L3 - Gradiente de densidade, picnometria e refratometria

Objetivos: Determinar a densidade de polimeros através de dois métodos diferentes,

identificar amostras por picnometria e refratometria.

Algumas defini¢oes:
Densidade (p):p = =4

volume

__ densidadedeumasubstanciaemT

Densidade relativa (DR): DR =

densidadedaaguaemT

Por exemplo, se etanol e 4gua tém densidades de 0,80 g cm™ e 1,0 g cm™, respectivamente,

entdo a densidade relativa (ou gravidade especifica) do etanol seria 0,80 (adimensional).

Peso especifico ¢ o peso por unidade de volume (N/m?).

Parte A) Gradiente de densidade
Procedimento Experimental:

Partindo de solugdes aquosas de sacarose 60, 50, 35, 25, 20, 12 e 5%, montar um
gradiente de densidade com as solucdes preparadas numa proveta de 50 mL. A coluna devera

ser montada em ordem decrescente de concentragdo como mostrado na Figura 1:

5% As solugbes devem ser adicionadas lenta e
12% cuidadosamente escorrendo pela lateral da proveta
20% com o.auxillio Fle uma pipeta de.P~asteur. A pr0\~/eta
= deve ficar imovel durante a adigdo das solugdes.
25% Cada camada devera ocupar 7mL da proveta.
359 Durante e ap6s a preparagdo cuidado com o
50% manuseio da coluna para evitar a mistura das

< camadas. Coloque as amostras de polimero
60% disponiveis na coluna, observe e anote em que

e faixa de concentragéo estas param.
Figura 1.

Usem os densimetros disponiveis no laboratorio para medir as densidades das solucdes

utilizadas na montagem da coluna.



Parte B) Picnometria

Calibracgao do picnometro: Pesar o picnometro vazio e seco. Encher o picndometro com agua
destilada e pesar. Calcular o volume do picndmetro, utilizando a densidade da agua na

temperatura de trabalho.

Cuidados:

* Ao manusear o picnOmetro, nunca encoste em sua superficie diretamente com as maos (a
gordura dos dedos pode ficar depositada no vidro e causar imprecisdes nas medidas). Vocé
também deve utilizar balancas semi-analiticas para as pesagens (com quatro casas decimais),

ao invés de balangas que chegam até as trés casas.

Nao esqueca de anotar a temperatura!

* Nao pode haver bolhas dentro do picndmetro na hora da pesagem!

* O volume deve ser completamente preenchido (como mostrado na Figura 2).

Figura 2.
Massa do picnometro = g
Massa de dgua = g
Densidade da 4guana T.A. = gmL!
Volume do picnémetro = mL

Repetir o procedimento acima para cada uma das amostras de polimero disponiveis.

Massa do polimero = ~ 3.0% da massa de agua necessaria para encher o picnometro

Massa do picnometro + agua = g

Massa do polimero 1 = g

Massa do picndmetro + agua + polimero 1 = g

Densidade do polimero 1 na T.A. = gmL!




Massa do picnometro + agua = g

Massa do polimero 2 = g

Massa do picndmetro + agua + polimero 2 = g

Densidade do polimero 2 na T.A. = gmL!

Massa do picnometro + agua = g

Massa do polimero 3 = g

Massa do picndmetro + agua + polimero 3 = g

Densidade do polimero 3 na T.A. = gmL!

Para o relatorio:

e Consulte o Handbok of Chemistry and Physics para relacionar as concentragdes
das solu¢des de sacarose com as densidades.

e Como vocé prepararia uma solucdo 10% (m/m) de etanol em dgua? Como vocé
checaria se o preparo foi correto?

e Estime a densidade de cada polimero que foi imerso na coluna e compare com o
valor obtido pela picnometria e com o valor de literatura (os polimeros disponiveis
serdo informados no laboratorio). Discutir eventuais diferengas.

e (Quais as vantagens e desvantagens de cada um dos 2 métodos?

Parte C) Identificacdo de amostras de guarana normal e guarana zero por picnometria e

refratometria

Certifique-se que as amostras de refrigerante estdo livres de bolhas de CO,. Encher o
picnometro com o guarana normal, pesar e anotar a massa. Repetir o procedimento com o
refrigerante zero. Calcular as densidades das duas amostras de guarana, considerando o
volume do picnometro determinado a partir da calibragdo. Medir o indice de refragdao e Brix
das duas amostras. Identifique as duas amostras a partir das medidas de densidade, indice de
refracdo e Brix. Consulte o Handbook of Chemistry and Physics para relacionar a densidade
com a concentragdo de sacarose e compare com as informacgdes do rdotulo dos refrigerantes.

Brix (simbolo °Bx) ¢ uma escala numérica de indice de refragdo (o quanto a luz desvia em
relacdo ao desvio provocado por dgua destilada) de uma solugdo, comumente utilizada para
determinar, de forma indireta, a quantidade de compostos soliveis numa solugdo de sacarose,

utilizada geralmente para suco de fruta.



1°Bx = 1g de acucar/ 100g de
solucao, ou 1% m/m de acucar.
Use a medida de indice de
refracio e determine a

concentraciio de sacarose
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