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Objetivos

A crescente preocupacdo com a quimica verde
tem impulsionado a busca por substitutos aos
solventes organicos convencionais,
frequentemente associados a toxicidade e ao
impacto ambiental. Nesse contexto, 0s
solventes  eutéticos  naturais  profundos
(NADES) tém ganhado destaque por
apresentarem baixa toxicidade e alinhamento
com os principios da quimica analitica verde. O
presente estudo teve como objetivo a
producdo, caracterizacdo e aplicacdo de
NADES para obtencdo e extratos com
propriedades antioxidantes de lapulo (Humulus
lupulus L.).

Métodos e Procedimentos

Foram sintetizados quatro NADES: trés com
cloreto de colina (HBA) combinados com ureia,
acido latico ou glicerol (HBD) na proporcéo
molar 1:2 com 40% de 4gua, e um com leucina
(HBA) e acido latico (HBD) na propor¢éo 1:10,
sem 4gua. Todas as misturas foram
preparadas em banho de ultrassom a 75 °C por
1 h e caracterizadas por FTIR para comprovar
a formacdo de interagBes intermoleculares
caracteristicas dos NADES. Além disso,
também foram realizadas medidas de
densidade, pH e polaridade (via
solvatocromismo com Nile Red). Apos a
caracterizacdo os NADES foram empregados
na extracdo de compostos fendlicos do lupulo
(1 g de material em 20 g de solvente) em
banho ultrassénico a 35 °C por 30 min, seguido

de centrifugacdo (13.500 rpm, 15 min) e
armazenamento dos sobrenadantes sob
refrigeragdo até a andlise de atividade
antioxidante pelo método de sequestro do
radical livre 2,2-difenil-1-picril-hidrazila (DPPH),
expresso como Indice de  Atividade
Antioxidante (IAA). Todos os ensaios foram
realizados em triplicata.

Resultados

Todos os NADES sintetizados apresentaram-se
como liquidos homogéneos e incolores. As
propriedades fisico-quimicas dos NADES,
podem ser visualizadas na Tabela 1. Pode-se
notar que todos os NADES exibiram
densidades superiores & da solugdo etandlica,
sendo o NADES leucina: &cido latico o que
apresentou maior densidade.

Tabela 1. Valores médios das caracterizacdes fisico-
guimicas dos NADES e da solugéo etandlica a 60%
(v/v) utilizada como controle.

Solvente Densidade pH medido Enr
(g/mL) (pHmetro) (kcal/mol)
CCl:Ure 1,15+ 0,01° 6,572 48,76 + 0,60°
CCl:Lat 1,11 + 0,01° 2,24¢ 48,00 + 0,19°
CCI:Gli 1,16 + 0,01° 4,67° 49,00 + 0,10°
Leu:Lat 1,35 + 0,012 2,60¢ 48,57 + 0,14°
EtOH 60% 0,87 + 0,01¢ 5,13° 50,49 + 0,212

Amostras com letras iguais ha mesma coluna n&o diferem
estatisticamente (p > 0,05, ANOVA/Tukey).

J4 em relacdo aos valores de polaridade,
representados pelos valores de ENR, estes
variaram de 48,0 kcal/mol para o NADES de
cloreto de colina: &cido latico até 50,49 kcal/mol
para a solu¢éo de EtOH 60% (v/v). Observa-se
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gue todos os NADES deste estudo apresentam
maior polaridade em comparacdo com a
solucéo etandlica.

A Figura 1 apresenta os resultados de FTIR
para os NADES e seus precursores.

Figura 1. Espectros de FTIR dos componentes puros
e das misturas formadoras de NADES.

E possivel observar que os espectros de FTIR
dos NADES indicaram deslocamentos e
alargamentos das bandas de estiramento O—H
e N-H, bem como mudancas nas regibes de
C=0 e C-H, evidenciando a formacdo de
ligacdes de hidrogénio entre 0s componentes.
A presenca de 4gua nos NADES a base de
cloreto de colina contribui para essas
alteracbes, enquanto o NADES leucina:écido
latico, sem &gua, apresentou modificacdes
discretas, sugerindo interacdes
intermoleculares envolvendo grupos amino e
carboxilicos.

O IAA dos extratos de cada solvente foi
determinado e os resultados podem ser
visualizados na Figura 2. Os NADES de cloreto
de colina: ureia e cloreto de colina: acido latico
apresentaram 0 menor potencial de extracdo
de fendlicos (IAA 0,152 e 0,138, sem diferenca
estatistica). Enquanto que cloreto de colina:
glicerol apresentou desempenho intermediario
(IAA 0,210), enquanto o NADES leucina: acido
latico apresentou o maior IAA (0,278),
superando o controle (0,260), embora sem
diferenca estatistica. A eficiéncia atipica desse

NADES pode ser atribuida a micro-

heterogeneidade causada pela leucina, criando
regibes que favorecem a extragdo de
compostos fendlicos mais hidrofébicos.
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Figura 2. Resultados de IAA para os NADES (em
verde) e o controle (em laranja).

Conclusdes

Esta pesquisa demonstrou que os NADES
podem ser produzidos de forma simples e
apresentam  propriedades  fisico-quimicas
adequadas para extracdo de compostos
fendlicos de Ildpulo. Entre os solventes
avaliados, o NADES leucina: A&cido latico
destacou-se pelo maior indice de atividade
antioxidante, possivelmente devido a micro-
heterogeneidade que favorece a extracdo de
fendlicos mais hidrofobicos. Esses resultados
reforcam o potencial dos NADES como
alternativas  sustentaveis aos  solventes
organicos convencionais, alinhando eficiéncia
extrativa e principios da quimica verde.
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