>z :

£ VALOR NATURAL

ValorNatural — Valorizacdo de Recursos Naturais através da Extracdo de
Ingredientes de Elevado Valor Acrescentado para Aplicacdes na Indudstria

Alimentar.

Entregavel n°6.1.1

Versao do Documento: 1
Data de Submissao: 28/02/2019
Responséavel: UP (FEUP-LSRE)

Nome do Documento: Relatério com a lista dos requisitos de funcionamento do sistema
laboratorial de extracdo SFE-COa.

Histérico de Revisao

Parceiros
Reviséo Data Envolvidos Descrigdo




>

= @
CIVALOR NATURAL Projeto n° 24479

Lista de Autores
José Carlos Lopes
Madalena Dias
Claudia Almeida
Isabel Martins

Cofinanciado por: NORTE2020 #3020 .-~

a0 Eusvps
Datarinimirs Rsgianal



Sumario
Este entregavel apresenta os requisitos de funcionamento do sistema laboratorial de extracdo SFE-
CO..



>z
- VALOR NATURAL Projeto n° 24479

Indice
L. TAENTTICAGAD. .. eveteteteeeietee ettt sttt b e b e e ene e 5
2. INTOIMAGAD . ... c.e ittt sttt b e bbb e n et ene b 6

LA EUROPEL,
v

Cofinanciado por: NORT£2020 ¥5020 [ —



>z, .

Z_J-VALOR NATURAL Projeto n° 24479

1. ldentificacdo

6.1.1 Relatorio com a lista dos requisitos
Deliverable de funcionamento do sistema laboratorial
de extracdo SFE-CO..

Tipo de deliverable | Relatorio

Nivel de

: S Confidencial
disseminacao

6. Inovagdo em processos de extracao,

PPS . x S x
reflna(;ao e técnicas de conservacao.
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2. Informagéo

No ambito do projeto “Valor Natural” pretende-se construir um sistema laboratorial de extracdo
SFE-CO; que seja versatil e facilmente adaptavel a diferentes matérias-primas provenientes do
setor agroalimentar (nomeadamente, a beterraba, a cereja, os cogumelos, entre outros). O sistema
de extracdo serd um equipamento inovador e versatil que devera permitir a recirculacdo do
diéxido de carbono durante a fase extracdo a pressao constante.

De modo a definir as especificacdes da instalacdo de extracdo em fluido supercritico foi feita uma
analise exaustiva as diferentes matérias-primas envolvidas no projeto. A Tabela 1 resume as
diferentes condicdes de operagdo, nomeadamente a temperatura e pressdo usadas no processo de

extracdo usando CO, supercritico.

Tabela 1 - CondicGes de operagédo do processo de extragdo com CO; supercritico para

diferentes matérias-primas.

Matéria- o L . Rendimento /
Prima Nome Cientifico Condic¢6es de Operagado % m/m Ref.
T =20-60°C
P = 25— 250bar
Cereja Prunus avium L. Q = 20 — 40 Lo, /K8amostra 05-8 [1-3]
0 — 20 % m/m EtOH
T =40°C
Sabugueiro Sambucus nigra L. P = 200 bar [4]
T =40—-80°C
P =150 — 300 bar
Medronho Arbutus unedo L. Q = 30Kkgco,/Kgamostra [1]
0 — 20 % m/m EtOH
T=40-80°C
Hibisco Hibiscus sabdariffa L. P = 200 — 400 bar [1]
Rosa damascena T=30-80°C
‘Alexandria’ P = 250 — 450 bar
Rosa R. gallica ‘Francesa’ Q= 0.4 — 1.6 kgco,/Kg8amostra 5.72 [1.5]
enxertada em R. canina
T =40°C
P =90 — 300 bar
Cogumelos Agaricus bisporus L. Qco, = 34 kg/h 05-2 [6]
0—10% v/vEtOH
T =40°C
Mirtilo Vaccinium myrtillus L. QCPOZ—=15(§).4—_23-()5tLagr/h 1.84 — 2.19 [7]

Tendo em conta que a matéria-prima de interesse sdo cogumelos da espécie Agaricus Bisporus L.
(em especial, os compostos ergosterol e o ergocalciferol) indica-se, na Tabela 2, a composicdo

dos cogumelos desta espécie e 0os métodos de analise que foram usados para a sua quantificagao.
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Tabela 2 - Composicao da materia-prima (Agaricus Bisporus L.).

Matéria-Prima Composicao (mg / 100 g4y weight) M:Lcﬁi(;se Ref.

. . = Ergosterol: 602 - 654
Cogumelos (incluindo | . Ergosta-7,22-dienol: 14.6 — 15.2 GS-MS 8]
Agaricus Bisporus L.) | . Ergosta-7,5-dienol: 47.1 — 94.0
»  Fungisterol: 13.5 — 25.8

Cogu_melOS_(inC|Ui“d° »  Ergosterol: 671.5 + 0.5 (= 90 % da fragdo de HPLC-UV | [9]
Agaricus Bisporus L.) esterdis)

Assim, e de acordo com a pesquisa efetuada, ficou definido que o sistema de extra¢do supercritica
deveria suportar temperaturas maximas até 80 °C e pressdes até 450 bar. O caudal maximo de
dioxido de carbono devera estar na gama dos 0.1 — 5 litros/minuto e o0 extrator devera ter uma
capacidade compreendida entre os 0.5 — 5 litros. Esta gama de volumes foi definida com base
na necessidade de se obter ca. 10 g de extrato para a sua caracterizacdo e sabendo que cogumelos
da espécie Agaricus Bisporus L. contém cerca de 90 % m/m de agua [10]. Estima-se que para
um extrator com capacidade de ca. 2 litros, seja possivel tratar numa amostra de 1 kg, sendo que
900 g correspondem a &gua e o restante a matéria-prima de base seca que contém 0s compostos
extraiveis. Assumindo que 10 % desta matéria-prima seca é extraivel, é possivel obter
aproximadamente 10 g de extrato.

Adicionalmente, a instalacdo deve permitir a recirculacdo do diéxido de carbono em ciclo
fechado, de modo a atingir o limite de solubilidade dos compostos alvo no CO-, ou seja permitir
extrair 0 maximo de extrato durante a etapa de extracdo a pressdo constante. Este sistema de
extracdo devera integrar um sensor em linha para monitorizar a concentragdo do extrato na
corrente de CO- e, consequentemente, determinar o fim da etapa de extracdo. De referir que o
método de espectroscopia por absorcdo UV/vis atualmente é utilizado com sucesso para pressdes
até 180 bar, sendo provavel a possibilidade de operagdo a pressdes superiores.

Para além disso, e com 0 objetivo de conservar todas as propriedades naturais da matéria-prima,
sera estudada a possibilidade de se utilizar a matéria-prima sem pré-tratamento, isto é, na sua
forma hidratada. O uso da matéria-prima hidratada seria um passo inovador no design do processo
de extracdo ja que atualmente as matérias-primas passam por um processo de desidratacdo antes
da etapa de extracdo. Na etapa de extracdo, a agua seria arrastada pelo didxido de carbono e,
posteriormente, separada deste num separador com um sistema de purga para a remog¢ao da agua.
Dado que o ergosterol (composto de interesse) é cerca de 1000 vezes mais soltvel em didxido de
carbono supercritico do que em agua, este composto seguira na corrente de CO..

Apobs a seccdo de extracdo, o sistema tera dois separadores, com controlo independente de

temperatura e pressdo para permitir o fracionamento do extrato (produto extraido). Sera estudado
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o efeito da injecdo de co-solvente no extrator e/ou nos separadores com o objetivo de aumentar o

rendimento de extracdo e/ou recuperar a totalidade do extrato.
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