XXXIX{CONGRESOIMEXIGANG e
DE[QUIMICA o kg

o =43 .
DETERMINACION DE Mo EN GELES Ti-Mo Y Zr-Mo MEDIANTE
ACTIVACION NEUTRONICA.
Issiel Ortega Alvarez®?, Dra. Fabiola Monroy Guzman®
(1) Instituto Tecnoldgico de los Mochis, Juan de Dios Batis s/n Los Mochis, Sinaloa.
(2) ININ, Km 36.5 Carretera México-Toluca, 52045 Edo. de México.
1. RESUMEN

Geles a base de molibdatos de zirconio, titanio etc, se estan utilizando como matrices de generadores de **Mo/*™Tc.
Una de las caracteristicas fundamentales que deben poseer estos geles, es su alto contenido de Mo, de tal forma que
se debe conocer cuantitativamente sus concentraciones en estos molibdatos. Existen diversos métodos de analisis que
permiten determinar el Mo, sin embargo, la presencia de Zr y Ti en estos geles Zr-Mo y Ti-Mo, en muchas ocasiones,
interfiere en los andlisis, imponiendo la separacién previa de ambos metales antes de su determinaciéon y aumentando
por tanto el tiempo de preparacion de la muestra, el costo y la generacion de desechos quimicos de estos analisis. A
fin de eliminar estas dificultades, las concentraciones de Mo de geles de Zr-Mo y Ti-Mo, previamente evaluadas sus
cualidades como matrices de los generadores “*Mo/®™Tc, fueron determinadas mediante anAlisis por activacion
neutrénica, sin previa preparacién de las muestras y solo con el uso de un estandar externo como referencia. Los
resultados revela que las condiciones de preparacion de los geles influyen de manera directa en su contenido de Mo .
Y que, los geles titanio-molibdeno poseen en promedio un mayor contenido de Mo (37 %) que los geles zirconio-
molibdeno (30 %).

2. INTRODUCCION

La produccién del radioisétopo *"Tc, se realiza por medio de generadores “Mo/®™Tc, que se preparan
comercialmente con Mo de alta actividad especifica, adsorbido en una alimina (2 mg **Mo/ g alimina). El **™Tc es
producto del decaimiento radiactivo del **Mo ( Fig. 1) y es el radioisétopo mas empleado en Medicina Nuclear. Méas del
70% de todos los procedimientos médicos que se realizan con radiois6topos hacen uso de €él. Formando parte de un
radiofarmaco, su empleo en diagndstico médico permite visualizar estructuras anatémicas y brinda informacién sobre
procesos metabdlicos y es usado terapéuticamente para seguimiento de patologias.

De manera alternativa se propone utilizar geles como matrices de dichos generadores, estos geles permiten
incorporar > 25 % de molibdeno en su estructura, pudiendo emplearse molibdeno de baja actividad especifica, que
puede ser obtenido a partir de la reaccion ®*Mo (n,y) **Mo, conservando caracteristicas similares de calidad y pureza
que los generadores comerciales, reduciendo de esta forma el costo de produccién del ®™Tc [Dia-03]. Los geles son
preparados con soluciones de molibdatos y titanio 6 zirconio cuyas caracteristicas depende fuertemente de su forma
de sintesis. En trabajos realizados en el Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares, en relacién a la produccién
de generadores **Mo/**"Tc, a base de matrices de geles Ti-Mo y Zr-Mo, se han producido geles bajo diferentes
condiciones, que ya han sido utilizados como matrices de generadores [Con-02] [Mon-04] [Bar-03] [Mon-03] [Dia-03].
En este trabajo tiene por objeto cuantificar la concentracion de molibdeno en geles titanio — molibdeno (Ti — Mo) y
en geles zirconio — molibdeno (Zr — Mo), por medio del Andlisis por Activacién Neutronica (AAN), dada la importancia
del contenido de molibdeno en las caracteristicas de los generadores “Mo/*™Tc.
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Fig. 1 Diagrama de decaimiento del *°N...

3. METODOLOGIA

Las concentracién de Mo en geles de zirconio molibdeno (Zr-Mo) y geles de titanio molibdeno (Ti-Mo) fueron
realizadas mediante la técnica de analisis por activacion neutrénica 'y el uso de estdndares externos. Los estandares
utilizados para estos geles fueron 100 mg de 6xido de molibdeno (MoOs) en el caso de los geles Ti-Mo y mientras que
en el caso de los geles Zr-Mo, se us6 un estandar que contenia una mezcla de 50 mg 6éxido de molibdeno (MoOs) vy
50 mg éxido de zirconio (ZrO,). El 6xido de zirconio (ZrO,) se prepard a partir de nitrato de zirconio [Zr(NOs)4],
sometido durante 1 hora a 800°C con un aumento constante de la temperatura de 10°C/min.

Los geles y estandares fueron secados a 60°C por 24 Hrs, se pesaron 100 mg de cada uno de ellos y se colocaron en
viales de polietileno de alta densidad. Una muestra y un estandar fueron entonces empacados juntos en un
contenedor de polietileno.

Las muestras fueron irradiadas en el reactor TRIGA MARK 11l del Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares
(México), a un flujo de neutrones de 1.6x10" neutrones*cm™ *s™ por 15 minutos.

La determinacién de actividad de cada gel y su estandar fue realizada en un detector de GeHp marca Canberra Modelo
7229P, acoplado a un analizador multicanal ACUSPECT-A (8k) y a una computadora personal. Los resultados se
analizaron utilizando el software Gamma Acquisition & Analysis Genie 2000 marca CANBERRA, a una misma geometria
y a un tiempo de conteo de 600 segundos. En este proceso se cuida que el tiempo muerto que esta produciendo
nuestra muestra no sea mayor al 5% para evitar el tener datos erréneos. El fotopico utilizado para realizar el andlisis
correspondiente fue el pico de 181.3 KeV para “*Mo.

Para calcular la concentracion de Mo en los geles, se usoé la ecuacion 1:

: {A:?tm )[”U )

donde m, es la masa total del gel, A la actividad del gel irradiado para molibdeno, m, la masa total del estandar, C, la
concentracion de Mo en el gel, C. la concentracién de Mo en el estdndar y A la actividad de Mo en el estandar,
después de su irradiacion. A es la constante de decaimiento del molibdeno vy t., es la diferencia en horas, del tiempo
de lectura entre la muestra y el estandar
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4. RESULTADOS

En la sintesis de los geles Ti-Mo se utilizé6 Mo natural que al ser irradiado produce las reacciones nucleares mostradas
en la tabla 1 [Sek-91]. El **Mo se cuantificé por ser el radioisétopo que cuenta con una vida media (ty,) adecuada
para realizar el analisis.

ISOTOPO REACCION ) VIDA MEDIA Energia gamma
NATURAL ISOTOPO FORMADO KeV
“Mo 14.84 % Mo (n, y) *™Mo %Mo 3500 afios Rayos-X
*Mo 9.3 % Mo (n, v) *Mo ®Mo estable
*Mo 15.9 % %Mo (n, v) *Mo Mo estable
Mo 16.7 % Mo (n, 7) Mo Mo estable
Mo 9.6 % Mo (n, y) *®*Mo %Mo estable
%Mo 24.1 % Mo (n, 7) *Mo *Mo 66.7 h 140.51, 151,
181.060, 739.47
10M0 9.6 % 1OMo (n, y) **Mo 1Mo 14.62 m 191.9,590.8, 1012.35

Tabla 1. Radioisotopos formados al irradiar molibdeno.

4.1 Geles Zr-Mo

Los porcentajes de Mo en los geles Zr- Mo se presentan en la tabla 2. A relaciones molares Zr:Mo cercanas a 1:1, el
porcentaje para el Mo es aproximadamente 30 %. De acuerdo con las condiciones de preparacion de los geles Zr-
Mo mostradas en la tabla 2 observamos que no existe una influencia de la concentracion de cloruro de zirconilo en el
porcentaje de molibdeno final del gel. Sin embargo si existe un efecto del pH de los molibdatos utilizado en la sintesis
de estos geles. Por ejemplo a pH &cidos la concentracion de Mo es del 23% vy a pH neutro del 38%.

Gel Zr:Mo pH [ Mo] [ZrOCI,*8H,0] pH 26 Mo
Zr-Mo tedrico [Mo] ™) [M] gel
S3P1 1:1 4.5 0.62 0.045 4.5 28.71
S3P2 1:1 4.5 0.62 0.1 4.5 31.24
S3P3 1:1 4.5 0.62 0.5 4.5 30.52
S3P4 1:1 4.5 0.62 0.1 4.5 33.68
S3P5 1:1 4.5 0.62 0.1 4.5 28.22
S4P1 1:1 1.0 0.62 0.1 4.5 28.73
S4P2 1:1 2.8 0.62 0.1 4.5 23.16
S4P3 1:1 3.8 0.62 0.1 4.5 26.85
S4P4 1:1 4.5 0.62 0.1 4.5 29.56
S4P5 1:1 6.0 0.62 0.1 4.5 38.07
S4P6 1:1 7.0 0.62 0.1 4.5

Tabla 2. Concentracion de molibdeno en los geles Zr-Mo

4.2 Geles Ti-Mo
Los porcentajes de Mo en los geles Ti- Mo se presentan en la tabla 3. Los geles Ti-Mo se ven afectados en las
concentraciones de Mo por factores como: las relaciones molares Ti:Mo, el orden de adicion de las soluciones de
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molibdatos y titanio durante su sintesis , el pH final de los geles y el lavado de los geles antes de ser irradiados. Los
geles presentan mayor porcentaje de molibdeno cuando el pH del gel es 5.4 (33%) en tanto que cuando los geles
presentan pH extremos este porcentaje disminuye entre un 5y 10%. En los geles lavados hay mayor porcentaje de
Mo que en los geles sin lavar, asi como se encuentra mayor presencia de Mo en los geles sintetizados adicionando la
solucién de titanio a la solucién de molibdeno.

Orden * Ti:Mo pH [ Mo] TiCly pH Lavado 26 Mo
Gel adicion [Mo] ™M) [M] gel

MoTi-1 Ti a Mo 1:1 4.5 0.67 0.802 0.30 No 28.48
MoTi-4 Ti a Mo 1:1 4.5 0.67 0.828 9.6 Si 23.24
MoTi-5 Tia Mo 1:1 4.5 0.67 0.828 5.4 Si 33.86
TiMo-6 Mo a Ti 1:1 4.5 0.67 0.828 5.4 Si 37.83
TiMo-7 Mo aTi 1:2 4.5 0.67 0.828 5.4 Si 35.42
TiMo-8 Mo a Ti 2:1 4.5 0.67 0.828 5.4 No 24.99
MoTi-9 Ti a Mo 2:1 45 0.67 0.828 5.4 Si 28.80
MoTi-10 Ti a Mo 1:2 4.5 0.67 0.828 5.4 Si 43.23
TiMo-11 Mo aTi 1:1 7 0.67 0.115 5.4 No 35.52
TiMo-12 Mo a Ti 1:1 7 0.67 0.115 5.4 No 36.86
TiMo-13 Mo a Ti 1.5:1 4.5 0.67 0.563 5.4 Si 30.82
TiMo-14 Mo a Ti 1.5:1 4.5 0.67 0.299 5.4 Si 13.60
TiMo-15 Mo aTi 1:1 45 0.67 0.563 5.4 Si 38.12
TiMo-16 Mo a Ti 1:1 4.5 0.67 0.563 5.4 No 13.76
TiMo-18 Mo aTi 1:1 4.5 0.67 0.563 5.4 Si 34.20
TiMo-19 Mo a Ti 1:1 4.5 0.67 0.299 5.4 Si 36.56
TiMo-20 Mo aTi 1:1 4.5 0.67 0.100 5.4 Si 38.35
TiMo-21 Mo a Ti 2:1 45 0.67 0.563 5.4 Si 8.38

Tabla 3. Concentracion de molibdeno en los geles Ti—Mo.

5. CONCLUSIONES

En el caso de los geles Zr-Mo, el pH de las soluciones de molibdatos utilizadas durante la sintesis de estos geles
influye en el contenido de Mo. En general el porcentaje de Mo en los geles es aproximadamente del 30%. En tanto
que en los geles Ti-Mo se obtiene mayor porcentaje de Mo, 35% aproximadamente. En este caso los factores que
mas afectan la presencia del molibdeno en los geles son: orden de adicién de las soluciones y las relaciones molares
Ti: Mo.
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