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RESUMO - O glutamato monossodico, MSG, é um savemiente do &cido
glutamico, sendo este um dos aminoacidos mais abtesl na natureza.
Atualmente vem sendo muito utilizado como aditivon @limentos e foi
considerado seguro para consumo. Uma das princgiaspara producédo do MSG
é por fermentacédo de agucares. Para melhor ententtirda formacgéo de cristais
a partir das solucdes de MSG foram feitos ensaasidtalizacao por resfriamento
e adicao de etanol a fim de estudar os cristamddos. A cristalizacao de solu¢des
€ um processo amplamente utilizado na indUstria mdotencdo de diversos
produtos, e consiste na formacao de cristais & garima solucao supersaturada.
Nos experimentos realizados fez-se uso da crigt@z de solucbes com auxilio de
um antissolvente em solugéo aquosa e de semeaglgresthis acompanhados de
reducdo de temperatura a fim de aumentar o rentlmes cristalizacdo por
consequente perda da solubilidade do soluto deesge. A formacédo dos cristais,
e seu crescimento foi monitorado em tempo reavésrale um analisador de
particulas que fazia medidas de densidade popunklco longo do tempo.

1. INTRODUCAO

O glutamato monossodico (MSG) é um sal sédico miewte do acido glutamico, sendo
um dos aminoacidos mais abundantes na natureza-Je@ade um sal comumente utilizado
como aditivo nos alimentos, caracterizado por qorde alimento o sabor umami, compondo
um dos cinco sabores basicos, sendo esses, dede, amargo, salgado e umami. Além disso,
o sal, MSG, é considerado seguro para o consumalmAénte o MSG é produzido por
fermentacdo de acucares, técnica desenvolvidap@om Jaque vem sendo aprimorada até os
dias de hoje.

Neste trabalho buscou-se obter o MSG através dtlazacao da solucdo, sendo esta
uma técnica de separacdo muito utilizada na praddeddiversos produtos e amplamente
utilizada em diversos processos industriais.

De forma geral, 0 processo de cristalizacéo é diviem duas etapas principais, sendo
essas a formacao de novos cristais, nucleacaoidsego crescimento destes. Dessa forma,
para que a solucao cristalize, se faz necess&iso de solu¢des supersaturadas, sabe-se ainda
gue essas nao se encontram em equilibrio, dessa,fperturbacdes no sistema fazem com que
a solucéo cristalize a fim de suavizar a superagdior através da nucleacao e do crescimento
dos cristais.



Xll Congresso Brasileiro de Engenharia Quimica
e 2017 em Iniciacao Cientifica

CONGRESSO BRASILEIRO DE ENGENHARIA UFSCar - Sao Carlos - SP
QUIMICA EM INICIACAO CIENTIFICA 16 a 19 de Julho de 2017

Para aumentar o rendimento dos processos deizagéb comumente emprega-se 0 uso
de liquidos que diminuem a solubilidade do sol@anteresse na solucéo, antissolventes, bem
como a diminui¢cao da temperatura. Nos experimenitiilzou-se o etanol combinado com
resfriamento para que a cristalizacdo ocorresseaheira mais eficiente.

Para o estudo de tal fenbmeno, fez-se uso de uatiaador de particulas, FBRM* G400
da marca Mettler-Toledo, que fez o monitoramenteedida que os cristais iam se formando e
crescendo na solucdo. Esse analisador é capazrd®mraoa distribuicdo do comprimento de
cordas de espécies dispersas (particulas ou gptagstejam crescendo em tempo real atraves
de medidas de reflexdo de laser. Sendo assimrtésupes que se formam, bem como goticulas,
sdo monitoradas pelo equipamento.

2. OBJETIVO

O objetivo deste trabalho é determinar os prinsigarametros cinéticos, tais como
velocidade de nucleacéo e velocidade de crescingastaristais, referentes a cristalizacdo do
glutamato monossaédico realizando ensaios com adig@anol e semeadura associadas com
o resfriamento da solucéo, avaliando possiveisagiies na estrutura cristalina e na hidratacao
do soélido obtido ao final do processo.

3. METODOLOGIA

Os ensaios de cristalizacdo foram realizados atitip uma solucdo saturada de
glutamato monossodico em agua. Apds a adicdo, w@wlera aquecida em um banho
termostatizado até cerca de 5°C acima de sua tatnperde saturacédo, quando cessado o
aquecimento foi iniciado o processo de resfriamed#temperatura de saturagao da solucao,
foi feita a semeadura e adi¢cao de etanol, podesg@orrer em duas etapas do experimento
caso houvesse necessidade. A semeadura foi reatimadglutamato mono-hidratado e anidro.

Durante a execucdo dos ensaios a temperatura pensas e do banho termostatizado
foram monitoradas a cada dois minutos, a quantiagiestanol utilizada bem como o
comprimento das cordas foram monitoradas com urtisadar de particulas, FBRM* G400
da marca Mettler-Toledo, afim de quantificar adipalas formadas.

A temperatura final dos ensaios foi de 25°C, faalido a etapa de resfriamento.
Posteriormente a suspenséao foi filtrada a vacuoaistais obtidos foram secos.

4. RESULTADOS

Os experimentos foram realizados através de tr@segimentos experimentais com
variagdes nas massas de etanol adicionadas bemamma presenca ou ndo de semeadura.
Os valores totais de massas de glutamato, etasementes adicionadas encontram-se na
Tabela 1 para os experimentos 1, 2 e 3 respectitame
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Tabela 1- Massas de glutamato, etanol, agua e seméicionadas nos experimentos 1,2 e 3

Massas
adicionadas| Experimento 1§ Experimento 2 Experimento B
(9)

Glutamato 280,17 280,04 280,04
Etanol 107,00 210,86 210,62
Agua 420,30 420,32 420,09

Semente 1,10 1,01 -

As solubilidades das solugbes foram determinadaacdedo com Tobal (2015) e a
guantidade em massa de glutamato maxima que pseesalubilizada foi determinada a partir
da equacao 1 mostrada abaixo.

X
=S
X+m

(1)

Sendo x a massa de glutamato maxima que pode lskiligada, m a massa total de
solucéo, agua e etanol, e s a solubilidade na tetypa de adicdo do etanol.

Com os dados obtidos pelo analisador de particplau-se graficos da quantidade de
particulas formadas e dos tamanhos referentesaa @st funcdo do tempo de realizacdo dos
experimentos. Além disso, plotou-se também os galde temperatura da suspensdo medidos
em funcdo do tempo. Abaixo serdo apresentadoscgsafieferentes a trés procedimentos
experimentais utilizados a fim de analisar a inflié@ destes na contagem das particulas feitas
pelo FMRM* e consequentemente no processo de laetao.

Na figura 1, encontram-se as curvas de comprimedsss cordas e temperaturas
referentes ao experimento 1 em que o etanol e easkma foram feitas em uma Unica etapa e
a massa de etanol adicionada foi de 20% em massaetacdo a solucao.

Figura 1 — Quantidade de particulas, comprimentood#gas menores que 50um,
comprimento de cordas de 50-200um e maiores quer20€omprimento médio e
temperatura em funcao do tempo referente ao expetari

Ethanol + Seeds
Addition
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A partir dos valores de massas mostrados na Tabeleterminou-se a solubilidade e a
quantidade maxima de glutamato que poderia sebifinhda na solucdo na temperatura onde
ocorreu a adicao do etanol: 283 g, valor maiorumamassa de glutamato que foi adicionada
no experimento. A partir dos valores determinadas&ise do grafico péde-se concluir que a
adicao de semente bem como o resfriamento ndo &urhaentes para que houvesse nucleagao

primaria, bem como crescimento dos cristais. Téado o glutamato, adicionado inicialmente
e na semeadura, sido dissolvido na solugao.

Na Figura 2 encontram-se as curvas referentesmimento 2 onde a adicédo de etanol

e a semeadura ocorrem em uma Unica etapa e a dadmtide etanol adicionada foi
correspondente a 33% em massa.

Figura 2 — Quantidade de particulas, comprimentood#gas menores que 50um,
comprimento de cordas de 50-200um e maiores quer20€omprimento médio e
temperatura em funcao do tempo referente ao expeto®
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Analisando a figura, observou-se que apds a adiedetanol o comprimento médio da
corda aumentou significativamente o que pode imdizaa maior quantidade de cristais
formados bem como o crescimento destes. A parsivdtores da Tabela 1 e da solubilidade
do glutamato calculou-se a quantidade maxima dgete poderia ser solubilizado, na

temperatura onde ocorre a adicao do etanol — seadi’8 g — quantidade menor do que a
quantidade adicionada.

Observa-se também que a apoés a adicdo da semaumte, bma diminuicdo dos valores
de comprimento médio, o que poderia indicar umaolligdo devida a uma transicao
polimoérfica, surgindo posteriormente uma fase (a)igor meio de nucleacéo e crescimento

dos cristais. O calculo da velocidade de nucleag@®crescimento de cristais foram realizados
utilizando-se as equacdes 2 e 3 respectivamente.

AN
B = ()

solvente
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Sendo B a taxa de nucleacdo por massa de solvente adieipNao niUmero de particulas
detectadas pelo analisadorsokantea massa de solvente utilizada e t o tempo de iexgeto
contado a partir da adi¢cao de etanol e da semeadura

AL
G=— 3
A 3)
Onde G é a velocidade de crescimento dos crigtaisp tamanho/comprimento médio
das particulas que sédo formadas e t é o tempopiieento contado a partir da adicdo de
etanol.

Os valores calculados para as taxa de nucleagdlo@dade de crescimento foram 1,539
particulas.(kgSolvente:$e 1,228.18 m.s! respectivamente.

Na Figura 3 encontram-se as curvas obtidas refsaatexperimento 3 onde a adi¢céo de
etanol é feita em duas etapas distintas, totalzamnta quantidade adicionada correspondente
a 33% em massa. Além disso, ndo houve semeadwateuar realizacéo deste experimento.

Figura 3 — Quantidade de particulas, comprimentocodgas menores que 50um,
comprimento de cordas de 50-200um e maiores quer20€omprimento médio e
temperatura em funcéo do tempo referente ao expetin3

Temperature, Mean Chord Length, Chords >200 um

Dado o procedimento experimental adotado, obsexvars na primeira adicédo de etanol,
na temperatura de aproximadamente 40°C, houve umauicao da solubilidade do sistema.
Na segunda etapa, onde ha a segunda adicdo dk ebmeova-se que ha uma fase de nucleacéo
primaria, indicadas pela curva de total de parie{lotal chords), ou seja, ha o surgimento de
cristais a partir da solucao limpida, uma vez quselabilidade, de 178 g aproximadamente,
nao é suficiente para dissolver toda massa dengatteadicionada ao experimento. Na segunda
etapa de nucleacao, nucleacdo secundaria, haimsuatg de particulas devido ao choque entre
elas.

A partir do grafico, observa-se também que o comgmio/tamanho médio das particulas
aumenta ao final do experimento, uma vez que léginsento de particulas com comprimento
na faixa de 50-200 pm e superiores a 200 pm.
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A taxa de nucleagéao por quilograma de solventddtérminada durante todo o intervalo
onde ocorre a nucleacéo, tanto o de nucleacéo gairgaanto no intervalo de nucleacéo
secundéria. Utilizando a equagdo 2 obteve-se uma tde nucleacdo de 1,96
particulas.(kgSolvente:%)Ja o crescimento de cristais, s6 pode ser old@evpartir do tempo
de 6000 s aproximadamente. A partir da equacaal@jlou-se a velocidade de crescimento
que foi de 5,34.18m.s. Pode-se observar também que ao comparar os memeos 2 e 3, a
taxa de nucleacdo e a velocidade de crescimenémonfonaiores no experimento 3, pois a
desestabilizacdo da solucdo com o surgimento a$cydas promovida pela adicdo da
guantidade final de etanol, se deu em temperagemdmente inferior no experimento 3. Isso
imp6s supersaturacao ligeiramente superior no ewpato 3, o que se traduziu nos maiores
valores dos parametros cinéticos, dado que essiespdodmetros sao proporcionais a
supersaturacao da solucao.

5. DISPOSICOES FINAIS

Com relacéo aos resultados obtidos e apresentauios, mbservou-se que a metodologia
utilizada mostrou-se eficaz ao quantificar dostaisspelo analisador de particulas, FBRM*,
gue foi capaz de indicar o total de particulas espensédo, bem como o comprimento de corda
referente a estas. Através disso, foi possivelisarab comportamento da nucleacdo e
crescimento dos cristais quando esses fenOmenaser@a no processo de cristalizacao
podendo assim perceber quais metodologias se maratraais eficientes quanto ao processo
de cristalizacao do glutamato.
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