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Introducao

Os acidos polihidroxdmicos (PHA) sdo conhecidos
por formar quelatos estaveis com diversos metais
pesados.1 Ainda, o carater de nucledfilo a do grupo
hidroxdmico pode acelerar diversas reacbes de
transferéncia do grupo acila. As sinteses de PHA
geralmente sdo laboriosas, exigindo altas
temperaturas, o que justifica o interesse em obter
métodos de sintese mais praticos. O objetivo deste
trabalho foi sintetizar PHA a partir da poliacrilamida
(PAA) de peso molecular 1500 g/mol, aprimorando
métodos existentes™?, bem como caracteriza-la
através de infravermelho (IV), analise termo-
gravimétrica (TGA) e titulacdo potenciométrica.

Resultados e Discussao

Na preparacdo do PHA, uma solugcdo de
hidrocloreto de hidroxilamina (75,0 mmol) foi
adicionada a uma solucdo aquosa de PAA (3,0
mmol). Apds agitar por 2 horas a temperatura
ambiente, adicionou-se NaOH (75,0 mmol) e agitou-
se por mais 48 horas. A solucdo foi entdo
acidificada com HCI concentrado até pH 1 e ap0s
adicdo de metanol, ocorreu a precipitacdo do
produto. (Esquema 1).
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A adi¢do de solucdo de Fe(lll) no PHA confirmou a
presenca do grupo hidroxamico pela formacdo de
um complexo de cor violeta. Aproximadamente
metade dos grupos amida sdo convertidos em
hidroxamicos e o restante € transformado em acidos
acrilicos. Para quantificar a presenca dos grupos
acidos e hidroxamicos foram realizadas titulagdes
potenciométricas, em um equipamento Metrohm-
713 equipado com um DOSIMAT-765, sob ambiente
nitrogenado a 25°C. A curva de titulacdo (Figura 1)
mostrou valores de pK, em torno de 5,9 e 9,5,
correspondendo ao acido acrilico e 4cido

hidroxamico, respectivamente.
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Figura 1. Titulagcdo do PHA a 25°C.

O numero de equivalentes consumidos indica que
no PHA h& 56% de grupos carboxilicos e 44% de
acido hidroxamico. Os espectros de IV do PAA e
PHA mostram diferenca apenas entre a carbonila da
amida, com uma banda em 1658 cm™ e a do acido
hidroxamico, em 1652 cm™ O termograma
(dTGA/dT, Figura 2) mostra um comportamento
semelhante para PAA e PHA, com picos em 300 °C
e 366°C para PAA e 312°C e 383°C para PHA.
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Figura 2. Derivada dos TGAs da PAA e do PHA.

Conclusobes |

A sintese de PHA a partir de PAA forma um
polimero de boa estabilidade térmica e com grupos
hidroxdmicos e carboxilicos em propor¢cdes
aproximadamente equivalentes.
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