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S- b Laboratoire Synthese et Isolement
EA',!,!! d de Molécules Bio-Actives
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Un contexte mondial vers les innovations vertes
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Chimie
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Solvants alternatifs
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liés a
’environnement
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Solvants Eutectiques Profonds Naturels (NaDES)
des solvants bio-inspirés

3eme [iquide physiologique végétal

Solvant Eutectique Profond Naturel

Activité métabolique . 0

maintenue des plantes e 1 ¥ HN
grasses en période de [ ¥ H NH
sécheresse extréme gt D /! H
IL/ o/ .
HO >~ Cl----- H NH

Produits naturels insolubles \\H\ /&
dans I'eau ou I'huile Réline H O
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NaDES : des propriétés inédites

< NaDES: 2 Propriétés
* Solvants verts bio-inspirés

* Mélanges de métabolites naturels
* Réseau de liaisons faibles (H, Van des Waals)

Large diversité
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NaDES et extraction de biomasses

Digestion a
température
elevee - Sélectivité et polarité orientables
« Solvatation élevée
Procédés * Non volatile (H&S)
mécaniques
Pré-traitement
Ultrasons, micro- » Sélection complexe
Métabolites a ‘ ondes - Utilisation fastidieuse
haute valeur ] « Recyclage
ajoutée , « Séparation solvant/métabolites
» Peu de procédés décrits en
Stabilisation dehors du S/L

conservation
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Séparation liquide/liquide

v' Premiére étape de purification
v Clé = extraction ou stripping v’ Pistes alternatives

v' Systémes ATPS
.!@.;1

v" Recyclage solvants
v" Solvant issus biomasse

<"> ’ Explorer le potentiel
@ ’ v Solvants pétro-sourcés des NaDES
v H&S L A
‘ v Ecotoxicité K j
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NaDES et séparation liquide/liquide

amme de solvants
\ |
'\. Extraction/purification

pour la CPC

f/
de phycoprotéines ‘
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Projet DERMIC

Ingrédient cosmétique
clé en main

- R

Q""" Formulation
e ———————=

Bioraffinerie
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A’ &&=
{ JILED MONDIALE

S Odou M Yagmur Dr L. Van Dr S. Hilali Dr L. Wils

Spirulina
Cyanobacterie
Phycocyanine
AGPI
Carotenoides
Chlorophylles

SNENENENAN

Gheluwe

Porphyridium sp.
v' Eucaryote

v" Phycoerythrine
v AGPI

v Chlorophylles
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NaDES en extraction séquentielle par ultrasons

Glycerol/Glucose Extraction assistée

(GG) par ultrasons Extraction assistée

Extrait polaire par ultrasons

Biomass =

ars E: :E_ - _ Dr S. Hilali
_ e R, “nay : Post Doc. fellow
% - ‘ » - - ‘ “—_— - E'_J H
--l_/HN ad SV = 3
90 min extraction Ment(rl::cl:)/ c12 _ _ Extrait apolaire
20 min centrifugation 2090 min e’:t'_'?Ct'C;f‘
PIGMENTS APOLAIRES Acides gras Iibres min centrifugation
& Chlorophylls yield (mg/g DM) & Carotenoids yield (mg/g DM)
5 40,000
4,5 . ,
=" = Ajou:ter une.etape
235 E, d’extraction
2 . . . .
s 29 g 20000 liquide/liquide ?
E e ' = 10,000 -
o [T
oy 0,000
0 7 RefMC SeqMC
Ref MC Seq MC

Hilali et al. Sep. Purif. Technol. 2024, 329, 125123 mC14 uC16 mC18 mC16:1 mC18:1 mC18:2 mC18:3
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NaDES en extraction séquentielle par ultrasons

90 min extraction “ w
20 min centrifugation -

! Purified polar extract
/  Menthol / C12

- ‘
Glycerol/Glucose

mMC ‘
( ) I-
Ultrasound assisted '
(GG) Ultrasound assisted
Polar extract
Frozen biomass

' Non polar fraction
extraction
extraction
i

Dr S. Hilali
- ~ Post Doc. fellow
| = Pooled
o 4 ’ - ’
) - - !

90 min extraction Menthol / C12

20 min centrifugation (MC)

Non polar extract
90 min extraction

20 min centrifugation Etape de purification
PHYCOCYANINE (MG/G DM)
100

Restauration couleur bleue

/

- .
Ref GG

Seq GG LL GG Avant L/L
extraction

Hilali et al. Sep. Purif. Technol. 2024, 329, 125123

Apres L/L

extraction
AFSEP 2024
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! Purified polar extract
Menthol / C12

o)
|

! Non polar fraction

20 min centrifugation -

= o

Glycerol/Glucose Ultrasound assisted '
(GG) extraction

Dr S. Hilali
Post Doc. fellow

Ultrasound assisted
Polar extract extraction

Frozen biomass

T | NI -'

Menthol / C12
(MC) 90 min extraction
20 min centrifugation

90 min extraction Non polar extract

20 min centrifugation
Acides gras Libres

40 mC18:3

mC18:2
30 | C18:1 v 85% recouvrement des AGL
20 = C16:1
uC18 o . . .
10 - nO16 v 88 % de diminution dans GG
s
uC14

0
Ref MC Seq MC  Pooled MC  Ref GG Seq GG LL GG

FFA mg/g DM

Hilali et al. Sep. Purif. Technol. 2024, 329, 125123
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Extraction/Purification de phycoprotéines 7

v Systéme biphasique NaDES/NaDES

v Regrouper le tout en une étape

Extraction/purification Ly, . . . ..
& de phycorp)rotéines > Procédé Solide/liquide/liquide

Hilali et al. Sep. Purif. Technol. 2024, 329, 125123
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Hilali et al. Sep. Purif. Technol. 2024, 329, 125123
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Solide/liquide/liquide (SLL) Assisté par Ultrasons

Glycerol/Glucose Menthol/ C12
(MC)

(GG)

Biomasse

AFSEP 2024

Pigment mg/g DM

100
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PHYCOCYANINE

simba.univ-tours.fr/

Dr S. Hilali
Post Doc. fellow

v" Méme rendement

v Couleur bleue typique
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Solide/liquide/liquide (SLL) Assisté par Ultrasons

¢

Glycerol/Glucose Menthol / C12 Ultrasound ?ssisted
(GG) (MC) extraction
N - - Polar extract 90 min extraction

A e “he 20 min centrifugation Dr S. Hilali

: ad - [ - ”i » E Post Doc. fellow

et

- ¥ | /

Frozen biomass Non polar extract

PIGMENTS APOLAIRES
& Chlorophylls yield (mg/g DM) = Carotenoids yield (mg/g DM)

6
s 5
(=]
o 4 0 0
2 v' Meilleure extraction
E 2
& v Récupération facilitée des phases
0

Hilali et al. Sep. Purif. Technol. 2024, 329, 125123
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Solide/liquide/liquide (SLL) Assisté par Ultrasons

¢

Glycerol/Glucose Menthol / C12 Ultrasound assisted
(GG) (MC) extraction
N V/ - - Polar extract 90 min extraction -
LS Sy 20 min centrifugation Dr S. Hilali
A7\ e - ‘ Post Doc. fellow
1o o -
o ' ‘}
Frozen biomass Non polar extract
FFA Content

40

35 mC18:3
s 30 muC18:2
[a) .
@ 25 = C18: v' 106 % recouvrement par rapport SL
CED 20 uC16:1
E 15 uC18 y 21 . .
i " =C16 v' 86 % d’élimination dans GG

5 uC14

0

MC SLL MC GG SLL GG
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Séquentiel vs SLL

Acides gras libres SEQUENTIEL & L/L MC

mC18:3

uC18:2

= C18: Saturated
uC16:1

uC18

uC16

uC14

o I SLL EXTRACTION

Pooled SLL MC LLGG SLLGG

40
35

FFA mg/g DM
- N N w
o o o1 O

-
o

o o,

Saturated

v Productivité pour 100 g de matiére séche
v Seq & L/L:0.54 g/h

v SLL:2g/h o

MUFA

Hilali et al. Sep. Purif. Technol. 2024, 329, 125123
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Séquentiel vs SLL : soutenabilité

Approche par indicateur ComplexGAPI
v GAPI et CHEM21
v' Préparation échantillon
v' Adapté pour de I'extraction

ts and ¢ ds used :
Reagents and compounds use: Yield and

conditions

Workup and
purification

Sample preparation

Instrumentation

Sample collection, preservtion,

transport and storage 0
Z aindindin

Relation to
green economy

Reagents and

solvents

i General method A
S type N /,—hﬁ T 2 ' IVb IVa

Plotka-Wasylka, W. Wojnowski Green Chem. 23 (2021) 8657-8665 htips://doi.org/10.1039/D1GC02318G
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| Yield
Il Temperature / time

[l Number of rules met

IVa Amount
IVb Health hazard
IVc Safety hazard

Va Technical setup
Vb Energy
Vc Occupational hazard

of the end product
Vib Purity

‘ Vla Workup and purification
Vic Waste
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Séquentiel vs SLL : soutenabilité

8

€.

Approche par indicateur ComplexGAPI

Séquentiel et L/L

Consommation
énérgétique

2,4 kWh/échantillon
Vs
0,80 kWh/échantillon

-

Plotka-Wasylka, W. Wojnowski Green Chem. 23 (2021) 8657-8665 htips://doi.org/10.1039/D1GC02318G
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Conclusions et perspectives

Extraction/purification NADRIZONA

@ Procédé SLL inédit Preuve de concept

~

Déploiement vers autres microalgues “ Autres NaDES en test
W(‘ Déploiement vers biomasses seches Challenge sur extraits en cours
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