COMISSAG NAGION « Lt ENERGIA NUCLEAR/SP - IPEN

r{tulo do trabalho- Determinmcion de Estamo en Juegos de Reactx-
i, 3 vos %éoflllzados utilizados para marcacion
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?{tulo em portugués - Determinagao de Estarho em Conjuntos de Reat
vos ;6oflllzados utilizados para marcagao
com - Tc.
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Titulo em ingles - Determination of Tim in Tc Radiopharmaceuti-
cal Kits.
‘7__,_—"—_'_‘_“————-—*% -
Abstract - Quantitative determination of Tin content at low con-
centrations(Few hundred micrograms) during the manufacture and
storage of various radiopharmaceutical kits is an important qua-
lity assurance procedure, &
Iwo simple methods for the estimation of Sn(II) in radiopharma-
ceutical kits are described, s The first method involves a poten-—
tiometric titrationof 5n(II) id IiCl solution using KIO, as the
exidizing agent in an atmosphere of N, and & redox pla%1nun electr
de.The second method is based on the Selective compl exemetric
determination of Tim with EDPA selution which forms stremg com-
plexes with beth Sm (II and IV) avoiding problems of oxidatiom eor
roducti;f::¢3
(The Tirst method is employed for: DISIDA, MDP,Phytate,DTPA, Citri
Acid,ryrophosphate.The second method is empleyed for:albumin,lacre
and Micro Aggregates,Stannous Ascorbate,Ca Glucoheptonate,.
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Determinacion de Estano ep,fuegos de Reactivos Liofilizados utili-

. F m
zados para marcacion con Tc.

Maria Apparecida T, Marcilio de Almeida

la mayor parte de las formulaciones de Juegos de Reactivos u i-
lizados en Radiofarmacia para marcacion con 99mTc contiemen Sm
como agente reductor y acomplejante para los productos orgﬁnicos
o inorganicos presentes, )

El estano es todavia un elemento toxico &l orgamismo y su_con-
trol es essencisl., Ocurre tambien que solamente el estaﬁo(Snfz)
es util para reducir pertecneciato al estado ideal para el empleo
en Medicina Nuclear y las sales de eitano (Sn") empleadas son po-

co estables al aire oxidandose a Sn .,
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Por hidrolisis en solucion aguosa :

2 it ++
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La quimica del estano en soluciones es compleja,formandose
oxidos gue se precipitan o entonces nidroxidos solubles y sales
basicas. (1)(2), "

La valoracion de Sn en juegos de reactivos liofilizados es
importante porque+§u formulacion es del orden de miligramos y su
presencia como Sn es indispensable para la acomplejacion de
99dmTc. j

este trabajo empleamos dos metodos para valoracion de Sn**
1) #et6ds potenciometrico: (3)(5). :
utilizandose electrodo de platino especial pgga reacciones gg-
dox y soluciom valorada de KIO, desde 1 x 10 °N hasta 1 ¥ 107N,
Logramos obtener titulaciones ae 1660 ug hasta 2mg de Sn o
Los seguintes juegos de resctivos suellen ser valorados:

rd o " '
Citrato Estanmoso -Acido Dietil Triamino Pentaacetico(DTPA)~
Lcido Metilemo Difodfonico (MDP)

Acido Dietil Triamino Pentace ico(DTPA) o
{cido 2,6 Diisopropil Femilcarbamoilmetil Iminodiscetico(DISIDA)

fcido 4-p-m-Butil Femilcarbamoilmetil Iminodiacetico(BUTILIDA)
Pirofosfato de Sedio
PFitato de Sodio



Los interferentes gém las substancias reductoras preseltes co-
mo el acido ascorbico,acido dimercaptosucc{nico y las proteinas,

,
Tecnica:

E1 contenido d# un viale es disuelto em 20 ml de HC1 1N pre-
viamente tratado con N, durante 30 mimutos. ILa solucion es valo-—
rada con KIO, del t{tufo conveniente bajo a tmosfera de N, y comw
el electrodo~de platino em la solucion para indicar el punto fi-
nal de la reaccion.
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Fig 1-Curve de titulaciomide Sn © com KIO, imdicando la relacion
entre el volumen de solucion y el Voltage aplicado.

La respuesta del potenciémetro es de circa de 300 V cuando alcan-
za el punto fimal de la titulaciom,
2

1ml IO, o,0lN = 0,0005935¢ sn’?,

2) Metodo Complejometrice (4)(5).
El Sn'z vy Sn*4 tienen la:propriedad de acomplejarse com solu-
cion de mcido dietilenmo diamin tetracetico ddisodico(EDTA) a pH
5 - 6 dando um producto estable y mo interfieren los oxidantes
como el gxigeme~ del aire,No afecta la reaccion la presencia de
reductores como scido ascorbide o proteinas.
La solucién'de EDTA preparada y valorada segﬁn 125 procedimientos
de 1§3FnrnacOpea Americana tigge titulo desde 5x10 N hasta
1x10 N. Las cantidades de Sm ~ tituladas van desde 0,5 hasta 2,0mg
los juegos de reactivos liofilizados en los cuales empleamos este
metodo som:
Glucoheptonato de calcio
Macroagregado de albumine humana
Microagregado de Albumina humana
Fitato de Sodie
Pirofosfato de sodio

i -
Tecnicas:

Un viale del preducto es disuelto en una solucion de EDTA'va-
lorada previamente(20 ml) en la qual se anade 10 ml de solucion

-,

reguladora aceto-acetica (buffer) pH 5 a 6.!ambién 20 ml de solu-

-~



cion ae+§1$cerol al 20% se anade para evitar la acomplejacion

del Sn
La solu01on es agitada unos nminutos y anadidas unas 3

gotas de soluclon'de "x’lenol orahge”" y finalmente valorada
con solucion de BB{NO.). de titulo igual al del EDTA empleado,
El punto firal de la eSction es identificade por el cambie
del color amarillo del colorante para un color rosa(pink)

bien nitido.

1 ml de EDTA 0,01M = 0,00 11869g de Sn'° .

En los dos metodos los erreres van de 5 hasta 10% del valer
padronizado com solucion de 31012 valorada com Sulfate Cerico.
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