandata (32) entrante nel
volume di contenimento (31) del serbatoio per condurre
il liquido entro il detto serbatoio ed un condotto di
uscita (33) per condurre il 1liguido in wuscita dal
detto serbatoio;

- Ed in cui almeno la parte di condotto di mandata
predisposto nel volume di contenimento (31) del detto
serbatoio (5301, S401) e 1 detti uno o piu cestelli
presentano una distribuzione di forature in modo tale
per cui almeno una parte del 1liquido entrante nel
volume di contenimento (31) si diffonde radialmente
all’interno del volume di contenimento investendo ed
attraversando i detti cestelli radialmente attraverso

la distribuzione di fori dei detti cestelli.

L’ impianto, secondo la rivendicazione 1, in cui nella
detta sezione di alta pressione & compreso un secondo
mezzo di riscaldamento (H201), preferibilmente un
secondo scambiatore di calore, in modo tale da portare

il liquido in una condizione subcritica.
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L’ impianto, secondo la rivendicazione 1 o 2, in cui,
in caso in cui 1l solvente & acqua, detta condizione
subcritica corrisponde ad una temperatura del liguido
compresa in un range tra 125°C e 155°¢C,
preferibilmente tra 130°C e 150°C, preferibilmente con

una pressione compresa tra i1 3 bar ed i 6 bar.

L’ impianto, secondo una o piu delle precedenti
rivendicazioni, in cuil detta sezione di alta pressione
e configurata per raggiungere e mantenere una
pressione operativa compresa in un range tra 1 3 bar

ed 1 6 bar.

L’ impianto, secondo una o piu delle precedenti
rivendicazioni, 1in cui 11 condotto di mandata si
estende all’interno del volume di contenimento ed e
provvisto di una pluralita di fori passanti (F) lungo
la sua lunghezza, ogni cestello formando uno spazio
anulare (12) di contenimento della matrice delimitato
da una prima parete (13) ed una seconda parete (11)
che circonda 1la prima parete, dette prima e seconda
parete essendo dotate di una pluralita di fori (1177,
14) passanti e con la prima parete che ¢ in forma di
un tubolare cavo longitudinalmente in modo tale da
formare un canale assiale (C) di dimensione tale da
poter accogliere scorrevolmente lungo di esso il
condotto di mandata (32), in modo tale che uno o piu
cestelli possano essere 1mpilati all’interno del
volume di contenimento (31) con il condotto di mandata
(32) che si infila e attraversa 11 detto canale (C) di
ogni cestello (10), tale per cui in uso, il flusso di
liquido risalente il condotto di mandata (32)

fuoriesce radialmente dai fori (F) del condotto di
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mandata intercettando 1 fori della prima parete (13)
di ogni cestello per entrare nello spazio (12) del
cestello ed attraversare radialmente lo spazio (12)

uscendo dail fori della seconda parete.

Un impianto, secondo una o piu delle precedenti
rivendicazioni, in cui in uscita dalla sezione di alta
pressione & compresa una successiva sezione (5291,
P290) di espansione controllata posta in comunicazione
fluida, preferibilmente comunicazione ligquida, con la

sezione di alta pressione.

L’ impianto, secondo una o piu delle precedenti
rivendicazioni, 1in cui in 1ingresso alla sezione di
alta pressione & compresa una sezione di pre-
riscaldamento posta in comunicazione fluida,
preferibilmente comunicazione liquida, con detta
sezione di alta pressione e configurata per riscaldare
il liquido ad un primo valore di temperatura prima

dell’ingresso nella sezione di alta pressione.

L’ impianto, secondo la rivendicazione 7, 1in cui la
detta sezione di pre-riscaldamento & configurata per
riscaldare 11 solvente in un range di temperatura tra

85°C e 97°C, preferibilmente circa 95°C.

L’ impianto, secondo una o piu delle precedenti
rivendicazioni, in cui la detta sezione di ©pre-
riscaldamento forma un anello di circolazione chiuso
comprendente:

- Almeno un serbatoio di contenimento (S101) e;

- Primi mezzi di riscaldamento (H101l) in modo tale
per cul il liquido possa circolare una o piu volte dal
serbatoio verso i detti primi mezzi di riscaldamento o

viceversa, preferibilmente un primo scambiatore di
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calore, in modo tale da raggiungere una
predeterminata temperatura, preferibilmente detta
temperatura essendo 1in un range di temperatura tra
85°C e 97°C, ancor pilu preferibilmente circa 95°C;

- Una conduttura di uscita che mette in
comunicazione fluida la detta sezione di
preriscaldamento con la detta sezione di alta

pressione.

L’ impianto, secondo una o piu delle precedenti
rivendicazioni, 1in cui la detta =sezione di alta
pressione forma un anello di circolazione chiuso
comprendente 11 detto almeno un serbatoio (5301, S401)
e 1 detti secondi mezzi di riscaldamento (H201) in
modo tale per cui il ligquido possa in uso circolare in
detto anello chiuso una o piu volte passando, ad ogni
giro, dai secondi mezzi di riscaldamento (H201) per
raggiungere la condizione subcritica per essere poi
immesso in detto serbatoio attraverso 1l condotto di
mandata (32) ed uscire da detto serbatoio attraverso
il condotto di wuscita (33), ed in cui il 1liguido
ricircola lungo detto percorso ad anello chiuso nel
caso di un numero di circolazioni maggiore o uguale a
due oppure, nel caso di singola circolazione, al
termine di detta prima circolazione viene indirizzato
alla successiva sezione di espansione controllata, ed
in cui & prevista almeno una pompa che mantiene tale
circolazione ed una conduttura che <collega detta
sezione di alta pressione con la successiva sezione di

espansione controllata.

L’ impianto, secondo una o piu delle precedenti
rivendicazioni, in cui il cestello (10) prevede una
parete esterna (11) traforata ed una parete interna

(13) traforata formante il canale assiale (c),
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preferibilmente essendo il cestello di forma
sostanzialmente cilindrica con la detta parte esterna

ed interna cilindriche.

L’ impianto, secondo una o piu delle precedenti
rivendicazioni, 1in cui 11 condotto di mandata si
estende all’interno del volume di contenimento lungo
una direzione assiale coincidente con 1’ asse

longitudinale del serbatoio ove si inserisce.

Un metodo per effettuare un processo estrattivo con un
liquido <che attraversa una matrice costituita da
residui di tipo organico e/o inorganico, il metodo
comprendendo almeno una fase estrattiva che prevede:

- a) Predisposizione di uno o piu cestelli (10)
aventi, ogni uno, uno spazio (12) ove riporre una
matrice organica e/o inorganica ed in cui ogni
cestello ha una distribuzione di fori che consente il
passaggio di un liguido che, attraversando il
cestello, passa attraverso 11 detto spazio (12)
intercettando la matrice predisposta nel detto spazio
(12);

- b) Predisposizione di una matrice organica e/o
inorganica in detto spazio (12) dei detti uno o piu
cestelli;

- ¢) Predisposizione di detti uno o piu cestelli
all’interno del volume di contenimento (31) di almeno
un serbatoio (S301, S401);

- d) Invio di un ligquido all’interno del detto
volume di contenimento (31) del serbatoio in modo tale
da intercettare i detti uno o piu cestelli;

- e) Ed in cui 1l 1ligquido entrante nel detto
volume di contenimento si diffonde radialmente
all’interno del detto volume di contenimento (31)

investendo ed attraversando i detti cestelli
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_45_
radialmente;
- Ed in cui 11 liquido in detta fase estrattiva e

in una condizione subcritica.

Il metodo, secondo la rivendicazione 13, 1in cuil, nel
caso in cui detto liquido & acqua, detta acqua nella
detta fase estrattiva in detta condizione subcritica
viene portata ad una temperatura compresa tra i 125°C
e 1 155°C, preferibilmente tra 1 130°C e 1 150°C,
preferibilmente ad una pressione compresa in un range

tra 1 3 e 1 6 bar.

Il metodo, secondo la rivendicazione 13 o 14, in cui,
al termine di detta fase estrattiva, €& prevista una
successiva fase di espansione sottovuoto del liquido
in modo tale da causarne un abbattimento di pressione

e temperatura.

Il metodo, secondo la rivendicazione 15, 1in cuil in
detta fase estrattiva si crea una auto-evaporazione
del 1liquido dovuto alle condizioni c¢reate con un
abbassamento immediato di pressione e conseguentemente
abbattimento di temperatura, preferibilmente portando

il liquido intorno ai 70°C nel caso di acqua.

Il metodo, secondo una o pitl delle precedenti
rivendicazioni dalla 13 alla 16, 1in cui, prima di
detta fase estrattiva, & prevista una fase di pre-

riscaldamento del liquido.

Il metodo, secondo la rivendicazione 17, in cuil detta
fase di pre-riscaldamento determina il raggiungimento
per 1l 1liquido di un range di temperatura sotto il

valore di evaporazione, preferibilmente nel caso di
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acqua detta temperatura essendo compresa tra gli
80°C e 1 97°C, ancor piu preferibilmente a pressione

atmosferica.

Il metodo, secondo una o pitl delle precedenti
rivendicazioni dalla 13 alla 18, in cui, 1in caso di
piu cestelli inseriti nel volume di contenimento (31),

questi sono impilati 1’uno sull’altro.

Il metodo, secondo una o pitl delle precedenti
rivendicazioni dalla 13 alla 19, in cui 11 detto
metodo viene eseguito con un impianto in accordo ad
una o pit delle precedenti rivendicazioni dalla 1 alla

12.

Il metodo, secondo una o pitl delle precedenti
rivendicazioni, in cui in detta fase estrattiva:

- Detta operazione di inserimento dei detti uno o
pitu cestelli prevedendo di inserire il/ogni cestello
caricato con la matrice organica e/o inorganica
scorrevolmente lungo il condotto di mandata facendo si
che il detto condotto di mandata (32) si inserisca
scorrevolmente lungo il canale (C) del/di ogni
cestello che pud® scorrere lungo di esso, 11 condotto
di mandata fungendo dungue da spina-guida di
inserimento lungo di esso di uno o piu cestelli
caricati con la matrice;

- Invio del liquido lungo il condotto di mandata
in modo tale che 11 ligquido si diffonda radialmente
attraverso la matrice per ricadere in uscita da ogni
cestello in fondo al serbatoio ed essere inviato ad

una conduttura di uscita (33).

Il metodo, secondo una o pitl delle precedenti
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rivendicazioni, in cui 1in detta fase estrattiva e
prevista una c¢ircolazione chiusa del liguido in
condizione subcritica il gquale liquido circola piu
volte in ingresso ed uscita da detto serbatoio (S301,
S401) per pol essere inviato alla successiva zona di
espansione controllata una volta terminato i1l processo

di estrazione dalle matrici organiche e/o inorganiche.
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