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DESCRIZIONE

Procedimento per Pestrazione & resing ¢ gonma da plante di suayule.

La presente mvenziong st iifensee al setfore dellindustng dellestramone e
lavoramione & gonnma natueale, © altn components, da matentale vegetale.

In particclare, Umvenzione nguarda un procedimentoe di estrazione i
resina & gomima dalle prante del guayule, che comprende I raccolia, la
comservazions, i frattaments meccanice e chumico delle partt della pianta,
applhicabile sa 1n laboratonio che su scala industniale, caratfenzzato da rese
quanfitative e dalla qualia der prodoty estratht significativamente elevate.

I guayule (Pasfennsn grgesfanm) © wn awrbusto pererme ongmano delle

regiom semideserfiche del sud-ovest degh U18 A (in particolare del Texas) e del
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nord del Messicn, Questa pranta acowmula gormme naturale, costituata m mamera
preponderante da cis-1,4 pohisoprens, sotto formie & lathce (una sospensione o
dispersione latiescente m acqua) sopratinito nella corteceia des ramy e del fusio. 11
comtenuty di gomma nabuale pud dipendere da vart fattom ambiental, &

colfivazione ¢ di conservazione e nisulta compreso ra i 5 ¢ i 20% del peso totale
della pranta secea.

Lestrazione di gomn naturale dalia pranta i guavule, cosl come allve
piante appartensnil a genen delle Asteraceas, Euphorbiacese, Campanulacese,
Labiatae & Moraceas come, per esempto, Fuphorbia lafowis, Porthenium
incammn, Chrysothanoass naseosus, Pedilanthus mocrocaepus, Cryptostegia
grandiflora, dscleping syriaca, Asclepias speciasa, Asclepios subuiate, Solidago
rdtizsima, Sedidago grannifolin, Solidugo rigida, Sonchus arvensiz, Silphan spp,
Cacalin  avviplicifolic, Taraxacum  kok-saghyz, Pyonondhemuon  ncwuss,
Terwreum canadense, Campareda americma (per revitd indicate con i fermune
“di tipo guaywde™), rappresenta vn umportante altemativa all estramone it gomima
nafmale dell’Heven brasifiensis, sopraftutio in considerazione della maggior
resisienza di queste specie agl agenti patogem che attaccano UHeveq, al minont
costi i importamiene della matena wuma & ongine vegetale e m virtu del munoy
condenuto, nelle gomme estratte & queste plante nspetio o guella dentvata

P
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di tipo I {o IgE mediata).

Per questt motivt neghl ulting anmi sono stall condottt numerost studi volfi
allo sviluppo & metodi ¢ tecnologle & estrazionie della gornma natarale dalle
pilante non-Hevea, come, per esampio, le plante d guavile o & tipo guayule.

E* umportante notare che, mentre la gomma natuwrale  dell’Hevea
brasilierssis @ otiene raccogliendo il Iattice presente net dott laticifent hungo la
scorze prabicando delle masiorn corbicall a deth canaly, 1o gornma naturale del
guavide s accumda allinterno delle cellule della panta (fusto, foglie e radicty e
pud essere ottermuta frantuwrnando 1] mateniale vegetale ¢ raccoghiendn 1 coamponsnts
celludan con metodt fister ofo chormer

I processt dell’arte nota prevedonoe UVestramione della gomma dalle plante
di guavide mediante macinazione delle prante ¢ estramone della gotmma stessa con
acqua o con solventl organct.

Per esempic, la domands mitemazionale WO 2014/047176 descrive un
metodo & estramone della gomma di guavule chie prevede un trattamento “post-
raccolie” (ovvere “pre-estramone™} che comprende i parziale essiccamento del
materiale vegetale In WO 20144047176 ¢ infatth dumostrate che quande viene
estratta da miafeniale vegetale contenente hvelll &b wnmidita residua al & sotto &
deterrmanats valon, Ia goroma di guayvile 2 caratterzzata da un paso mclecolars
significativamente infeniore e conseguentemente ¢ & qualitd inferiore. Inolfre
anche 'efficienza di estrazione cala i rapporto alla dumnuzons del hvelle &
wnndita residua. Lestrazione desentia nella suddetta domanda & effettuata con
nuscele di solventt crgarcr apalan e polan (par esempid pentano/acetone}.

D1 fatto, la maggioranza det processt deserith nell arte nota, nell ottiea del
solo recupere della gormna, prevedone Uestrazione m un wuce stadie di tuth 1
principall componentt che sone ofteribalt dalla pranta del guayule.

Tuttavia, allo scopo di soddisfare ght standard di qualita {per esemplo gh
standard  defimty da ASTM Internabionaly, la gomma natorale deve essere
sostanzialmente pura, ovvero depnivafa degli altri compostt estraitals dal materiale
vegetale e degh alin contaminaniy. per guesto motive sono staly sviluppatt metodi
che comprendono stadk di mimozions der suddets compostt estraalals dalla pianta

del guavule, in particolare della resina
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La domanda & wevelto mternazionale WO 20137134430 desenive un
progesse di estrazione della gomuna natrale da prante non-fHevea, che prevede la
raccolta delle prante i guayule, la nmoezione di gran parte dellapparate foghiare ¢

Ia parziale essiccazione del materiale vegetal

=

_i'b

Dope fantumasione & macnazions, U matenale vegetale 2 posto m
sospensione m presenza di un solvente srganico polare {per esempio acetong) ¢ wn
solvente organice apolare {per esempio esanc). Dopo separazione della bagassa
dalla sospensione, st offiene una sospensions, o muscella, che confiene gomma e
resing. A gquesta nuscella viens aggnanto ulteriore solvente arganico polare m
modo da provocare la coagulazions m particelle della gomima, le quali vengono
separate per sedimentamione. WO 20137134430 non descrive 1 recupero della
resina reswdua dalla ymscella da o & stata isolata la gomma ad alio paso
molecolare, poiche DMinteresse  prncipale & mvolte  all’elinunamione  dat

contarmnant dalla sospensione contenente la gornma.

if brevetto US 4,681,929 desenive un processo di preparazione dells

(40

gomimna di guayule, realizzata m un singolo stadio, m ow 4 matentale vegetale

{1

softoposto a estramione con solventt organict polant (per esempio metanclo)
apolant (per eseinpo esane), otfenende qundt una nuscella che contiene sia la
gorma che la resma. In un aspette prafentio dellinvenziong, i procasse pravade
una prima estrazione della resina con solvente organico polare ¢ una seconda
estrazione della gomma whilizzando solvente crgamicn apolare. Una particolanita
del processo deserifto m US 4,681,929 consiste nell’utilizzs della nuscella stessa
come agente di estrazione, aggiunia al solvente fresco i parcentuale fino al B0%,
riducendo i queste modoe la quantita & solvente necessaria per Uestrazione.
Inolive, Ja solusione confenente resing &/0 gormma, viene separata dalla
bagassa mediante spremita anzichd per sedimentazione o drenaggio per gravita
i questo miodo 1 voluna & bagassa da risclacquare sone particolarmente nidotty,
permettendo di liatare ultertormente Uoblizze di solveniz ergamco. Anche m
questo caso tutfavia la resuna & considerata alla stregua di un contaminants della

ed sliminars.

gomia, da ninuove
[Ma termnpo futtavia la resina del guavule, prodotta dalla pianta mn quantita
comparabili se non superion alla gomma, ha trovato mnpiego per diverst scopt tra

3



PITST40IT

tquali, a titolo & esempio, 13 fabbrncazione di adesivt ¢ la produzione di pannelh
i legno resistentt all'atfacco di parassift. Per quests mobivo i alewn procedimenti
desenith nell’arte nots & data noportanza anche allsolamente & guesio
componente.

Per esempin, U breveitte US 4,435 337 desonive un processe per estrarre
gomina, resing, compost solubih m oacqua ¢ bagassa chie prende spunto dal

o “stonco” di estramone della gonuma di guayule, denonunatd “processn

LR

Saltdlo™ {descritfo nel volume “Guavule: An Alfermative Source of Natural
Rubber”, 1977, Nattonal Academy of Scencesy I processo descntin m US
4,435 337 comprands tna fage prelurinare di essiceazione parmale del matenale

regetale, quundi estrazione della resing con acetone amdro ¢ una fase di recupers

o

o

della gomma, dei compost selubili in acqua ¢ della bagassa mediante flottamone
del materiale gommoso, quest'ulfima fase m analogia con il vecchio processo
Saltilo, In USRS 4,435.337 11 evidensia i fatte che Pestrasione della resina @ fanto
pan efficiente quando pitt il solvente estraente contiene quantita ndotte & acqua;
molire 51 osserva che, maspettatamente, per estrarre la resma stessa dal matenale
vegetale, nsulta essere pit vantageioso Puse della miscella contenente resina
congentrata, nspetto all uso & sokvente fresco.

La domanda & brevetto US2014/02882355 desenive un provesse per
separare  gomma, resina ¢ bagassa, comprendents wma pruma  fase
omoegeneizzazione del matenale vegetale in presenza & wn mezze m grado di
solubihzzare a resing, che viene i segwito separata dalla bagassa, una seconds
fase di ultenore omogensirrazions della bagassa m presenza i wn solvente m
grado di solubilizrare la gomma che viene in seguito separata dalla bagassa, una
fase Anale di essiceazione della gonuna ¢ della bagassa chie pud comprenders, per
esenipto, Uevaporamione del solvente m film sottile Mwiped filim evaporators™ e
Pestrusione della gormmma. US2014/0288255 deserrve molire wi processe in o if
matenale vegetale & ornogeneizzaty i presenza i un “solvente di macinaziong”
i grade & solubilizzare Ia gomima e la resina, che vengono separate fra di loro in
uno stadio di punficarons succesaivo niilizzando un solvente di fazionamento.

E" mmportante nofare che USZ0I4/0288255, pwwr ponendo Maceento
sull importanza del corretto momenio di raccolia della pranta, mediante cunaturs

:1
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o estirpazions, non formsce nsegnamentt sull vty di un’eventuale stagionatura
delle prante dopo Ia lovo raceolta.

Anche U processo desentio nel brevetle ewopeo EP 0164 137 non
prevede una fase di stagionatura del materiale vegetale, al confrano, m EP
0 164 137 a1 sottchinea Vimporianza & processars le prante di guavale subito dopoe
H raccodto. In accorde con d processo &t EP O 164 137, Pintera pranta i guavule
viene sottoposta a estraziong medianie percolamons in confro-gravita con selventi
organict {per esempio esano, oppame la muscella che st otbene Jdall’estramione
suddettay m grado & selubihizzare s1a la resina chie la gomma. In una seconda fase,
alla nusccla otteruta dallestrazione & aggnungs un noresolventz della gomma
{per esempdo acetone), che provoea la precipifazione & quest™ultuna. La gomima
deresinata viene guandi recuperata m forma relativamente pura mediante lavaggmo

e niprecipitazions seguifl da filfrazione efo centnifugazione.

La Richiedente ha mdividualn ner processy dell’arte nota almeno fre
inconvenientt:

1. 1 processt che prevedone ["estrazione di gommma e rasms m singolo
stadio non permetiono & recuperare quantitativamente la resina, che, come sopia
descritto, possiede un imfrinseco valore commerciale,

201 provesst che prevedono Uestramone di gornma e resma m singolo
stadio e successiva separazione dalla resina, permetione di otfenere gomuna che
tuttavia necessita i ulterzon passagg b ponficaziong per soddisfare gh standard
qualitativi che i mereato wpone,

la bagassa oftenuta dopo un'estramone m sngole stadio, sta esso
effettuato con solventl orgamcl © oon acqua, pue confenere ancora quantifa
rifevants di gomma & & resina, ¢ per gquesty mottvd pud essere considerata non
adatta a ust {es. in agnicolwa o nell’alimenfazione animale} diverst dalla
valotizrazione comte combustibile.

La Richiedente s1 ¢ dungue posta i problema i indvvdusre un noovo
procedimento di preparazione & pomma, resina ¢ bagassa a partire da plante di
giayule, m modo da oftenere 1 suddeth componenit con rese, ¢ con caraffenstiche
gqualitative det prodotti, miglion rispetto at processt dell arte nota.

E® pertarto mwno scopo della presente mvenmione quello & fotmre un
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progesse b estrazione della resina e della gomuma da prante &b guavule
caratterizzato da accorgimentt volti ad ottenere la massumna resa di estrazione, che
sta sostanzalmente prive deglh inconveniant della tecmca nota sopra evidersaty,

Per gli scopt della presente descrizione ¢ delle nvendicazion che seguono,
e defimimorne degh mitervall mumenei comprendono sexnpre gl estrenm a menoe &
diversa specificamions.

Per ghi scop dela presents desenizone ¢ delle nvendicaziont che segnono,
a meno & diversa specificazione, tutti 1 rapporti e le percentuali sono wi peso.

Nella desenizone delle forme di realizzazione dells presente mwenwmone,
Puso der termim “comprendente™ o “contenente”™ mdica che le opziom desonitte,
per esempio tiguardantt le fast & un metodo o di un procedimanto o 1 componenti
di un prodotio o di un dispositive, non sono necessanamente esaushive. B tuttavia
mportante nofare che sono oggetto dells presente domanda anche le forme &
realizzazions m o i termune “eomprendente™ rifento alle opzion desontie, per
esermnpio riguardantt le fast &1 un metodo o &t un procedunents o 1 componentt di
un prodotio o di un dispositivo, debba exsere interpretato come “che consiste
essenzialinente di™ o “che consiste di”, anche se non dichiarato esphcifamente.

Nella presente descrimiong ¢ nelle nivendicaziont che seguono, per pranta
di guayule st miende genericamenie sia la specie Parthersum argentanon che le
pante npo suavile delle specie elencate in precedenza.

At firn della presente mvenzione, con i termune “matenale vegetale” s
mitende qualsiast forma (per esempio, la pranta intera, parft & pranta, comprese
radicn, rany efc fusto, fhghe, Peventuale cortepara, franunentt di pranta ottennb
mediante mbwazione, macinazione, sccelera, briquette ¢ pellet oftenufl per
cornpatiasong der famment: i pranta) in ow a pranta di guayule viene nhilizzata
allo scopo di estrarre, per U mesro & metod chinnel ofp fisigr, la gomma, la
resina e gl alfn component: presentt nella panta stessa.

Con i terone “bagassa™ s1 mibende la pormong residua i moateniale
vegetale derivante dai processi di estrazmione. La bagassa puo includers anche
piecole guantita di materiale non vegetale {es. ferncoio, sabhia, ece ) tipteamente
associato alle radict delle prante ¢ denvante das terrem di coltivazione.

As B della presente myvenzione, con i fermine “muscella™ st miende una



PITST40IT

soluzione, una sospensione o una emudsione costifuita da gonuna /o resing, acqua
efp sobventt prganct n ow s & realizzato i procedimento di estrazione, ottenuta
dopo separamione della bagasss

At firg della presenfe mmvenmions, con il femine “miatenia volatile™ st fa
rfernmento a compostt diverst dalla goymina che possone assere contenubs
all'inferne &1 un campione ¢ gommma allo state solido, ma che passano m fase
vapore ¢ sipossono separare da detto campions a teroperature nguah o maggion
di 100eC.

La deternunasione della matena volatile presente m un carpiong di
gomma allo stato sobde pud essere effettuata, per esempio, atiraverso 1l fest
standard ASTM DI 278-81 (1997}, noto al fecmico del rams.

La determmazione der compostt orgarna volatih, o VOO (per esampio,
del solvente orgamco apolare presente n un campione di gomima allo stato solido)
2 della lore concenirazione residua & molbre realizzata mediante gaserarnatogralia
con nvelatore a wnirzaziones di flamma, wiihizzande wa soluzione standard del
stgddetts VOO a concentrazions ncta.

Ullterion caratterisfiche ¢ vantaggn della presente nwenzione risulteranno
chiart dalla sepuente desonizione deftaghata e facendo nfermmento alle figure
allegate, che misndono illustrare e carattenstiche generali del metode, della
strutfwa efc det matenalt uhiizzatt m aloune forme &t realizzazions
delP'mvenzione ¢ a camnpletare la descrizione serifta sottostante.

In particolare la Figara 1 € wno schema a bloccht eomipleto & una forma di
realizzazione del metodo della presente mwvensione, a partre da pmanie odere
guavule.

La Figura 2 & uno schema a bloccln che rappresenta una parte del
procedimento secondo ww forma i realizzamione altemafiva della presente
twenzione, ol gh stadi di defogliazione (") e conservazione (7o} sone In
ordine imvertibo. Per maggiore chiarezza non é stata modificata la munerazions
degh stack. In detta figwra, gl stadh U7 ¢ “¢” sono rappresentatl da riguadn
grassetiaty

La Figura 3 niporta Ia distubuzione di pest mielecolan (MW della gomuma

natiwale oftenta con i processo m accordo con Pinvenmiong, defernnata
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attraverso "analisi cromatografica a penmeazione di gel (GPCY, convententeniente
realizzata in accordo con i metodo standard ISO 113442004, 10T “Rubber, raw,
synthetic — Determination of the molecular-mass distribution of solution polymers
by gel permeation chromatography™), nhilizzands polistirens come standard. Tale
nietoda ¢ note al teenieo del ramo.

E' amportante notare che le figwre sopra eifate mfendono dlustrare le

aratteristiche gensrali del meindo, della strotturs ofo del mateniall utilizzats in
aloeine forme di realizrazions dell invenzione e a completare s descnizione soritta
sattostants.

(Jueste Hgwre non sono, foftavia, m scala 2 possono non niletiore
acouratamente le precise caratteristiche shruthrali o le prestazioms di una data
forma di realizzazione, ¢ come tall non vanno misrpretate per defimre o hoatare
mn mtervallo &t valorl o una proprieta di detta forma di realizzazione. Lhusoe det
nunen di nferimento sonel o wdenti nelle figure mtendonn mdicare la presenza
di une o pan elements 0 wna o pin Amzon analoghe o wdentiche.

La presente myvenzone nguarda un procedimerito per Pestrazone di resina
¢ gomina da pante di guavule, comprendente:

a. raccogliere le plante di guavule;

b defoghare dette pianie,

¢. conservare le pante defogbiate mun ambiente a temperatioa © vnndita

relativa controllate, per un fampo compreso s 7 e 21 glom, m medo
chie onmdita residua contenuta nelle prante st mantenga nell'infervallo
30-45%;

repetal:

=]

d. macinare dette pante defogliate fine a otfenere un mafenale v

e

comprendents Tammentt di plante con perzatura media compresa ta

(
)
(&

83 e 10 mmy,

4

disperdere detto mateniale vegetale in un sistema solvente polare,

Piny

e

comprendente abmenc wn solvente mganico polare ¢ wn sistema
stabilizzante, per offensre una sospensione;

{ softoporre  la sospensione otfenuta alle stadie ¢ a
fltrazione/pressatira per separare wna pruma muscella comprendente
detta resina da una prima bagassa,

el
[
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g, nmuovere Ualmenc un solvente organico polare da  defta pruma
muscella per offenere la resina concentrata,

h rnuovers Mabmenc un solventz orgamcn polare dalla prima bagassa
ohemta allo stadio 6

1 disperdere detta prirna bagassa deselventizzata oftenuta allo stadhio W
moun osistema selvente apolare, comprendente almens un solvente
orgayrcd apolare & un sistema  stahbilizeante, per oftenere wna
SOSPENSIONS,

1. sotioporre  della  sospensione ottenuta allo stadio ™7 a
Hltrazone/pressatura per separare una seconda miscella comprendente
detta gomuna da wna seconda bagassa;

k. nmuoovere Ualineno un solveniz orgameo apolare da detla seconda

nunscella per ottenere la gomima allo state sohido;

L ormmwevere DPalmeno un solvente orgarpco apolare dalla seconda

bagassa oftenuta allo stadic ™

Prefenbimente, gh stadi del suddetin procedumento possono  sssere
condotit 1 sequenza da “a” ad “17 Come desenfto meglio i sepuito, in alowe
forme di realizzamions dellmvenzione, alowm deil suddeth stadt possono essere
condoti 1in ordine wnverbito nspetto allelenco sopra nportate, senwa modificare il
principio generale dell’ uwenzione.

Rigpetio a1 processi dell"arte nota, i procedimento m accordn con la
presente nvenzione prevede Uestramione separata della resina e della gonuma da
plante i guayule, evitando 1l contatto tra 1 due differents solventt crgamuct In
questo modo ¢ possibile riciclare e rnfilizzare 1 solventi organict stesst, dopo
crascun processo di estrazione, senza prevedere complesst passaggi i separazone
i rscele di solvente.

Inolire, Uestrazione della gomma mediante Tutilizzo & solventi organiet
anziché di acqua, presenta il vaniaggio di non nchuedere Vimpege di grosst
quantitativi &t acqua, da sottoporre necessaniamente a un processs dif depuwazions
privaa dello smattunento, Al contranio, Punpiego di solvenii organier consente &t
rdilizzare deth solventi dopo ogm stadio di estramions m un sistema a ncele

chinso.

(X))
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E' noto ¢hie Pacowmilo di gomma nelle diverse parhi delle plante &
guavule dipende da divers: fatton, quali Peta della pianta, Uintensita dells luce
amnbientale, la dispombilita di acqua, ls temperatura, la stagiong. Per esempio, 11
huoght onginan la planta di guayvide acounmda gomima net mest invernalt, mentre
dlestate prvilegia la produzmiong di resina (8. Maerae, MG (ulliland, J. Van
Staden m “Rubber production m guavule detenmunation of rubber producing
poteninal” (1986) Flant Physiof. vol. 81, pag. 1027-1032).

Preferitalmente, Ia raccolta delle plante &t guavule m aceorde con
Pinversaone viene effettuata alla nipresa del penode vegetativo di dette prante.
Timeamente questo pertode comprends Ia prinavera e inimo dell’asta

Inwna forma & realizzazione prefenta della presente mvenzione, le mante
miere di guayule sono raccolte m caropoe eftettuando wn taghe al collette del fusto
(nel caso 31 preveda Ia ricrescita per nicacoin}, o estirpate alla radice {nal caso
cu la panta non abbia uno sviluppe arbustive o non st oph per la ricrescita)
{Figura 1, riquadro 18).

1 fise di raccolta, le prante possono essere raccolie mannabmentz o da
macching raccoglitnet, prefenibtlmente con Wi pezzalura maggiore © usuale a &
et ¢ minore o wguale a 20 om, per facibitare le operamiom successive i
HIITAZAZZITIAINRIHD © COTBRIVARIONE.

Preferibilinente la pezzabura pud essere compresa tra gh R e 115 am ¢
ancora pi prefenibilinents la pezzatura é compresa trat 1021 12 em

Per gli scops della presente uwenzione, negh stadi suscessivi alla racecita,
2 gve non diversarnents specificato, per “manta™ s1 mtende s1a la planta mitera, sia
t framanent: di pianta nella perzatwa & raccolfa.

Dopo la raceoolta, le pante possonn essers defoghate parzialmente o
totabmente (26}

La defogliazions pud  essers  effettuata manualmente  oppure
meceanicaments mediante defoghatno a lame, a rall o pnenmatiche. In questo
case, 1a separazione delle foghie dai fissti avviene grazie a vibrazioni e flusst d'ana
chie sfruttano fa manor densata delle foghe rispetio ai rami.

Preferitnlmente alimeno i1 38% delle foghis sono rumosse da dette pmants
durante lo stadio *07 del suddetto procedimuento, pro prefenbilmente almeno i
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80% delle foglie sono nimosse dalle pante.

In seguitfo, le piante defogliate possono essere sottoposte 3 wn attaments
di conservazicngs.

La Richiedente ha scoperto che, maspetiatamente, softoponendo le plants
di guavale depo la raceolta ¢ ln defoghazione, a un opportune trattarnento &

onservazione, ed essiccamento parsiale, in un ambiente a temperatura & unudita

relativa controllate (3, ¢ possibile estrarre con rese elevate una gomana
caratferizzata da wn alto valore di massa molesolare media ponderale,

Senza volerst nferue ad alcuna particelare feoria, i metabohismo della
planta pud proseguars per wn breve pertode di tempe anche depo o tagho, e m
particolan condizions & temperatura © wnkdit’a 31 osserva che la massa molecolare
media ponderale dell elastomero presente nella pranta conbima ad awmentare, fino
addirittura a tniplicare rispetio al valore di parfenza. Inoltre la gomma estratia
dopa lo stadio i conservazione m accorido con invenziong mosira un indige &
polidispersata nidofto © una distnbuzione delle miasse molecelart medie ponderali
di detto elastomero all’mtemne & un mtervallo molin nistretto, caratienstica che
contribansee a definure Ia qualitd complessiva del polimero naturale,

Come ¢ noto, Pindice &t pohidispersita, o semplicemente “dispersifd”, @
rappresentate dal rapporte fra rmassa molecolare media pondderale o massa
molecolare media numerale (Raceomandazione IPAC “Dispersity i polvmer

¢

scienice™ (2009}, Pure Appl. Chem. vol. 81 pag. 351-353).

Per gh scopl della presente invenmione, per ambiente a femperalwa o
vmidita relativa controllate s1 mtende un luoge m ow la temperatura ¢ Mumdita
refativa dell"ana sono momtorate © modificate m base alle specifiche esigenze.

Lunnditd relativa (UR) ¢ rappresentata dal rapporto percentuale fra la
quantita di vapore confenta da un volume dana ¢ la quantita massuma {glog a
saturazione) chie Io stesso vohume d'ana puo contenere nelle stesse condiziont di
terrperaiira e pressione.

Per wmichta residua st mtends mvece la percentuale di acgua contenuta m
un campione Q1 matenale. Essa viene caleolata per differenza sottraendo a 100 i
tenors 1n sostanza secea determinaio per pesatura del campione dopo essiccazione

3\\ 8

a pressione costante e & temperatura di 90°C per almeno 24 ore.

il
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In un aspetto prefenitn dell'iwenzione, lo stadic "7 del suddetin
procedimento puo essere condotto m un ambiente i cw la temperabura @
rardenuty costantermente tra 15 e 407

Inun wieniore aspetto prefenifo, detfo stadio “¢™ pud essere condotio in un
ambiente m ow la temperatura & mantenuta tra 20 ¢ 30°(C.

In wy wienore aspetto prefento, defto stadio ¢ del progediments
accordo con Piwvenmione pud essere condottn m un ambiente m cw Puomudita
relafiva ¢ mantenuta costanferments fra I'80% e i} 85%.

Ne R

In un wlteriore aspetto prefento, datte stadhio "¢ pud essere conddotin in un

ambierde 1 ow Duomdita relativa @ manteninta tra '80%6 & 1 30%.

L8,

In un aspetto prefenitn dell'iwenzione, lo stadic "7 del suddetin
procedimento pud essere condotic per un tenpoe compreso tra 10 ¢ 15 grlomy, E
alla portata dell’esperto del settore la capacitd &t deternunare, in base allumidhia
contenuta nelle prante appena taghate, 2 1n base alle condizonn di unudita relativa
e ¢ temperatwa dell ambiente in o viene condotta Iz conservazions delle prante,
Ia dwrata dello stadie 07 nell’arobile dell'mtervalle prefertte, m modo che
Punmdita residua delle pante stesse rimanga all'interno dell intervallo 30%96-45%.

In wi aspetio prefento, al fermine delle stadio o7 del suddetio
procedimento Vonudita residua nelle puante taghate pud essere compresa fra il
35% e 1 40%.

In una forma di realizeazions dellinvenzione, rappresentata in Figura 2, lo
stadio ¢ di conservazione pud precedere lo stadio b di defoghiamions. In
gquesto caso la conservaziong pud essers effettuata sulle prande &t guavule nom
defoghate.

La macinaziensg delle prante (o delle parts della prante) dello stadho =d” pud

{T

ssere effettuata con qualsiast metodo e apparecciuatura utile alio scopo {48, Per
esenipto st possono utilizzare miaccline trifuratrict quall cippaton, frantumator,
granudaton, yadim a larne, mulin a martell, roudim 8 bl lise o corrugat, b
a pietre, nudun a palle. Prefentbilmente, detio stadio “d” pud essere realizzaio
uhilizzando ono o pid mulu a martell. In un aspetto prefento dell™mvenzione,
dette stadio “d” pud essere reabizzato utihizzands i sequenza uno o pu mulig a

martelll @ wno o pio muding a rlll corrugat
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In un aspetio prefento, detto stadio “d” pud essere realizzato utilizzando in
sequenza uno o mu i a mardelll © wio o pioomubing a rall lisen
In wn aspetto prefento, 1 frammentt & matenale vegetale ottenuf
attraverse lo stadio “d7 di macinazione possono avere perzatiwa media compresa
tra 0,3 ¢ 7.5 mon. Inon udteniore aspetto prefento, deth framments hamno perzabura
media compresa tra e 2 mun.

Il materiale vegetale otienuto athraverso lo stadio di macinatura puod 2ssere

quingdl rapidamente unmerse moun sistema solvente polare (838 comprendente
alineno un solvenis orgameo polare @ un sistema stabilizzante.

In quesin stadin “e” avviene estrazione della resina ad opera del sixtema
solvente polare.

I volume & solvente orgarsco polare da utitlizzars € caloolato mn base al
peso della prima bagassa. Inun aspetio prefenfo, U rapporto tra volume di sisterna
selvente polare o peso della bagassa pud esserz compraso tra 1o 7, 2
prefertbilmente & compresotra 2 e 5.

Preferibilinents d sisteina solvente polare whlizzaio nello stadio "™ pud

comprendere almeno w solvente organies polare scelto ra un aleol avente da 1 a
8 atorm di carbonio {per esempio, efanolo, 1sopropanclo), etenl o estent aventi da 2
a 8§ atony & carbonto (per esempio, acelate d'ehile), etert cicha avenfi da 4 2 8
aton b carbomnio, chetont aventt da 3 a 8 atonu i carbomio {per essmpio,
aceione, metletdehetone), o loro rmscele,

In un aspetto prefento, il solvente organics polare puo essers scelfo tra
etanclo & agatone.

In un aspetto preferifo, detto solvente crgantce polare ¢ efanolo.

I sistema stabilizzante presente nel sistema solventz polare pud
comprendere  almenps un  anbiossidantz.  Come  anfossidanfi st possono
vantaggiosamente wihizzare denvatt idrochinonict, compostt denvati del fenclo
sashifutls con grappr steneaments ingombrats oppure p-Enilenediammine con
gruppt anunimel stericamente unpeditt o loro miscele. In un aspetio pefertto, i
sistema solvente polare pud comprendere un anbiosstdante scelto fra muscele

cquose comprendent: 2,3-diftert-aml hdrochunone (numero CAS 79-74-33 2 sale
sodico delllacido slchilnaftalenssolfonico polimernizzato (nument CAR S084-06-

4y
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436290-04-T), nuscele  acquose con prodoth b reamione i pecresolo,
diciclopentadiene e isobufilene (munere CAS 68810-531-3) e sale sodico
dell’acide alchinaftalensolforico politnenzzaty (numert CAS 9084-06-4/36290-

D4-7),

petiltioy-1,3 S-tnamin-2 - j-amine - 2, 6-di-tert-butitfenclo
{nurnero CTAR 991-84-4), N-1 3-dunetdbutd-N'-tnul- p-mﬂknr dharnrming (Iunere
CAS 793-24-8} o muscele & N-13-dimetilbunl-N'-fenul-p-femienediammina
{numere  CAS  793-24-8) e N-1 4-dumetdpentl-N'-tenl-p-fenlenedisimmana

(mumnerp CAS 3081-01-4), o loro miscele. Preferibilmente i sisternr solvente

m

polare comprende Uanbiossidante 4-[{4.6-Bis{octdtin}- 1,3 S-tnazin-2-1}-arnmo}-
2 a-di-tert-butifenela.
In un aspette prefento, i sistema solvente polare puo essere posto a
contatio con d matenale vegetale m uno o pin stadi n controvarrante, con o senza
agifarione, per un fempo compress ra 0,1 e 3 ore, a una temperatiwa compresa tra

23°C ¢ la temperatira d ebellizione del solvente orgaruco polare uhilizzato,

™

In un aspetto prefento, defto stadio “” ¢ condotio per wn temipo compgess

In un ulleniore aspetio prefenito, detio stadie 2™ ¢ condofto a wna

tenperaiira compresa fra 35°C e

£330
W

7

In un aspetio prefentin il sistema solvenie polare o il matenale vegetale
possong essers post a contatfo tra lovo per un tempo compreso tta 0,5 ¢ 2,5 ore, a
una emperatura cornpresa ira 35 & 30°C.

Al termine, s sespensione di detfo materiale vegetale nel sistema solvente

LR

polare viene solfeposto a filfrazone/pressatora (stacho "7, &8), allo scope i
separare fra loro wna sospensionsfemulsione Houwida (cosuddetta “rmscelia™
arricchita i resing e una porzione sohda defimta “primna bagassa™

Lo stadin 7 del procedimento m accorde con Pivenzione pud essere

realizzato con filin pressa, filrt sotfo vuoto, presse a vite, presse rofative, presse a

(T*

brreella, presse a membrang o con gualsiast altre sisterna meccanico atto a
separare una fase lquda da una fase solida.
In un aspetio prefenio, la ﬁlt:i‘:ﬁzi@n&fpm&;s:;i'f,m‘a pud essere effettnata a
o0 " (‘/“

temperahire comyprese fra 23°C e 50°C per favorre 1a separazione della nuscella

arricchita m resina dalla bagassa che contiene 1a gomma.

=
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E' mnportante nofare che parte della gomima presente nel matenale
vegetale {in particolar modo Iz gomuna cosiddetta “a basso peso molecolare”
avvaro caratierizzata da tma massa molecelare meddia ponderale inferiore a 20167
gimol) tende ad essere solubtlizzata dallo stesso sistena solvente polare utilizzato
per estrarre la resing.

In un aspetto prefentn, detta filtramione/pressatra dello stadio 7 del
procedimento pud essere effetivata a temperature canprese tra 23°C ¢ 35°C. In
tali condimiont, [a gornma a basse peso molecolare fende a precipatare e quindi puo
essere separata per Gltrazone msieme alls bagassa. La muscella ottenuta qunds
contiene sostanzialiente sole resina.

In un agpetto preferifo, detta filtrazione/pressatra pud essere effettuata a

temperature comprase tra 35°C ¢ S07C In tall condizon, Ia gomuna a basso peso
molecolare tende a rumanere in sohwioneg ¢ qundl R nuscella ottenuta dopo
Gltrazionefressabura,  potendo  comprendere  defis goyna a basso  peso
molecolare, a seconda degh nfilizzr puo essere sottoposta o meno a un ulienore
stacdio di separazione della resima dalla suddetta gonuna g basso peso molecolare.

La muscella arricchifa in resina viene opporfnamente tratfata {stadio “g™,
781 in modo da allontanare il solvente organico polare, che pud essers ngiclato
allo stadio e ¢ recuperare la resina esirafta dalla pants n forma concentrata,

Detto traftamento puo essere realizzato per evaporazione mediante calore
mdiretto efo stiippaggio con vapore diretin oD strippaggio COn ang a pressiong
amosferiea o softo vuoto.

E* nuportante sottolinears che insieme alla resina estratia dalla pranta nelle
stadio “e”, nella nuscella pud essere presente una certa guantita i acqgua che,

g

nello stadio “g™ deve essere separata dal solvente, mediantz il frattamento sopra

descritto o per distillamone, prima del ricielo del solvente stesso alle stadio &
estrazione e

La resina del guayule poo essere utilizzats m omnoliephol camg &
applicazione, come descritio, per esemipio, da F.8. Nakavaima in “Guayvule fuhue
de

-

clopment™ (2008} Indusirial Crops and Froducis, wol. 22, pag. 3-13

Laresina ¢ ricea i metabolifl secondan fra 1 quali sono comyprast ghiceridi
di scrdi grasst, cere e costitnents isoprenict appartenenty alla famigha det terpem,

4
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di potenmiale miterssse per Uindustria essenziera & per la produzione di ferormont
di mnsefti, che m alow cast hanno dimostrato proprieta & miteresse per i seftore
farrmacologico ¢ cosmetion,

Inolire 1o fasione resinica pud essers utilizzata vanfagpiosamente nel
trattamente det mateniall legnost uhilizzain in edilizis per avanentame la resistenza
aglt agenti atmosfertct e aglt attaceln di parassiti quali, per esemipio, funglu e
termuty

Ualla bagassa ofternata dalle stadio &t filiramione/pressatura 17, privata
della resana, ma ancora contenente la gomna, viene ninosso i solvents crganico
polare residun per evaporazione mnediante calore mdivetto 2o stnppaggio con
vapore diretto efo strippaggio con ana a pressione abimosfenica o sotto vuoto
{stadio “h"”, 8G).

In questo modo & evita la nuscelazione tra il sistema solvente polare ¢ il
ststerna selvente apolare che viens utihizzate nella fase successiva i estrazione
delia gonumna.

I solvente orgamen polare recuperate dallo stadio i rumoesione “h” (88
vienie tinto allo stesso solvente recuperate dallo stadic di runezione “g™ (),
riciclato allo stadio “e™ (B8}, eventualmente dopo distillazione per ehnunare i
contenute residuc di acqua

La bagassa, privata della resing & del solvente organico polare, viens po
sotteposta a un seconde stadio & estrazong nello stadio ™17, mediante disparsione
a1 un sistema selvente apolare (38) comprendente almene un solvente orgamco
apolare ¢ un sistema stabihzzante. In queste dadio, avviene Uestrazzone della
gomina ad opera del sistena solvente apolare.

I volwme di detio sistema solvente apolars da nhilizzare é caleolato in base
al pese della prima bagassa. In wn aspetto preferito, d rapporto fra volume i
sistemia solvente organico & peso della bagassa puo essere compreso fra 1.3e 7, ¢
preferibibments & compreso ra 2 e S,

I sistema solvente apolare utilizzate nello stadio 17 pud comprenders
alimeno un solvente wrocarbunico. Prefeninlmente, detto almeno un solvende pud

essere scelto fra aleand lingar o ramuficatt aventi da 4 a 9 atonu di carbonio {per

esempio, pentano, esano, eptano}, ccloaleand o ¢ alchil-cieloalean aventi da S &
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10 atonn & carbondo {per esempto, elclopentanc, cicloesane), idrocarburt
arvinaticl aventl da 6 a 10 afomn & carbonio (per esemipio, benzene, toluene,
stleng}), o lore miscele.

In un aspetto preferito, il solvente organies apolare & esano.

In un aspetto prefertio, il solvents orgamcn apaolare é cicloesano.

I sisterna stabtlizzante presenfe nel sistema  solvente apolare pus
cormprendere  almence un  antiossidante.  Come  anbessidaniin & possond
vantaggiosamente wihizzare denvatt idrochinonict, compostt denvati del fenclo
soshtint con grupp stenwarnents ingombrats oppure p-Emlensdisirmne con
gruppl armnimel stertcamente mpeditt o lore nuseele. In un aspette prefento, i
sisteria solvente apolare pud comprenders wn anbiossidante scelto fra muscele
aciuoss cornprendenti Q)Snfji[tert~az‘mljidmchinm’ie {manero CAS 78-74-3) ¢ sale
sodico dell"acido alchilbaftalenesclfomos polimenzzate {(numert CAS 8084-06-
436290-04-T, rmscele  acquose  con prodeth b reazione di pecresolo,
diciclopentadiene e isobufilene (munere CAS 68810-531-3) e sale sodico
dell’acide alchinaftalensolforico politnenzzaty (numert CAS 9084-06-4/36290-
34-7, 4-[4.6-Bisf petiltioy-1,3 S-riamin-2 - J-amino - 2, 6-di- tert-butitfenclo
(munerg CAS 99%344}, N-1,3-dimetlbutd-N'-feml-p-fentlensdiamimina (munero
CAS 793-24-8), o nuseele &t N-13-donetdbubl-N'-feral-p-fenlene diammina
{munere  CAS 793-24-8) e N-ld-dimetidpentil-N'-fenul-p-femlenediammina
{rumnere CARS 3081-01-4), o loro muscele. FPreferibilmenis il sistema solvente
polare comprende Uantiossidante 4-[{4.6-Bis{octitio}-1.3 S-tnazu-2-ilf-amino -
2 f-di-tert-butilfenclo.

In un aspetfo preferito, d sistema solvente apolare puo essere posto a
cortatte con la prima bagassa m uno o pu stadi m controcorrente, con o senza
agitaFione, per un fempo compreso fra 8.1 ¢ 5 ore a una temperatura compresa fia
5% e la temperatura di ebollizmone del solvente orgamco apolare utlizzato.

In wn aspetto prefentin, detio stadio ™17 & condotio per un tempo compreso
tma (5250

In un ulleriore aspetto preferito, defto stadio “1” ¢ condottc a wmn
termperatura compresa fra 33°C e 607

In un aspeito prefertto, i sistema solvente apolare e la seconda bagassa
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sono postt a eonfatio fra lore per un fempo compress a3 0.5 ¢ 2.5 ore, 3 una
femperatira compresa fra 35°C ¢ 60°C.

Al ternune, la sospensione di hagassa in solvente organico apolare viene
sottoposto a filiramions/pressahwa {stadio 17, 186}, allo scopo di separare fra loro
ona seconda nuscella ammwecluta m gommrna 2 wie seconda bagassa sostanzalmente
priva sta di resina che di gomma naturale,

La Gltrazone/pressatora pud essare effettuata come desoritio n precederiza
a nguardo dello stadio “f

Nello stadio “k™ successive, la seconda nuscells comprendente la gonma
natarale viene mviata allo stadio di rnomone del solvenie apolare (118} mediante
strippaggio efo evaporasione per iU recupero della gomma estratta dalla puanta.

In un aspetto prefento, la suddetia nmozione del solvente orgaracn apolare
puo essere effeffuata mediante strippaggio con vapore d'acqua, m presanza & un
ststermna disperdente.

A fale scopo, Ia seconda nmseella comprendente la gomma naturale in
soluzione, pud essere alunmerntata a wn reattore di sinppaggio, o “sinppar”,
contenente acqua ¢ nchadente wh sistema disperdente, m cw st convoglia wia

orrente i vapore d'acqua. Parte del vapore d'acgua mirodotfo nel sisfenia
condensa, fommendo cost 1l calore necessano all’evaporazione del solvente: si
offlene cosi i sospensione ¢i grun ¢ gomma nafurale in acqua.

I sistema disperdente fivonses la stabibizzamione della sospensions, m
modo da favonrne la lavorabilitd (per esemipto, consentendone la pompabilia) e
rduee la coestone der suddeth grem.

In un aspetio prefenfo dellinvenmione, i sisterna disperdente pud
cornprendere almence un sale solubile m acqua di vn metalle scelto tra Al Ca e
Mg, ¢ almeno wn fensicathivo solubde I asqua appartenente alls fanuglia det
policarbossilati. In un aspetio prefento  della presente  wwenzione,  detto
tensinathvo pud essere U sale sodico del copolimern & andnde malzica e 2 4.4
trimehil-1-pentene (CAS 371948-81-8). Detio tensicattivo, caratienzzato da una
tossacita estreroaments linatata, ¢ commeraalizzate i orma hooads, miscibile
con acqua, con i nome Sopropon® T 36 & Rhone-Pouleng, Geropon® Ti36
Riwdia, o Qrotan® 7314 ER di Rhom & Haas

ig
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Preferibilimente U sistemn disperdente compwende clorwo & caloio ¢
Crrofan® 731A ER

Lefficienza & nmozione  del solvente orgmuce  apolare mediante
stippageio con vapore dacqua i presenza di un sistema disperdente, come sopra
desertite, nsulia particolarmente elevata, m quante U processe di slortanamento
del solvente dalla gomuuva avviens confemporancamente alla formazione de
stddetts gromm.

La sospensione di griund & gomuna i1 acqua oftenuta pud essere m seguifo
sattoposta a nmozione della fase haquda (per esampo mediante fliramone e/
strizzamentn der gromm) ¢ evaporazong dell 'aequa.

Lo stnigzamento del grumi e Pevaporazione finale dell’acqua residua
possono essere condotte m due estruson distmtt, I priioo estrusore comnpnims 1
gy 1 gomma, permettende b fuoruscita dell™acqua in fase howda, mentre i
secondo estrusore consente Uevaporamone dellacoua m quanto, per dissipazione
di engrgia meccaniea © per applicazione di calore, eventualmente m sondiziom di
voobn, aumenta la ternperatura della fase sohda pepmettendo, m opporbune zone &
degasageio, i passagpio dell’acqua divettamente alla forma & vapore,

Al termune del suddetto frattamento, & possibile oftenere una gomma con

mn comntenute & matena volatide, principalmente acqua, mfenore allo 0759 m

peso, e preferibilimente wn confenuto df matena volatide comprese tra 1o 0,75
Io 0.59%.

I conterto di muaterta volatile puo essere detenminato con i metodo

analtbico standard ASTM DI2T8 — 91 (1877).

II contermito residuo dei solventt crgamict polan e apolan, ulithizzati nel
provesse moaccorde con la presenie mwvenzione, all'interno der gnuom nsulta
complessivamente mferiore a 4000 ppm. In un aspetto prefertto, d contenuto
restcduo di detfi solventt organier i detta gommia puo essere minore di 4000 ppm e
maggiore 0 ungoale a 30 ppm. P };ﬂ‘eiénbihneme, i conderute di deth solvents
CIgancl pud essere comprese tra 2000 ppan & 75 ppim
In un ulteniore aspetto preferito, il contendo o dety solventt orgamot puo
sasere compreso tra 1000 & 100 ppmu
T contenuio restdus di sobvents orgarmo poo essere determimato mediante

“ e
]
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analist gascromatografica quali-quantiativa su colomia it silice fusa, utilizzando
elio come camier gas e con nvelatore a 1omFfazione & famma (FID). Per

effetinare "anabis:, wn carnpone di gornmng, pesate con accuratezza & 6,1 mg, ©
disciolio m solfiwe di carbomio confenente una quaniita nota & n-ottano come
standard mismo. 1 gl della soluzione ottenuta 2 miettato m gascromatografo. Lo
strumernto ¢ tarato mettands 1wl dif wna soluzione confenente wa quantita nota
del solvenie orgamen rneercato {(accuraterza di 0,01 mg) m solfwo & carbomo
ontenente p-ottang coine standard inferne. La munima quantita rilevabile con il

nietode descritin € part a | ppm

P ulteriore vantaggio del suddetto trattamento consiste nzl fatio che,
dopo che il solvente ¢ stato nmosso, la gomma mantiens wn’ottima lavorabilita,
per esemnpin nel processt di separaziens in vibrovagly, di pressatura, di estrustone,
gocetera

La resa i gomma estratia da prante o guayule applicando i procedunento
m accordo con Pinvenzione pud essers maggiore o tgtale all’80% nspetiv alla
quantita fotale di gormna presente nelle prante. La suddetta quantita tolale &
gomma ¢ determinata mediante spettroscopia CC-NMR allo stato solide, come
descritte da M. Geppn, F Crardelly, C A Veraony, C. Forte, G Cecglun,
Ferrar, in “Dyvnamics and morphology of polvelefirde elastorners by means of P
and 'H solid-state iy (1997), Pahymer , vol. 38, pag. 5713-5723

In un aspeite prefentin, la suddetta resa di estrazione della gomma pud
essere compresa fra 'R0 ¢ 1 83%

La gomma cost otienuta ¢ caraftenizzata da un peso molecolare medio
ompreso tra 1-10%e 2-10% pfmiol.

Costhbmisce dungoee un ulteniore oggetio della presente mvenzions In
gomuta dU guayule offemuta con i procedumento i accordo son Pinvenzione,

'
k)

caratferizzata da wna massa molecolars media ponderale compresa tra 11107 ¢

%o 1 pese o un

2-10° gfmel, un conterto di mmieria volatile inferiore alln (.73

contenuto restdun di selventi erganict infenore ar 4000 ppin.

In un aspetto prefento, il contenuio residuo di detth solvents orgamoel
detta gormima puo essere minore i 4000 ppm & maggiore o nguale a 30 ppm. Pia
preferibilmente, i contermto & dettt solventt organier pud essere compreso fra
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2000 ppm ¢ 75 ppn.
In un ulteriore aspetio preferntto, U contenuto di detti solventl organict pus

gssare oornprese tra 1000 ¢ 100 ppm

La gomwua natwale ottenufa atfraverso U processo della presente
HIVENZIONE pud essere processata per una vaneta & ust commerciali differents. Le

potnna natwrale da guavule la rendono particolarmente indicata

=

proprieta della
per fa produzions & manufaitt di gonwna natwals con proprieta fisiche siimli o
superiont a quelle della gomima natwale i Hevew drasifiensis, parficolarmente
adathl per apphicaziom ne1 setton degl articolt per Uinfarsma ¢ per 1o spart e des
consurnaball per uso biomedicale.

Anche I3 seconda bagassa offenuta nellp stadic )7, prvata di resing ¢
gongna na contenente ancora il selvente apolare residun, viene soltoposta a
rimezione i detto solvente (126 nello stadio “17 del procedumento m accords con

Pinvensaone, mediante calore mdiretfo /o stnppaggio con vapare diretto oo

strippagglo con aria a pressione atmosferica o sotto vucto.
La bagassa raccolia al tertmnge del precedimento pud assere softoposta a

processt di idrohist e fermentazione che permettono di offtenere wn prodotto ulile
per Ualumentazione ammale. B evidente che un sinule utihizze nichiede che la
bagassa xia privata della gormna e della resina ongmanamente contenute.

In altri cast la bagassa puo essere nubilizzata in processt secondan per
oftengre, ad esempic, bicadesivi ¢ bopeshadi, ¢ come forte di zuechen i
seconda generamion fermentabih pot a hiocarburante efc hioetanolo,

II matermale legnose derrvato dalla bagassa pud esserz ulteniommente
lavorato per Uoffemmento i mmteriale per Dedilimia, pellets e brugquette
cornbusiitalt, o uhbzraio iy agneoliura corne pacciainanis o fartilizzante.

Il solvente orgamece apolare recuperato dallo stadio di rumomione “17 (126
viene nunito allo sfesso solvente recuperato dallo stadio &t rimozione k7 (116},
rciclato allo stadio & estrazione “v7 (98}

Allo scope di mettere n pratica la presente mvenzione ¢ megho illustrarla,
di seguito si riportano sloum esernpt non honitativi,

Resta comunque misso che al processe qui desenttio ed dlustrato possone
essere apporiste ulterion modifiche ¢ vanantt che non escone dall"ambanio delle
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annesse nvendicazioni.

Esempio 1 (Prova di sstrazions di resing ¢ gonuna da plande di suavuls

gon il procedimento m accordo con Uiivenziene)

Circa 20 prante di guayule provenientt dat eamp spenmentali allestiti dalla
whiedente nel sud d'Htalia, sono stale tagbate a crea 10 i di altezza dal

terreng, oftenendo cirea 15 kg di biomassa
Le prante sono state defeghate o mantenute su bancali m o ambiente

coperto ¢ venftlate, m ew sono state costanternente miomforafe femperabira e

{T

onmchta relativa.

Dopo 15 gomm & conmservamone m tale ambiente, 100 ¢ & pante
defoghate {con wndita residua part al 209 sono stafl trifwah con muling a
rartells fine ad otftenere framments di pezzatura mifentore a 2 nun,

11 wateriale vegetale ¢ stato trasferito m wn pallone & vetto da 1 L

contenerte 300 mb & etanolo pure (95%) m ew sono statt duscieltt 02 g &

Irganox® 563 {4-{{4,6-bis{otilfio}-1 3, 5-tnazin-2-1hamine)- 2, 6-di-tert-

butdfenoln) come antiossidante.

La sospensions cosl oftenufa & stata mantemuz a 453°%C per 1 ora sotfo
agitamione costante (con agitatore meceanicon unpostato 8 150 rpn}, quand © stata
sottoposta a fltramone ubibzzande un fillve & Gooch {(porosita 10-15 um) per
separare la muscella arncchluta i resina (permieato} dalla Lagassa contenente la
gomina, Wel dispositive di fillrazone 1 € anche soffoposto la suddetis bagassa a
pressatuea, allo scopo di favorwe i recupers della frazione etanolies contenente la
T251Na.

Dalla muscella, sottoposta a evaporazione, st sono ottenufi 3.5 g di resina,
che rappresenta tna resa o prodotto esiratto nspetin al quantifative & resina
presente nella planta part al 94% La guanfifa totale di resina presente nella panta
defoliata ¢ parzabmente essiccata ¢ stata determuinata mediante spettroscopia FT-
IR,

La bagassa, ottenuta come sopra descritto, & stata sotfoposta alla nmozions
dell etanolo resadus mediante shnppageio sotto vuoto, In seguito ¢ stata pesata (75
2} e frasfenta m un pallone di vetre da 1 L, contenents 300 ml & esane puro

{853%]} 1 o sono stab diseiolts 0.2 g & Irganox® 365 (4-[ 4. 6-Bis{othltin}-1,3,5-

oy
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triazin-2-i-amuno - 2,6-di-tert-tutil fenclo) come antiossidante.

La sospensione cost oftemita © stalz mantenuta a 33°C per 1 ora soffn
agtiazione costanie {con agitatore meccarnco mpostato a 150 rpm), quindi 2 stata
softoposta a flframione affraverse un pannelic di gelite {spessore 20 num} per
separare la miscela arnechita m gomma (penneato) da una seconda bagassa priva
di resina e i gomma. Nel dispositive di filtramione st € anche softoposte la
stddeita bagassa a pressatura, alle scopo o favere i recupere dells framone
houida contenente la gomma i sohuzione.

La muscella ammechita m gomnia 2 stata gumdi sottoposta a evaporaziong
del salvernte medianie stippaggio per recuperare la gormma,

Stosono ottenuft 42 g di gonuna, con wna resa i prodotio pant all'RE%
nspetto alla  guanbita fotale di gomma presente nells pants defohata o
parzialmente essiceata determuinata mediants spettroscopia DC-NMR allo stato
schido.

La gomma otfenta, analizzata mediante cromatografia a penmeazione
gel utihizrande polistwene come standard, é caratienzzata de masss mwolecclare
media ponderale di 1,6-10% gfol (Figura 1), La gomma & carafferizzata da un
tichee di polidispersita ¢ 2.9, a testimontanza dell’elevata qualitd della gomna
stessa.

Esempio 2 comparative {(Prova di sstrazione di resing e gomma da pante

di guavale non sopgette allo stadic di consarvasione, seconde un procedunenin

non i accordo con invenzions)

81 ¢ proceduto come nellesempio 1, con la differeniza che le prants, dope
defoghazione, sono state subito sottoposte al processe di estramione, senza lo
stacdio di conservazione m ambients a temperatura e wnditd relativa controllata.
La gommma recuperata © analizzata mediante cromatografia a permeazione di gel
utilizzando polistivene come standard, ¢ carattenzzata da wna massa molecolars
media ponderale di §.48- 106 g/mol infentore del 70% nispetio alla gomma ottenuta

nell’ssempio | ¢ una polidispersita di 3.8,

suavide con comterute & uwmdita residus fenore al 10%. seconde umn

procedimento non in accordo con VinvenEion)

vy
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St e proceduto come nell’esempio 1, con la differenza che le prante sono
stafe mwanfenufe 1 ambiente a temperatira & wmdita relativa confrollata fine a
raggiungere un’ urmdita residos media mterore al 10%.

La resa i resina estratta ¢ uguale alla resa oftenuta nella prova
deli"esemnpio 1, mentre la resa di gomma estratta ¢ passata dall’&80% al 20%.
Tuttavia, la gonana estrafia, analizzata mediante cromatografia a permeazmione di
gel, @ caratternizzata da vna massa molecolare media ponderale mtenore del 30%
rispetto alla gonma oftenuta nella prova dell esempio 1.

Esernmo 4 comparativo {(Prova d estrazione i resima & sonna da puante

di guavule macinate fino a pessabwa media da 1 oenn

S1 ¢ proceduto come nell"esempio 1, con la differenza chie le pante, dopo
lo stadio i conservazione, sono state sottoposie & macmazsione fine a pezzatia
miedia di T am

In questo caso Ia resa di resina esiratta é comparabile alla resa ottenuta
nella prova dellesemipio 1, menire I3 resa i gonuma estratta ¢ dunimta,
passando dall”80% al 70%.

Resta infine infeso che al processo gqu descritto ed dlustrato possono
essere apportate ulfenon modifiche e varianti che non escone dall"ambito delle

armesse nvendicazion.
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I

RIVENDICAZION]

Procedimento per estrazione di resina © gonuna da pante & guavule,

comprendente:

C.

g

]

jApe]

I

k.

d.

b.

raceogliere e plante di guayule;

defoghare dette plante,

conservare le pante defoghiate i ambienti 2 temperatura ¢ vnndita
relativa controllate, per un tempo comprese ra 7 e 21 gom, in
modo che Punudify residua contenufa nelle piante st mantenga
nell mtervalle 30-45%;

macinare dette prante defoghate fino a ottengre un mateniale
vegetale comprendente fammenti i plante con pezzahwa
compresa ra 8.3 e 10 o,

disperdere defto mateniale vegetale in un sistema solvente polare,
comprendents almence un selvente crganico polare & un sistems
stabilizzante, per offeners una sospensione,

sotlioporre Ia sospensione  oftenuta alle stadio "™ a
fltramione/pressafura per  separare  wik  prima nuscella
comprendente defta resina da una prima bagassa;

rnnovers almeno un solvents crganicn polare da detta pama
nunscella per offenere la resina concentrata;

romaevere Palmene un solvente orgamice polare dalla primna
bagassa offermita allo stadio “17

disperdere detta prima bagassa desolventizzata ottenuta allo stadio
“IT o un sistema solvente apolare, comprendente almeno wn
solvente orgamoec apolare ¢ un sistema stshilizzante, per olfencre
1A SOSPensions,;

sotfoporre detta sospensione offernata alle stadic ™17 2
filtrazonefprassatira per separare wna seconda nuscella
comprendente detta gormnima da una seconda bagassa;

rimovere Palieno un solvents organico apolare da detta seconda

muscella per offenere la gomma alle stato solido;
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g

g,

L nmwovere Palmene un solvente organigs apolare dalla seconda
bagassa ottemta allo stadio )™

Procedimento m aceordo con la nivendicamone 1, m ow gh stadh di detio
procedimento song condottt in sequenza da "3 a “1”
Procedimento m accorde con la nvendicazione 1 o 2, m ow la raccolis
delle pante di guavule wiene effettuata alla ripresa del penodo vegetahivo
di detie prante.
Procedimento m accords conwna qualsiast delle nvendicasion da 1 a 3,
o e prante sono racealte con vna perzaturs maggore o uguale a S o
g mminere o uguale a 20 om.
Procedimento m aceorde con una qualsiasi delle nivendicaziont da 1 a 4,
e 1o stadio e 2 condotte per un tempo comprese tra 10 ¢ 15 giomy,
in w ambiente i ow la temperabira ¢ mantenuta costantemente 3 15 ¢
40°C efcm cw Dunnditd relativa é mantenuta costartemente fra &80%% e 1l
Q585
Procedimenio m accordo con ls nivendicazione | e wa qualsiast delle

..».

rivendicaziom da 3 a 5, m oow lo stadio ¢ b conservazione precede lo
stadio “b” di defogliazione.

Procedimento m aveardo con una qualsiast delle nvendicazonm da 1 a 6,
o o stadio “d7 & macihazione ¢ realizEato uhfilizrande une o pin
nuhire a martells

Procedimento m accords conwna qualsiast delle nvendicazion da 1 a 6,
m oo detto stadio “d” ¢ realizzato uthzzandn m sequenza une o P
abing a marteil & wno o pit muding a rull corrugatt o une o pi ol a
rully hser

Procedimento m accords conwna qualsiast delle nvendicasion da 1 a 8,
in cu 1 frammenti di mateniale vegetale otteruli attraverso lo stadio “d7 di

roaciaFone hanno perzabna media compresa tra 8,5 2 7.5

(0. Procediments m accorde con una qualsiasi delle nivendicazioni da 1 a &,

in ¢ neflo stadio "o & detto procedimento i rapporto tra volume &t
sistema solvents polare e peso del materiale vegetale ¢ compresottal ¢
¢ prefenibiliments € compreso ra 2 e 5,

&
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1.

i4.

15

18

Procedimento in accordo oot una gualsiast delle rivendicaziont da 1 a 16,
i o sistema solvente polare uhilizzato nello stadio ™ comprende
alimeno un solvenie orgamen polarg scello tra wn aleol avente da | a 8
atonm i carbornio, stent ¢ estent aventt da 2 a 8 atomy di carbonio, efent
crehiet aventi da 4 a 8 atony di carbono, chetom aventy da 3 8 8 atonu &

carbomo, o loro muscele.

2 Procedimenio m aceordo con I rvendicamione 11, m o detio solvente

orgarico polare ¢ seelto fra etanolo e acetone.

. Procedumento in accorde con una qualsiast delle rvendicamom da 1 a 12,

m ow detto sisterna solvente polare @ posto a contatto con il matenale

vegetale 1 wio o pin stadi 1 conbrocorrente, con o senga agitazione, per

ot fernpo compraso ra 0.1 ¢ § ore, a vna temperatura conprasa tra 25°C ¢

la temperatira di ebollizione del solvente arganico polare utihizzato.
Procedimerto i accordo con una qualsiast delle nvendhicamom da 1 a 13,
i ow detta fltrazonefpressahua  dello stadio 7 ¢ effettuata a
fenperalure comprese fra 25°C e 47

Procedimento i aceorde con una qualsiast delle rivendicazioni da 1 a 14,

u.

m o nello stadio 17 di detto procedumento i rapparto fra volmme &
sistema solvents apolare ¢ peso della prnima bagassa & compresotra 1 5 7

¢ preferibilimente ¢ compreso tra 2 e 5,

3. Procedimento m aceordo con una qualsiast delle nivendicazionu da 1 a 15,

m o i sistema solvente apolare ufihizzato nello stadio ™17 comprende
almeno un selvente wdrocarburnico scelte tra alcam bnean o ramuficab
aventi da 4 a 9 atomu &t carbonie, cicloalean o alehileicloalean aventt da
5 a 10 atomn & carbomo, wdrocarbun aromatiol avent da 6 a 10 atoma &

carbonio, o loro nuscele.

Procedimento m accorde con la nivendicazione 16, u cw detto solvente

idracarburico & scelto tra esane e ccloesano.
Procedimento in accordo con una qualsiaz delle nivendicaziom da 1 a 17,
in ow detto sistema solvenie apolare é posto a contatto con la prinm

bagassa 1 une o piv stadh i conbrocorrente, con © senza agitamions, per

o
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[
ek

un tempo compraso ra 0,1 e 5 ore, a una femperabwa comprasa fra 25°C

4]

fa femperatura di ebolbizione del solvente orgames apolare utilizzato

. Procedimento i accordn con una gualsiast delle nvendicazioni da 1 a 1§,

m oW la nmezione del solvente organico apolare dello stadic “k™ dalla
eeonda nuscella comprendente la gomma naturale ¢ effettuats mediants

stippageio con vapore d'acqua, in presenza di un sistema disperdente.

st el

CProcedimentn m oaceorde oon o rivendicazions 19, m om detto sistema

disperdente comprende almeno un sale solubile m acqua & wn metallo
scelto tra Al Ca e Mg, ¢ almenoe un tensicatbivo solubile m acqua

appartengnie alla farmgla dei policarbessilaty

. Procedimento in accordo con una qualsiast delle nivendicaziont da 1 a2 20,

m oo la resa di gommna estratia da pmante di goavule © maggors o uguale

all "80% nispetto alla quantifa fotale di gomima presente nelle plante,

C Gomrna & guayule oftenata con 1 procedimnentn m accorde comn una

qualsiast delle nvendicaziom da I a 21, caratferizzata da wia miassa
. 5 S . & 1

molecolare media ponderale compresa ta 1107 e 2-107 gimnol, un

confenutn i materia volatile inferiore alle §,75% n peso ¢ wn contenuto

residuc di solventft organict inferiors a 4000 ppm.

\\

CGomma doguayule moaccorde con la nvendicamone 22, m ocw i

contenute ¢ dettt solventt organict & munore ¢ 4000 ppm ¢ maggiore o

nguale a SO ppm.
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FIGURA 2

-
RACOGLYA DEL
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