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“COMPOSIÇÕES DE SOLVENTES BIODEGRADÁVEIS OU SOLVENTES EUTÉTICOS 

PROFUNDOS NATURAIS APLICADOS PARA DIGESTÃO E EXTRAÇÃO DE ELEMENTOS 

INORGÂNICOS EM AMOSTRAS VEGETAIS.” 

CAMPO TÉCNICO 

[001] A presente invenção trata sobre a síntese, a caracterização e a aplicação de 

solventes eutéticos profundos naturais (NADES) aplicados para digestão e extração de 

elementos inorgânicos em amostras vegetais, tendo em sua composição ácidos 

carboxílicos (ácido cítrico e ácido málico) e açúcar (xilitol) como precursores. A presente 

inovação permite a substituição de reagentes que são comumente utilizados nas 

técnicas de digestão e extração de amostras, esses geralmente são ácidos inorgânicos e 

soluções oxidantes auxiliares, por um solvente biodegradável, de baixo custo e com 

menores toxicidade e periculosidade aos seres humanos e ao meio ambiente. 

HISTÓRICO DA TÉCNICA 

[002] Solventes Eutéticos Naturais Profundos (Natural Deep Eutectic Solvents, NADES) 

são solventes formados por componentes naturais encontrados em plantas e células 

vivas e também podem ser sintetizados por meio de reagentes analíticos. Nos sistemas 

biológicos, estes solventes possuem as funções de proteção e armazenamento dos 

metabólitos primários. Os NADES têm recebido atenção considerável da indústria 

bioquímica e alimentar, devido à sua baixa toxicidade e baixo custo, capacidade de 

solubilização e baixa volatilidade em temperatura ambiente. 

[003] O processo de obtenção dos solventes é de conhecimento público e disponível 

na literatura, como divulgado na referência não patentária apresentada como artigo 

científico na ‘Analytica Chimica Acta’ – intitulado “Solventes eutéticos profundos 

naturais como novos meios potenciais para a tecnologia verde” onde foi relatado que o 

desenvolvimento de novos solventes verdes é um dos assuntos principais da Química 

Verde. Os líquidos iônicos (LIs) e solventes eutéticos profundos (Deep Eutectic Solvents, 

DES), portanto, têm recebido muita atenção com o objetivo de substituir os solventes 

orgânicos agressivos e tóxicos e têm sido aplicados a muitos processos químicos, como 

extração de diferentes compostos e em sínteses orgânicas. No entanto, algumas classes 

dos LIs e DES ainda apresentam limitações para serem aplicados à indústria química 
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devido à toxicidade para os seres humanos e ao meio ambiente e também por 

apresentarem custo elevado (LIs), e devido ao estado sólido para maioria dos DES à 

temperatura ambiente. Recentemente, descobriu-se que muitos metabólitos primários 

abundantes nas plantas mudavam seu estado de sólido para líquido quando eram 

misturados na proporção adequada. Essa descoberta fez supor que os solventes 

eutéticos profundos naturais (NADES) desempenham um papel como meio alternativo 

à água nos organismos vivos e então, uma ampla gama de produtos naturais foi 

estudada, o que resultou na descoberta de mais de 100 NADES na natureza. Para provar 

uma característica eutética profunda, a interação entre as moléculas foi investigada por 

espectroscopia de ressonância magnética nuclear. Todos os NADES testados 

apresentaram ligação de hidrogênio entre os componentes que os formaram. Como 

próximo passo, foram determinadas algumas propriedades físicas do NADES como 

solubilidade, densidade, viscosidade, polaridade e propriedades térmicas, bem como o 

efeito da água em suas composições. No último estágio, o novo NADES foi aplicado à 

solubilização de uma ampla gama de biomoléculas, como produtos naturais bioativos 

não solúveis em água, glúten, amido e DNA. Na maioria dos casos, a solubilidade das 

biomoléculas avaliadas neste estudo foi muito maior que a água. Com base nos 

resultados, os novos NADES podem ser esperados como potenciais solventes verdes à 

temperatura ambiente em diversos campos da química. 

[004] Supracitado artigo científico cita diretamente o uso de ácidos carboxílicos e 

açúcares, além de outras substâncias, para a obtenção de solventes eutéticos 

profundos.  

[005] Outra publicação divulgada refere-se ao desenvolvimento de novos solventes 

verdes. Líquidos iônicos e solventes eutéticos profundos foram descritos como uma 

opção para substituição de solventes orgânicos. Nesse sentido, uma nova geração de 

solventes surgiu na última década como uma alternativa verde promissora. Quando os 

compostos que constituem o DES são metabólitos primários, como aminoácidos, ácidos 

orgânicos, açúcares ou derivados da colina, o DES é chamado de Solvente Eutético 

Profundo Natural (NADES). Os NADES representam totalmente os princípios da química 

verde e oferecem substanciais e relevantes vantagens, incluindo biodegradabilidade, 
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baixa toxicidade, estabilização de solutos, sustentabilidade, baixos custos e preparação 

simples. Esta revisão apresenta uma visão geral para atualizar o conhecimento sobre o 

NADES, com ênfase especial em suas aplicações analíticas e perspectivas adicionais 

como solventes realmente verdes. 

[006] O documento de nº. EP3110850A1 trata sobre um solvente eutético profundo 

que emprega como precursor o sal de (2-R-etil)-trimetilamônio ou uma mistura do 

referido sal como um ácido de Lewis selecionado a partir de ácido bórico, ácido 

metabórico, ácido borônico, ácido borínico, boratos de alquila e sais de borato hidratado 

ou quaisquer combinações dos mesmos. A invenção também se refere a um método 

para a fabricação do referido solvente eutético profundo e a uma metodologia de 

dissolução de polissacarídeos. 

[007] Outro documento de nº. FR3036618 refere-se a NADES e processos envolvendo 

esses solventes, na qual são descritos os extratos vegetais obtidos pelo uso do NADES 

da invenção, bem como o uso desses extratos vegetais para o preparo de composições 

cosméticas. Os NADES obtidos pela invenção são líquidos à temperatura ambiente e 

caracterizados por consistirem em um primeiro e um segundo composto, cada qual 

selecionado de grupos que compreendem as famílias de polióis, de açúcares ou de 

aminoácidos. Sendo os referidos primeiro e segundo compostos selecionados de 

famílias diferentes, o NADES pode vantajosamente compreender ainda uma fase 

aquosa. 

[008] Os artigos e documentos citados tratam de solventes com finalidades similares, 

porém nenhum descreve as composições descritas pela presente invenção, tampouco 

os resultados obtidos com extração de macro e micronutrientes específicos. 

OBJETIVOS DA INVENÇÃO 

[009] Os Solventes Eutéticos Naturais (NADES) são produtos das interações entre 

aminoácidos, ácidos orgânicos e açúcares por meio de ligações de hidrogênio e 

interações do tipo ‘Van der Waals’ e eletrostáticas, oferecendo vantagens como baixa 

toxicidade, biodegradabilidade, estabilização de soluto, sustentabilidade e preparação 

simples. Neste contexto, dito documento teve como propósito a síntese dos NADES à 

base de xilitol, ácido cítrico, ácido málico e água por diferentes métodos, sendo esses 
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aquecimento e agitação, assistido por radiação micro-ondas e por ultrassom. 

Posteriormente foi realizada a caracterização empregando as técnicas de infravermelho 

(Fourier Transform Infrared Spectroscopy, FTIR) e termogravimetria (TG), além da 

avaliação de densidade e viscosidade. Por fim, os solventes foram aplicados para o 

estudo em extração assistida por ultrassom (UAE) de elementos potencialmente tóxicos 

em diferentes amostras de tecido vegetal por espectrometria de massas com plasma 

acoplado indutivamente (ICP-MS) e espectrometria de emissão atômica com plasma 

acoplada indutivamente (ICP OES) para a determinação de As, Ca, Cd, Cu, Fe, K, Mg, Mn, 

Na, P e Zn nos extratos.  

[010] As análises infravermelhas dos NADES revelaram bandas características dos 

reagentes iniciais, com a presença de ligações de hidrogênio, o que confirmou a 

formação de um NADES.  

[011] As análises térmicas, as TGs, mostraram temperaturas de decomposição em 

torno de 170°C e eventos endotérmicos relacionados à degradação do NADES.  

[012] Os parâmetros de viscosidade e densidade foram relacionados à presença de 

ligações de hidrogênio.  

[013] As recuperações de extração variaram de 80% a 120%, sendo esses os valores 

aceitáveis pelo INMETRO (Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia), 

sendo que om alguns analitos apresentaram recuperações fora deste intervalo. Não 

houve diferenças significativas entre as recuperações dos analitos inorgânicos 

empregando os NADES, em termos das concentrações dos analitos determinadas nos 

extratos. No entanto, houve diferenças entre as concentrações de analitos obtidas pelo 

método de extração NADES e as concentrações obtidas pela digestão ácida assistida por 

micro-ondas (MW-AD), possivelmente devido aos diferentes tipos de interações entre 

os solventes e os analitos, para alguns elementos.  

DESCRIÇÃO DAS FIGURAS 

[014] À complementar a presente descrição de modo a obter-se uma melhor 

compreensão das características do presente invento e de acordo com uma preferencial 

realização prática do mesmo, acompanha à descrição, em anexo, um conjunto de figuras 

e tabelas onde, de maneira exemplificada, embora não limitativa, se representou: 
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[015] a figura 1 representa uma imagem fotográfica mostrando os NADES sintetizados 

por aquecimento e agitação no qual os componentes são as misturas de ácido cítrico e 

xilitol (a), ácido málico e ácido cítrico (b) e xilitol e ácido málico (c) com diferentes razões 

molares de água; 

[016] a figura 2 mostra uma imagem fotográfica dos NADES sintetizado a partir de 

ácido cítrico e ácido málico na proporção de 6 mols de água após 7 dias; 

[017] a figura 3 ilustra uma imagem fotográfica dos NADES sintetizados pelo 

procedimento de ultrassom (1) com os precursores de ácido cítrico e xilitol (1a); ácido 

cítrico e ácido málico (1b); ácido málico e xilitol (1c) e NADES sintetizados assistidos por 

micro-ondas (2) com ácido málico e xilitol (2a); ácido málico e ácido cítrico (2b); ácido 

cítrico e xilitol (2c); 

[018] a figura 4 revela espectros de ATR-FTIR para os NADES sintetizados pelos 

métodos agitação e aquecimento, ultrassom e micro-ondas a partir de ácido 

cítrico/xilitol (Ac-Xil) e de seus materiais de partida; 

[019] a figura 5 mostra espectros de ATR-FTIR para os NADES sintetizados pelos 

métodos agitação e aquecimento, ultrassom e micro-ondas a partir de ácido 

málico/xilitol (Am-Xil) e de seus materiais de partida; 

[020] a figura 6 representa espectros de ATR-FTIR para os NADES sintetizados pelos 

métodos agitação e aquecimento, ultrassom e micro-ondas a partir de ácido 

cítrico/ácido málico (Ac-Am) e de seus materiais de partida; 

[021] a figura 7 mostra um gráfico de curvas de termogravimetria (TG) (a) e derivadas 

das curvas termogravimétricas (DTA) (b) dos NADES sintetizados a partir de ácido cítrico 

e xilitol (Ac-Xil) por diferentes métodos e seus materiais precursores; 

[022] a figura 8 mostra gráfico de curvas de termogravimetria (TG) (a) e derivadas das 

curvas termogravimétricas (DTA) (b) dos NADES sintetizados a partir de ácido málico e 

xilitol (Am-Xil) por diferentes métodos e seus materiais precursores; 

[023] a figura 9 revela gráfico de curvas de termogravimetria (TG) (a) e derivadas das 

curvas termogravimétricas (DTA) (b) dos NADES sintetizados a partir de ácido cítrico e 

ácido málico (Ac-Am) por diferentes métodos e seus materiais precursores; 

[024] a figura 10 mostra um gráfico de densidade dos NADES sintetizados pelos 
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métodos de agitação e aquecimento, sínteses assistidas por micro-ondas e síntese 

assistida por ultrassom, respectivamente, na temperatura de 24 °C e; 

[025] a figura 11 mostra um gráfico da viscosidade dos NADES sintetizados pelos 

métodos de agitação e aquecimento, sínteses assistidas por micro-ondas e assistida por 

ultrassom, respectivamente, na temperatura de 24 °C. 

METODOLOGIAS 

[026] As sínteses dos NADES a base de ácido cítrico, ácido málico e xilitol em diferentes 

combinações e razões molares foram realizadas por três diferentes métodos: agitação e 

aquecimento, assistido por ultrassom e assistido por radiação micro-ondas. 

[027] A) Síntese por agitação e aquecimento 

[028] A síntese dos NADES pelo método de agitação e aquecimento foi baseado no 

método descrito por Dai et al. (2013) com algumas modificações. A mistura de dois 

componentes e água deionizada em diferentes proporções molares (ver Quadro 1) 

foram colocadas em aquecimento a 50 °C com agitação magnética por 2 horas a 220 

rpm para a formação de um líquido homogêneo. Os solventes sintetizados após 

esfriarem foram armazenados em dessecadores. 

[029]  Quadro 1. Diferentes proporções e combinações dos componentes para a 

síntese dos solventes eutéticos naturais (NADES). 

Componente 1  Componente 2  Componente 3          Razão molar 
Ácido cítrico  Xilitol  Água  (1:1:4)  
Ácido cítrico  Xilitol  Água  (1:1:6)  
Ácido cítrico  Xilitol  Água  (1:1:8)  
Ácido cítrico  Xilitol  Água  (1:1:10)  
Ácido málico  Ácido cítrico  Água  (1:1:6)  
Ácido málico  Ácido cítrico  Água  (1:1:8)  
Ácido málico  Ácido cítrico  Água  (1:1:10)  
Xilitol  Ácido málico  Água  (1:1:4)  
Xilitol  Ácido málico  Água  (1:1:6)  
Xilitol  Ácido málico  Água  (1:1:8)  
Xilitol  Ácido málico  Água  (1:1:10)  

 

[030] B) Síntese assistida por ultrassom 

[031] Uma mistura de dois componentes e água em diferentes proporções molares 
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(ver Quadro 2) foram homogeneizadas no vórtex e posteriormente colocadas no banho 

ultrassônico por 30 minutos. Após esse período, a mistura foi novamente 

homogeneizada no vórtex e recolocada no banho ultrassônico por mais 15 minutos. Os 

solventes sintetizados foram armazenados em dessecadores após seu resfriamento. 

[032] Quadro 2. Diferentes proporções e combinações dos componentes para a 

síntese assistida por ultrassom dos solventes eutéticos naturais (NADES). 

Componente 1  Componente 2  Componente 3          Razão molar 
Ácido cítrico  Xilitol  Água  (1:1:10)  
Ácido málico  Xilitol  Água  (1:1:10)  
Ácido cítrico  Ácido málico  Água  (1:1:10)  

 

[033] C) Síntese assistida por radiação micro-ondas 

[034] A mistura de dois componentes e água em diferentes proporções molares 

(Quadro 3) foi previamente homogeneizada em vórtex e então, alocada em um reator 

que foi posteriormente inserido em forno de micro-ondas operado em sistema fechado. 

Para a síntese foi aplicada uma potência de 850 W, com temperatura de 80 °C por 45 

minutos a 600 rpm. A temperatura e a pressão foram controladas dentro do reator e o 

fluxo constante de ar (cerca de 10 bar de pressão) garantiu um controle rigoroso das 

condições da síntese. Após as sínteses, os solventes preparados foram resfriados à 

temperatura ambiente e armazenados em dessecadores. 

[035] – Quadro 3. Diferentes proporções e combinações dos componentes para a 

síntese assistida por radiação micro-ondas dos solventes eutéticos naturais (NADES). 

Componente 1  Componente 2  Componente 3            Razão molar 
Ácido cítrico  Xilitol  Água  (1:1:10)  
Ácido málico  Xilitol  Água  (1:1:10)  
Ácido cítrico  Ácido málico  Água  (1:1:10)  

 

CARACTERIZAÇÃO DOS NADES 

[036] Espectros de infravermelho dos NADES sintetizados e materiais de partida foram 

obtidos empregando espectrômetro de infravermelho por Transformada de ‘Fourier’ 

com resolução de 4 cm-1, média da acumulação de 30 varreduras, com espectrogramas 

obtidos por refletância total atenuada (ATR, Attenuated Total Reflectance) na faixa de 

4000 a 400 cm-1.  
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[037] A decomposição térmica dos solventes e dos reagentes de partida foi estudada 

utilizando termogravimetria com aproximadamente 10 mg de NADES sob atmosfera 

dinâmica de N2 (20 mL min-1) na faixa de temperatura de 20 °C a 500 °C e taxa de 

aquecimento de 10 °C min-1. Análise por calorimetria exploratória diferencial dos NADES 

sintetizados foram realizadas empregando um calorímetro, na qual adicionou-se 

aproximadamente 8 mg de amostra em cadinho de alumínio em atmosfera de N2 (20 mL 

min-1) na faixa de temperatura de 0 °C a 500 °C e taxa de aquecimento de 10 °C min-1. 

[038] A densidade dos NADES foi determinada de forma volumétrica utilizando 

picnômetro calibrado com água a 24 °C e balança analítica com precisão de ± 0,0001 g. 

A viscosidade das amostras foi determinada empregando um viscosímetro Cannon-

Fenske calibrado com água a 24 °C. A densidade e viscosidade foram determinadas em 

triplicatas. 

EMPREGO DOS NADES SINTETIZADOS POR AGITAÇÃO E AQUECIMENTO NO 

PREPARO DE AMOSTRA. 

[039] A) Digestão ácida assistida por micro-ondas (MW-AD)  

[040] Para a determinação dos teores totais dos elementos estudados, a digestão ácida 

assistida por radiação micro-ondas (MW-AD, Microwave Acid Digestion) foi empregada 

como método padrão e que serviu para comparação com os valores das extrações após 

emprego dos NADES. A MW-AD foi realizada em um forno de micro-ondas, onde 

aproximadamente 200 mg de amostras foram digeridas em frascos fechados com 6,0 

mL de solução ácido nítrico 7 mol L-1 e 2,0 mL de H2O2 30% (v v-1) empregando o seguinte 

programa de aquecimento: I) rampa de aquecimento até 100 °C e permanência por 10 

minutos; II) rampa de aquecimento de 100 °C à 160 °C e permanência por 10 minutos; 

III) resfriamento para 50 °C por 10 minutos. Após a digestão, as amostras e os brancos 

tiveram seus volumes ajustados quantitativamente com água ultrapura para um volume 

final de 25 mL (GONZALEZ et al., 2009). 

[041] B) Extração Assistida por Ultrassom (UAE) 

[042] Aproximadamente 90 mg de amostras certificadas de folhas de tomate (1573a), 

espinafre (1570a) e amostra candidata a material de referência de Marandu (FO-

01/2012) foram colocadas em frascos de 50 mL e adicionado 9,0 mL de cada um dos 
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NADES sintetizados (proporção de 10 mols de água), individualmente. As suspensões 

obtidas foram então submetidas a um banho ultrassônico durante 45 minutos. Após a 

extração, adicionou-se 6,0 mL de água ultrapura e centrifugou a suspensão a 4000 rpm 

durante 5 minutos. O sobrenadante foi separado do resíduo por filtração e analisado 

por ICP OES e ICP-MS. As extrações foram realizadas em triplicata para todas as 

amostras. 

[043] C) Análises elementares por ICP-MS e ICP OES. 

[044] Os extratos foram analisados pelo ICP-MS modelo NexION 300X equipado com a 

ferramenta de célula de colisão universal (Universal Cell Technology™-UCT), no modo 

padrão para a determinação de As e Cd. Os parâmetros instrumentais para o ICP-MS 

estão descritos no Quadro 4. 

[045] Quadro 4. Parâmetros instrumentais para as análises por ICP-MS. 

Parâmetros Instrumentais 
Potência da Radiofrequência (W)  1600  
Vazão de gás no plasma (L min-1)  18  
Vazão de gás auxiliar (L min-1)  1,2  
Vazão de gás nebulizador (mL min-1)  1,02  

Parâmetros do Método 
Número de varreduras por leitura (sweeps)  50  
Leituras (replicatas)  1  
Número de leituras (readings)  3  
Tempo de espera (ms)  25  
RPqa (V)  0,25  
Intervalo de calibração (μg L-1)  
Isótopos analisados  

0,1-15  
75As, 111Cd  

a RPq: está relacionado a voltagem aplicada as hastes do quadrupolo. 

[046] Os extratos também foram analisados por ICP OES (iCAP 7000, Thermo Fisher 

Scientific, Madison, WI, EUA) para a determinação de Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, P e Zn 

e o Quadro 5 apresenta os parâmetros instrumentais e as linhas de emissão escolhidas 

para cada analito. 

[047] Quadro 5. Parâmetros instrumentais e condições de operação experimental para 

as determinações em ICP OES. 

Parâmetros Instrumentais  Condições de Operação  
Potência da rádio frequência (RF) aplicada (kW)  1,15  
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Tempo de integração de comprimentos de onda 
baixos (s)  

15  

Tempo de integração de comprimentos de onda 
altos (s)  

5  

Fluxo de introdução da amostra (mL min−1)  2,1  
Tempo de estabilização (s)  5  
Vazão do gás auxiliar (L min−1)  0,5  
Vazão de gás do nebulizador (L min−1)  0,7  
Vazão de gás do plasma (L min−1)  12  
Replicatas  3  
Elementos e linhas de emissão (nm)  Ca II 393,366b, Cu I 327,396a, Fe II 

238,204b, K I 766,490b, Mg II 
279,553b, Mn II 257,610a, Na I 
589,592b, P I 117,495a, e Zn I 
213,856b  

aModo de visão axial; b Modo de visão radial. 

RESULTADOS 

[048] A) Síntese dos NADES 

[049] Após as sínteses, os NADES sintetizados por aquecimento e agitação (Figura 1) 

foram armazenados em dessecadores. Os NADES adequados para aplicação necessitam 

serem estáveis à temperatura ambiente e à pressão atmosférica. Portanto, é necessário 

que os NADES apresentem-se como uma mistura líquida e homogênea e que não haja 

uma precipitação (NAM et al., 2015). 

[050] Após 7 dias, o NADES sintetizado por agitação e aquecimento a partir de ácido 

cítrico e ácido málico com 6 mols de água apresentou a formação de gel (Figura 2). As 

diferentes proporções molares e as estruturas dos seus componentes podem influenciar 

a sua estabilidade. 

[051] Dai et al., (2013) sintetizaram NADES à base de cloreto de colina e glicose em 

diferentes proporções molares (2:1; 1:1; 1:4 e 2:5) e observaram a formação gradual de 

um sólido cristalino em determinados NADES. A formação do sólido foi atribuída ao fato 

do íon cloreto (referente ao cloreto de colina) ser capaz de formar duas ligações de 

hidrogênio com dois grupos hidroxilas da glicose, comportando-se semelhante à um 

NADES sintetizado a partir de cloreto de colina e ácido carboxílico. 

[052] Os mesmos autores relataram que a estabilidade dos NADES está também 

associada à estrutura dos seus componentes. Diferentes NADES foram sintetizados a 
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partir de componentes com estruturas semelhantes e relataram que o número de 

grupos doadores e receptores de ligações de hidrogênio, a estrutura espacial destes 

grupos e posição das ligações de hidrogênio influenciam significativamente na formação 

e estabilidade dos NADES. Após a síntese pelo procedimento de ultrassom e micro-

ondas (Figura 3), os NADES foram armazenados em dessecadores. 

[053] O uso de radiação de micro-ondas (MW) na síntese dos NADES é promissora 

devido à sínteses mais fáceis e com menores tempos. A redução do tempo de síntese 

ocasiona uma diminuição significativa do consumo de energia em processos, que é um 

dos princípios da química verde. Os componentes interagem com a radiação micro-

ondas, absorvendo a energia eletromagnética e transformando em calor na síntese 

assistida por micro-ondas. Este efeito causa a colisão entre os componentes doadores 

de ligação de hidrogênio (hydrogen bond donos | HBD) e receptores de ligação de 

hidrogênio (hydrogen-bond aceptor | HBA) (ZHU; HANG, 2013). Gomez et al., 2018 

verificaram que NADES sintetizados por meio de preparação assistida por micro-ondas 

e pelo método de agitação e aquecimento apresentaram valores de densidade e 

condutividade semelhantes, mas a síntese assistida por micro-ondas foi realizada em 

tempo inferior. 

[054] O uso de banhos de ultrassom é considerado um método fácil, rápido e eficiente 

na síntese dos NADES. Tais características estão incorporadas nos princípios da química 

verde, que prioriza a minimização de custos e energia, além do desenvolvimento de 

métodos mais simples (KOEL, 2016). As ondas sonoras para a aplicação sonoquímica 

podem sofrer o fenômeno de cavitação, que consiste na formação e em seguida no 

colapso de bolhas (RUTKOWSKA; NAMIEŚNIK; KONIECZKA, 2017). Quando a bolha atinge 

o tamanho crítico e implode, há a liberação de calor e pressão muito elevados em 

intervalos curtos e esta energia liberada ocasiona provavelmente uma indução para a 

formação das interações entre os componentes HBD e HBA e consequentemente, a 

formação dos NADES. Até o presente momento não há trabalhos na literatura que citam 

o uso do ultrassom na síntese de NADES. 

CARACTERIZAÇÃO DOS NADES 

[055] O emprego da técnica de espectrometria na região do infravermelho teve como 
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objetivo auxiliar na identificação dos grupos químicos. Embora o espectro de 

infravermelho seja característico da molécula, há alguns grupos de átomos que 

apresentam bandas com frequência semelhante independente da estrutura da 

molécula. Além da identificação dos grupos funcionais, as análises de infravermelho 

foram realizadas para a identificação da formação de ligações de hidrogênio. A formação 

de um solvente eutético é caracterizado pelas interações intramoleculares (forças de 

interação de Van der Waals, interações eletrostáticas e principalmente ligações de 

hidrogênio) que podem ser realizadas devido à presença de grupos carboxílicos e 

hidroxilas dos reagentes precursores. Na análise dos NADES sintetizados por diferentes 

métodos por espectroscopia vibracional na região do infravermelho (Figuras 4-6) pode-

se observar a presença desses grupamentos funcionais na estrutura dos solventes e a 

formação de ligações de hidrogênio pelos deslocamentos das bandas de absorção. 

[056] A Figura 4 é referente aos espectros de infravermelho dos materiais de partida e 

dos NADES sintetizados a partir de ácido cítrico e xilitol. No espectro do ácido cítrico 

observou-se pico estreito em 3487 cm-1, referente ao grupo hidroxila (-OH) livre de 

álcoois que não participa de ligação de hidrogênio (SILVERSTEIN, WEBSTER e KIEMLE, 

2015). A banda em 1745 cm-1 corresponde ao grupo carbonila (C=O) e a banda em 1692 

cm-1 é atribuída ao estiramento C-O ligado ao hidrogênio (GHORPADE; YADAV; DIAS, 

2016). Os espectros dos NADES sintetizados por diferentes métodos mostraram um 

mesmo perfil, indicando que independentemente do método escolhido houve a 

formação de um solvente eutético com as mesmas características. Nos espectros dos 

solventes verificou-se uma banda de absorção entre 3330-3440 cm-1 correspondente ao 

estiramento do grupo -OH. A absorção presente em torno 1630 cm-1 pode ser atribuída 

a deformação angular dos grupos -OH da molécula da água presente nos solventes 

NADES (DURAND et al, 2013). Comparando com os reagentes de partida, a banda de 

absorção correspondente ao estiramento C=O do ácido cítrico sofreu um deslocamento 

de 1692 cm-1 para aproximadamente 1710 cm-1, indicando ligações de hidrogênio entre 

esses reagentes. O aumento do comprimento de onda do estiramento da carbonila pode 

indicar o aumento da densidade de elétrons do oxigênio da carbonila, evidenciando a 

formação de ligações de hidrogênio (XU et al., 2005). 
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[057] A Figura 5 apresenta os espectros de infravermelhos dos NADES sintetizados à 

base de ácido málico e xilitol e também dos materiais de partida. No espectro de 

infravermelho do ácido málico verificou-se uma banda em 3437 cm-1, referente ao grupo 

-OH dos álcoois livre, ou seja, que não participam de ligação de hidrogênio (SILVERSTEIN, 

WEBSTER e KIEMLE, 2015). Além disso, há uma banda em 1680 cm-1 referente ao grupo 

C=O do ácido málico. Observou-se uma banda em 1180 cm-1 referente ao grupo CH2 do 

ácido málico, como foi observado também por Dai et al., (2015). Outra banda em 1096 

cm-1 também foi observada e segundo Barańka et al., (2003) está relacionada com as 

vibrações do grupo CH2 com sobreposição de bandas OH e C-O. 

[058] Os NADES sintetizados por diferentes métodos apresentaram espectros com um 

mesmo perfil, mostrando que independentemente do método a banda de absorção que 

corresponde ao estiramento C=O foi mantida nas estruturas dos NADES sintetizados 

com um deslocamento para 1714 cm-1. O deslocamento da banda de absorção C=O em 

um maior comprimento de onda de estiramento é uma evidência da formação de 

ligações de hidrogênio, pois indica um aumento da densidade de elétrons do oxigênio 

da carbonila (XU et al, 2005). 

[059] Os espectros dos NADES sintetizados por diferentes métodos e seus materiais 

precursores, ácido cítrico e ácido málico, são descritos na Figura 6. Moléculas com 

estruturas semelhantes apresentam espectros semelhantes (SILVERSTEIN, WEBSTER e 

KIEMLE, 2015), assim pode-se observar uma semelhança entre os espectros de ácido 

cítrico e málico. As bandas em 1187 cm-1 e 1099 cm-1 são referentes ao ácido málico. 

[060] A permanência das bandas referentes aos reagentes de partida com pequenos 

desvios indica a interação entre os componentes para a formação dos NADES. Mjalli, 

(2016) sintetizaram DES a base de cloreto de colina, brometo de tetra-n-butilamônio, 

etanolamina e brometo de metila trifenilfosfato. A confirmação da síntese foi realizada 

através das análises dos espectros de infravermelho, observando a preservação das 

bandas características dos materiais constituintes. 

[061] Quando um material é aquecido, a sua estrutura pode sofrer alterações como 

fusão ou decomposição. Assim, o estudo da estabilidade térmica é importante, pois 

fornece informações sobre a qual temperatura um solvente pode ser empregado sem 
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sofrer tais alterações. As propriedades térmicas dos NADES foram avaliadas por meio de 

análises termogravimétricas (TG) e a sua derivada (DTA) (Figura 7-9). 

[062] A Figura 7 mostra as curvas de TG e DTA dos NADES Ac-Xil e também dos seus 

materiais precursores. Como pôde ser observado, a primeira degradação com redução 

de massa de aproximadamente 30 % em torno de 100 °C está relacionado com a perda 

de água do material (WANG et al, 2015). A decomposição térmica dos NADES ocorre em 

várias etapas com uma perda de massa de cerca de 60 % entre 170 °C e 450 °C, que pode 

ser atribuída a decomposição térmica do ácido cítrico e xilitol. 

[063] A Figura 8 descreve as curvas TG e DTA dos NADES Am-Xil pelos três diferentes 

métodos e seus materiais precursores. Podemos verificar também uma perda de massa 

em torno de 100 °C relacionado com a volatilização da água de aproximadamente 35 %. 

Uma decomposição térmica em um intervalo de 150 °C a 435 °C em várias etapas com 

perda de massa de aproximadamente 55 % que pode estar relacionada a decomposição 

térmica dos materiais precursores. 

[064] A Figura 9 apresenta as curvas TG e DTA dos NADES Ac-Am pelos três diferentes 

métodos para os ácidos cítrico e málico, e os materiais de partida para a síntese do 

NADES. Na primeira degradação houve uma perda de massa de aproximadamente 30 % 

em temperaturas próximas à 100 °C que pode estar relacionada a volatilização da água 

presente no material (WANG et al, 2017). Decomposições térmicas iniciando em 175 °C 

e finalizando em 280 °C com perda de massa em torno de 60 % podem ser atribuídas à 

degradação dos ácidos cítricos e málico. 

[065] Os termogramas dos NADES sintetizados por diferentes métodos e combinações 

de precursores apresentaram números de etapas de perda de massa diferentes ao 

número de etapas de decomposição dos reagentes de partida, provavelmente devido às 

interações entre os reagentes para a formação do solvente, resultados também 

relatados por Haz et al., (2016). 

[066] O estudo da estabilidade térmica de diferentes solventes eutéticos é complexo 

pois fatores como a natureza dos doadores de ligação de hidrogênio (HBDs), 

comprimento da cadeia carbônica, interações de ligações de hidrogênio, interações 

eletrostáticas e sítios de ligação de hidrogênio nos HBDs podem ser considerados na 
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mudança das propriedades térmicas deste tipo de solvente (GHAEDI et al., 2017). 

[067] Materiais precursores com cadeias carbônicas mais longas promovem um 

aumento na estabilidade térmicas de solventes eutéticos quando comparado com 

materiais precursores com cadeias carbônicas mais curtas e com estrutura semelhante, 

provavelmente devido ao aumento da capacidade de números de interações 

intramoleculares, resultados também relatados por Ghaedi et al. (2017). O aumento da 

capacidade de interações intramoleculares (principalmente do tipo de ligação de 

hidrogênio) provoca um aumento na estabilidade térmica, pois quanto maior o número 

de interações, mais fortemente as moléculas estão interagindo e consequentemente, 

necessitarão de uma maior energia para o rompimento de tais interações, ocasionando 

em uma maior estabilidade térmica. As ligações de hidrogênio de um solvente eutético 

apresentam forças distintas, no qual podem haver ligações de hidrogênio mais intensas 

ou mais fracas que podem competirem entre si, consequentemente alterando a 

estabilidade térmica (ZHU et al., 2016). 

[068] A avaliação da densidade dos NADES por diferentes métodos estão mostradas 

na Figura 10. 

[069] As propriedades físico químicas dos solventes eutéticos como a densidade e 

viscosidade dependem da natureza química dos seus componentes e suas interações 

intermoleculares (LIU et al., 2018). As ligações de hidrogênio levam a líquidos altamente 

estruturados (são líquidos nos quais as moléculas permanecem unidas por interações 

fortes e direcionais, como as ligações de hidrogênio e sua estrutura apresenta 

cavidades), e consequentemente há um aumento na sua densidade, viscosidade e 

polaridade. Essas propriedades podem ser alteradas com adição de diferentes volumes 

de água, adaptando as propriedades físico-químicas para a aplicação desejável. A 

densidade diminui com a adição de água devido ao enfraquecimento das ligações de 

hidrogênio, força de Van der Waals e interações eletrostática entre os seus precursores 

(DAI et al., 2015). Os mesmos autores também verificaram que diluições com água acima 

de 50% (v v-1) enfraquecem de forma significativa as interações intermoleculares de 

NADES a base de cloreto de colina, havendo a perda das propriedades físico-químicas 

desse solvente eutético. 
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[070] A determinação da viscosidade dos NADES por diferentes métodos também foi 

realizada, como mostra a Figura 11. 

[071] A temperatura é um dos fatores que alteram a viscosidade dos NADES pois, altas 

temperaturas geralmente elevam o nível de entropia dos sistemas em estudo, em 

particular dos solventes NADES, reduzindo sua viscosidade (ABBOTT et al., 2004; LIU et 

al., 2018; ZHAO et al., 2015). A porcentagem de água também altera a viscosidade dos 

NADES, no qual o aumento da porcentagem de água ocasiona a diminuição da 

viscosidade (DAI et al., 2015; LIU et al., 2018; ZHAO et al., 2015). A viscosidade é uma 

característica importante dos solventes eutéticos e também um dos maiores obstáculos 

para a aplicação deste tipo de solvente, pois altas viscosidades levam a transferência 

lenta de massa e solvente em processos de extrações (CUNHA; FERNANDES, 2018; 

ZAINAL-ABIDIN et al., 2017). 

[072] Além disso, a viscosidade é um parâmetro importante na representatividade das 

amostras no plasma, pois quanto maior a viscosidade, maior a tensão superficial e 

consequentemente menor será a eficiência do sistema de nebulização do ICP no 

transporte da amostra para o plasma (THOMAS, 2013). A viscosidade da solução afeta a 

formação do spray no nebulizador e a separação das gotas na câmera de nebulização. 

Soluções mais viscosas geram gotas maiores e em menor número do que soluções 

menos viscosas. Essa diferença de perfil de gota ou perfil de spray de gotas entre o 

extrato e as soluções de calibração pode gerar um erro e então dar a falsa conclusão 

que a extração foi menos eficiente para o NADES mais viscoso, mas na verdade o que 

houve é a introdução de menor volume de solução (THOMAS, 2013). Para contornar tal 

problema, é possível preparar as curvas de calibração em soluções com NADES, 

aplicando assim a compatibilização da matriz. 

APLICAÇÃO DOS NADES SINTETIZADOS POR AGITAÇÃO E AQUECIMENTO EM 

UAE EM AMOSTRAS DE TECIDOS VEGETAIS E DETERMINAÇÃO ELEMENTAR.  

[073] Na literatura pode se observar que a maior parte dos estudos se refere a 

aplicação dos NADES na extração de compostos orgânicos como ácidos fenólicos, 

hidrocarbonetos policíclicos aromáticos (HPAs), flavonoides, compostos fenólicos em 

amostras de água, sucos de frutas, vegetais, óleos vegetais (SHISHOV et al., 2017). 
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Atualmente há poucos trabalhos na literatura que relatam o uso de NADES ou solventes 

eutéticos (DES) para a extração de analitos inorgânicos (FERNÁNDEZ et al., 2018; 

CUNHA; FERNANDES, 2018; SHISHOV et al., 2017). Acredita-se que o potencial de 

extração dos NADES está relacionado principalmente com a sua capacidade de realizar 

ligação de hidrogênio com os analitos. (ESPINO et al, 2017). 

[074] Para o preparo de amostras empregando o método convencional MW-AD, os 

valores de recuperações obtidos variaram entre 80 e 120 % para amostras de folhas de 

tomate e espinafre, enquanto que para a amostra de forragem a faixa de recuperação 

foi de 75 a 76 % para As e Cd e de 81 a 108 % para os demais elementos. Estes resultados 

corroboram com os trabalhos na literatura descrevendo o uso de digestão ácida, 

radiação micro-ondas e frascos fechados para o preparo destes tipos de amostras, 

minimizando os problemas de contaminação e perdas por volatilização (DE OLIVEIRA et 

al., 2016; GONZALEZ et al., 2009; SANTOS et al., 2018; SZYMCZYCHA-MADEJA, 2017). 

[075] Para o NADES Ac-Xil foi possível observar recuperações satisfatórias para a 

amostra de folha de tomate para os elementos Cd e K; na amostra de folha de espinafre 

para os elementos As, Cd, K e Na e na amostra de forragem para os elementos As, Ca, 

Cd, K, Mg e Mn. Entretanto para o NADES Am-Xil, recuperações no intervalo aceitável 

foram alcançadas na amostra de folha de tomate para os elementos As, Cd, K, Mn e Zn; 

na amostra de folha de espinafre para os elementos Cd, K, Mn, Na e Zn e na amostra de 

forragem os elementos As, Ca, Cd, Fe, K, Mn e Mg. Para o último NADES estudado, Ac-

Am, houve resultados satisfatórios para os elementos Cd, K e Zn para a amostra de folha 

de tomate; Cd, K, Na e Zn para amostra de folha de espinafre e os elementos Ca, Cd, K, 

Mg, Mn e P para a amostra de forragem. Os três NADES estudados foram eficientes na 

extração de Cd e K para todas as amostras de tecidos vegetais estudadas, a eficiência 

para os demais elementos variou de um NADES para outro. Aplicando a análise de 

variância (ANOVA) de fator único para cada conjunto de dados (folhas de tomate 

(Quadro 6),  espinafre (Quadro 7) e amostra de forragem (Quadro 8), pode-se verificar 

que os valores de concentração dos analitos obtidos pelos três NADES sintetizados não 

diferem estatisticamente entre si, para um nível de confiança de 95%. Entretanto, 

quando esses valores são comparados ao valor de referência, verifica-se que há 
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diferenças estatísticas entre eles, indicando que possivelmente essas diferenças entre 

os valores de recuperação são devido às distintas formas de interação química entre o 

solvente e o analito na matriz. 

[076] Deve-se destacar que as amostras avaliadas tratam-se de matrizes complexas 

contendo sílica em quantidades consideráveis. Alguns elementos podem estar 

fortemente ligados a alguns componentes de tecidos vegetais o que dificulta sua 

disponibilidade em solução. Isso pode estar relacionado com as recuperações de fósforo 

inferiores a 70 % nas amostras de folhas de tomate e espinafre. 

[077] Quadro 6. Resultados analíticos de As, Ca, Cd, K, Mn, P e Zn em amostras de 

folhas de tomate para digestão ácida assistida por micro-ondas (MW-AD) e método 

proposto. 
FOLHAS DE TOMATE 

 MW-AD Ac-Xil Am-Xil Ac-Am 
Elementos Valores 

Certificados 
Valores 

Determinados 
R (%) Valores 

Determinados 
R 

(%) 
Valores 

Determinados 
R 

(%) 
Valores 

Determinados 
R 

(%) 
As 0,112 ± 

0,004 
(mg kg-1) 

0,134 ± 0,003 
(mg kg-1) 

120 0,266 ± 0,011 
(mg kg-1) 

> 120 0,128 ± 0,011 
(mg kg-1) 

114 0,173 ± 0,027 
(mg kg-1) 

>120 

Ca 5,05 ± 0,09 
(%) 

4,7 ± 0,5 
(%) 

93 3,6 ± 0,1 
(%) 

72 3,2 ± 0,1 
(%) 

<70 3,55 ± 0,1 
(%) 

70 

Cd 1,52 ± 0,04 
(mg kg-1) 

1,60 ± 0,68 
(mg kg-1) 

95 1,73 ± 0,08 
(mg kg-1) 

114 1,41 ± 0,07 
(mg kg-1) 

93 1,56 ± 0,07 
(mg kg-1) 

103 

K 2,70 ± 0,05 
(%) 

2,5 ± 0,03 
(%) 

92 2,33 ± 0,03 
(%) 

86 2,3 ± 0,1 
(%) 

86 2,4 ± 0,1 
(%) 

87 

Mn 246 ± 8 
(mg kg-1) 

198 ± 18 
(mg kg-1) 

80 184 ± 10 
(mg kg-1) 

75 201 ± 9 
(mg kg-1) 

82 180 ± 14 
(mg kg-1) 

73 

P 0,216 ± 
0,004 

(%) 

0,20 ± 0,01 
(%) 

93 0,134 ± 0,004 
(%) 

<70 0,14 ± 0,01 
(%) 

<70 0,15 ± 0,01 
(%) 

72 

Zn 30,9 ± 0,7 
(mg kg-1) 

31 ± 2 
(mg kg-1) 

99 45 ± 21 
(mg kg-1) 

>120 26 ± 2 
(mg kg-1) 

85 33 ± 20 
(mg kg-1) 

106 

 

[078] Quadro 7. Resultados analíticos de As, Cd, K, Mn, Na, P e Zn em amostras de 

espinafre para digestão ácida assistida por micro-ondas (MW-AD) e o método proposto. 
ESPINAFRE 

 MW-AD Ac-Xil Am-Xil Ac-Am 
Elementos Valores 

Certificados 
Valores 
Determinados 

R (%) Valores 
Determinados 

R (%) Valores 
Determinados 

R (%) Valores 
Determinados 

R (%) 

As 0,068 ± 0,012 
(mg kg-1) 

0,081 ± 0,002 
(mg kg-1) 

119 0,068 ± 0,002 
(mg kg-1) 

101 0,117 ± 0,107 
(mg kg-1) 

>120 0,290 ± 0,076 
(mg kg-1) 

>120 

Cd 2,89 ± 0,07 
(mg kg-1) 

2,35 ± 0,17 
(mg kg-1) 

81 3,26 ± 0,11 
(mg kg-1) 

113 2,56 ± 0,27 
(mg kg-1) 

89 2,86 ± 0,08 
(mg kg-1) 

99 

K 2,90 ± 0,05 
(%) 

2,8 ± 0,3 
(%) 

95 2,4 ± 0,2 
(%) 

83 2,3 ± 0,2 
(%) 

80 2,59 ± 0,09 
(%) 

89 

Mn 75,9 ± 1,9 
(mg kg-1) 

60 ± 6 
(mg kg-1) 

80 32 ± 4 
(mg kg-1) 

<70 60,8 ± 0,3 
(mg kg-1) 

80 52 ± 2 
(mg kg-1) 

<70 

Na 1,82 ± 0,04 
(%) 

1,9 ± 0,2 
(%) 

104 1,5 ± 0,1 
(%) 

95 1,6 ± 0,3 
(%) 

90 1,9 ± 0,1 
(%) 

106 
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P 0,52 ± 0,01 
(%) 

0,54 ± 0,05 
(%) 

104 0,30 ± 0,01 
(%) 

<70 0,30 ± 0,02 
(%) 

<70 0,38 ± 0,01 
(%) 

74 

Zn 82 ± 3 
(mg kg-1) 

72 ± 8 
(mg kg-1) 

88 51 ± 4 
(mg kg-1) 

<70 90 ± 13 
(mg kg-1) 

109 67 ± 6 
(mg kg-1) 

82 

 

[079]  Quadro 8. Resultados analíticos de of As, Ca, Fe, K, Mg, Mn e P em amostras de 

Marandu para digestão ácida assistida por micro-ondas (MW-AD) e o método proposto. 
MARANDU 

 MW-AD Ac-Xil Am-Xil Ac-Am 
Elementos Valores 

Certificados 
Valores 
Determinados  
 

R  
(%) 

Valores 
Determinados  

R 
 (%) 

Valores 
Determinados  

R (%) Valores 
Determinados 

R (%) 

As  1,69 ± 0,70 
(mg kg-1)  

1,28 ± 0,02 (mg 
kg-1)  

76  1,41 ± 0,34 (mg 
kg-1)  

84  1,76 ± 0,09 
(mg kg-1)  

104  6,36 ± 0,10 (mg 
kg-1)  

> 120  

Ca  0,44 ± 0,06  
(%)  

0,46 ± 0,01  
(%)  

106  0,41 ± 0,03  
(%)  

94  0,42 ± 0,02  
(%)  

96  0,49 ± 0,02  
(%)  

111  

Cd  19,2 ± 5,1 
(mg kg-1)  

14,92 ± 1,29 
(mg kg-1)  

75  22,43 ± 0,58 
(mg kg-1)  

113  20,71 ± 0,82 
(mg kg-1)  

104  20,74 ± 0,51 
(mg kg-1)  

104  

Fe  91 ± 13  
(mg kg-1)  

74 ± 3  
(mg kg-1)  

81  19 ± 4  
(mg kg-1)  

<70  84 ± 16  
(mg kg-1)  

92  38 ± 15  
(mg kg-1)  

<70  

K  1,20 ± 0,24  
(%)  

1,11 ± 0,03  
(%)  

93  1,20 ± 0,04  
(%)  

100  1,14 ± 0,03  
(%)  

95  1,17 ± 0,02  
(%)  

97  

Mg  0,295 ± 0,044  
(%)  

0,319 ± 0,008  
(%)  

108  0,272 ± 0,020  
(%)  

92  0,283 ± 0,002  
(%)  

96  0,313 ± 0,007  
(%)  

106  

Mn  76,0 ± 18,5  
(mg kg-1)  

61 ± 1  
(mg kg-1)  

81  72 ± 4  
(mg kg-1)  

95  87 ± 2  
(mg kg-1)  

114  81 ± 2  
(mg kg-1)  

106  

P  0,065 ± 0,019  
(%)  

0,066 ± 0,002  
(%)  

101  0,046 ± 0,001  
(%)  

70  0,050 ± 0,002  
(%)  

74  0,053 ± 0,001  
(%)  

81  

 

CONCLUSÃO 

[080] Como resultados finais dos métodos empregados na síntese dos NADES, pode-

se resumir através dos seguintes pontos: 

[081] (a) Os espectros de infravermelho dos NADES sintetizados por diferentes 

métodos mostraram-se bastante semelhantes, com a presença das principais bandas 

dos materiais precursores com pequenos deslocamentos de comprimento de onda, 

indicando a interação dos componentes por ligações de hidrogênio e a ausência da 

formação de subprodutos. 

[082] (b) O estudo térmico dos NADES é de suma importância quando há a necessidade 

do emprego de temperaturas elevadas, no qual mostrou temperaturas de 

decomposição em torno de 170 °C. A decomposição térmica dos NADES ocorreram em 

uma temperatura e em um número de etapas diferentes comparada com os 

precursores, comprovando a formação de um material com propriedades térmicas 

distintas. 
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[083] (c) Propriedades físico-químicas como densidade e viscosidade foram avaliadas, 

mostrando bastante semelhança pelos diferentes métodos de síntese, no qual tais 

propriedades estão relacionadas principalmente às interações intramoleculares de 

ligações de hidrogênio. 

[084] Assim, os solventes eutéticos profundos naturais (NADES) à base de xilitol, ácido 

cítrico e ácido málico foram sintetizados, resultando em um promissor solvente verde e 

biodegradável para a análise elementar.  

[085] Como visto, foram realizados diferentes métodos de síntese dos NADES, sendo 

que o método de extração assistida por micro-ondas (MAE) e ultrassom (UAE) para a 

extração de elementos inorgânicos presentes em matrizes vegetais se mostraram mais 

rápidos, mais fáceis e econômico, enquadrando-se, assim, dentro dos princípios da 

química verde. A metodologia preferencial proporcionou uma simplicidade na 

preparação da amostra e altos rendimentos, bem como uso de materiais de baixo custo 

e preparados com reagentes químicos acessíveis.  

[086] As composições de NADES, da presente invenção, tem vantagens como boa 

resistência e estabilidade térmica, possibilidade de mudanças na viscosidade e 

densidade destes NADES, baixa volatilidade e boa biodegradabilidade. 
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REIVINDICAÇÕES 

1) “COMPOSIÇÕES DE SOLVENTES BIODEGRADÁVEIS OU SOLVENTES EUTÉTICOS 

PROFUNDOS NATURAIS APLICADOS PARA DIGESTÃO E EXTRAÇÃO DE ELEMENTOS 

INORGÂNICOS EM AMOSTRAS VEGETAIS”, composições estas sintetizadas por 

processos que empregam diferentes metodologias como agitação e aquecimento, 

síntese assistida por radiação micro-ondas e assistida por ultrassom; caracterizado por 

técnicas de infravermelho (FTIR), análise térmica (TG), determinação da densidade e da 

viscosidade nas diferentes composições de NADES a base de xilitol, ácido cítrico e ácido 

málico.   

2)  “COMPOSIÇÃO”, de acordo com a reivindicação 1 e por um primeiro solvente 

eutético profundo natural sintetizado ser caracterizado com os seguintes precursores e 

composições molares: água: ácido cítrico: ácido málico (10:1:1) 

3) “COMPOSIÇÃO”, de acordo com a reivindicação 1 e por um segundo solvente 

eutético profundo natural sintetizado ser caracterizado com os seguintes precursores e 

composições molares: água: ácido cítrico: xilitol (10:1:1). 

4) “COMPOSIÇÃO”, de acordo com a reivindicação 1 e por um terceiro solvente 

eutético profundo natural sintetizado ser caracterizado com os seguintes precursores e 

composições molares: água: ácido málico: xilitol (10:1:1). 

5) “COMPOSIÇÕES”, de acordo com a reivindicação 1, caracterizado por 

consistirem de solventes verdes e biodegradáveis e aplicados em análises de elementos 

inorgânicos.  
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RESUMO 

“COMPOSIÇÕES DE SOLVENTES BIODEGRADÁVEIS OU SOLVENTES EUTÉTICOS 

PROFUNDOS NATURAIS APLICADOS PARA DIGESTÃO E EXTRAÇÃO DE ELEMENTOS 

INORGÂNICOS EM AMOSTRAS VEGETAIS”. 

A presente invenção trata sobre a síntese, a caracterização e a aplicação de solventes 

eutéticos profundos naturais (NADES) aplicados para digestão e extração de elementos 

inorgânicos em amostras vegetais, tendo em sua composição ácidos carboxílicos (ácido 

cítrico e ácido málico) e açúcar (xilitol) como precursores. A presente inovação permite 

a substituição de reagentes que são comumente utilizados nas técnicas de digestão e 

extração de amostras, esses geralmente são ácidos inorgânicos e soluções oxidantes 

auxiliares, por um solvente biodegradável, de baixo custo e com menores toxicidade e 

periculosidade aos seres humanos e ao meio ambiente. 
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