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ABSTRACT

¥MT¢ is the most used radioisotope in Nuclear Medicine, due to nuclear characteristics. It is obtained by the
radioactive decay of *Mo, generator of radioisotope system. When ?°Mo is produced by the activation in
reactor, the most used technique for the preparation of the generators is the gel type generator, which
incorporates Mo to the gel that is insoluble, chemically inert to the solutions and with properties of ion
exchange. Several countries had already studied thHs methodology, as is the case of Vietham, India, China,
Australian. This work has the objective of studying the performance and characterization of molybdenum gels
with titanium. Four variables in the preparation of the gel were studied: mass ratio between Mo and Ti (1.80
and 2.25), concentration of NaOH (2 and 4 mol/L), final temperature (25 and 50°C) and pH (3.5 and 4.5). The
prepared gels were analyzed with relation to the size of its particles, identification of its structure, amount of
molybdenum, amount of titanium, profile of elution, pH of the elution, determination of the radioisotopes in the
eluate and final radiochemical purity. The final result is a formularization of the gel with the best characteristics
for posterior preparation of the genergor of *"Tc?Mo.

1. INTRODUCAO

Os requisitos bésicos para os radionuclideos serem utilizados em Medicina Nuclear sdo:
meia-vida fisica compativel com os estudos a serem realizados; toxicidade baixa; pureza
radionuclidica, radioquimica e quimica adequadas atividade especifica alta; disponibilidade
rapida e prego baixo; possibilidade de marcacdo para preparacdo de radiof armacos.

O ®™T¢ é o radioisbtopo mais utilizado em Medicina Nuclear, devido as suas caracteristicas
nucleares: tempo de meia-vida curto (6,04 h); emissdo de radiacdo gama de baixa energia
(140 keV); auséncia de emiss3o b e ser proveniente do decaimento radioativo do *Mo, o qual
forma um sistema de gerador de radioisétopo. [1]

0 **Mo pode ser produzido por diversas reagdes nucleares em reatores nucleares e ciclotrons.
A producdo em reatores pode ser redlizada pela irradiacdo do “°U(n,f) **Mo ou pela reacdo
%Mo (n, g *Mo.

Quando o ?°Mo utilizado é obtido a partir da irradiaco de molibdénio natural, o gerador é
preparado pela técnica do gerador cromatografico tipo gel, que funciona de maneira anaoga
ao cromatografico que utiliza coluna de alumina; porém ndo permite a adsor¢do quimica para
imobilizar o radicisdtopo pai, ao contrério, incorpora 0 *Mo ao gel de molibdénio com
titanio, aque é insoltvel e quimicamente inerte a solucgdes, tal como a salina; funcionando,
entdo, como uma coluna de troca ibnica. Este gel é predominantemente um trocador cationico
com uma estrutura aberta na qual o ion de pertecnetato difunde livremente e dessa maneira, o



eluido apresenta alto rendimento em volumes rel ativamente pequenos.Esta técnica esta sendo
estudada em alguns paises como o Vietn, india e Austrdlia, enquanto a China ja iniciou um
programa de producdo rotineira de geradores tipo gel. Dos estudos realizados, dois tipos de
gel mostraram bons resultados. o de molibdénio com zircénio e o de molibdénio com titanio.
A maioria dos trabalhos mostra estudos que visam a produgdo rotineira apenas, e ndo a
otimizacdo do preparo e o entendimento do caréter de trocador i6nico desses géis. [2]

O objetivo deste trabalho é a preparacdo e caracterizagdo de géis de molibdénio com titanio e
comparacdo desses géis com o gel de molibdénio com zirconio.

2. MATERIAISE METODOS

2.1 Preparo do Gel

Dissolver 0 MoO3; em NaOH e gjustar o pH para 4,0 com HNGs. Diluir o TiCl3, completar o
volume com &gua destilada e gjustar o pH para 1,5 com NaCOs. A solucédo de molibdénio é
aguecida e a solugdo de titénio é adicionada gota a gota com agitacdo mecénica. Apos a
agitagcdo, o pH final é gjustado com NaOH na mesma concentragdo utilizada inicialmente. A
mistura é filtrada e seca. O gel € quebrado com solucéo salina e seco.

As variaveis estudadas neste gel sdo: relacdo de massa (Mo/Ti), concentragdo de NaOH,
temperatura e pH final.

A Tabela 1 gpresenta todas as varidvels estudadas no preparo do gel de molibdénio com
titanio.

Tabela 1. Variaveis estudadas no preparo do gel de molibdénio com titanio.

Ensaio Relacdo de massa M o/Ti NaOH Temperatura pH final

Ti-1 1,80 2 mol/L 25°C 35
Ti-2 2,25 2 mol/L 25°C 35
Ti-3 1,80 4 mol/L 25°C 35
Ti-4 2,25 4 mol/L 25°C 35
Ti-5 1,80 2 mol/L 50°C 35
Ti-6 2,25 2 mol/L 50°C 35
Ti-7 1,80 4 mol/L 50°C 35
Ti-8 2,25 4 mol/L 50°C 35
Ti-9 1,80 2 mol/L 25°C 4,5
Ti-10 2,25 2 mol/L 25°C 4,5
Ti-11 1,80 4 mol/L 25°C 4,5
Ti-12 2,25 4 mol/L 25°C 4,5
Ti-13 1,80 2 mol/L 50°C 4,5
Ti-14 2,25 2 mol/L 50°C 4,5
Ti-15 1,80 4 mol/L 50°C 4,5
Ti-16 2,25 4 mol/L 50°C 4,5
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2.2. Determinacgdo do tamanho das particulas do gel

A granulometria é determinada por peneiragdo com um agitador magnético de peneiras, série
9802, Bertel Industria Metallrgica Ltda, o qual mede a distribuicdo do tamanho das
particulas através da medida da massa. O gel mais adequado para a preparacdo dos geradores
de molibdénio — tecnécio deve possuir particulas de tamanho entre 0,106 e 0,150 mm, ja que,
se as particulas forem muito menores que 0,106 mm, o pd passara pela placa porosa que é
colocada na parte inferior da coluna do gerador e, se as particulas forem muito maiores que
0,150 mm, havera caminhos preferenciais para a passagem da salina que € utilizada para a
eluicdo dos geradores.

2.3 Determinacéo da estrutura do gel por difracdo deraios-X

A técnica mais utilizada para determinar a estrutura do gel é a difracdo de raios X com a
radiagdo afa CuK, técnica disponivel no departamento ME, do IPEN. Esta técnica permite
determinar se 0 gel é amorfo ou cristalino. O gel mais adequado para a preparacdo dos

geradores de molibdénio-tecnécio deve possuir estrutura amorfa, j4 que este tipo de estrutura
proporciona maior capacidade de troca idnica, isto é, capacidade de retirar o tecnécio, que foi

produzido pelo decaimento radioativo do molibdénio, quando se elui o gerador.

2.4 Determinagdo da Quantidade de M olibdénio no Gel

A técnica utilizada para determinagdo de molibdénio nas amostras de ge é a
espectrofotometria de absor¢éo atdbmica com o equipamento modelo Z — 5300, da Hitachi,
com lampada especifica para molibdénio e chama de ar/acetileno. Para esta andlise, foi
preparada uma curva de calibragdo com padrfes de O, 8, 10, 15 e 20 ng/mL. O gd é
dissolvido em HCl e HNO; concentrados e diluido para 100 mL, para 25 mL.

2.5 Geradores de molibdénio com titanio

Os geradores de molibdénio — tecnécio sdo preparados utilizando-se uma coluna de vidro de 2
cm de didmetro por 7 cm de comprimento com placa porosa, na qual é colocado um grama de
alumina, para reter o molibdénio, e transferidos dois gramas do gel irradiado no Reator |EA-
R1 do IPEN-CNEN/SP durante 1 hora com fluxo de néutrons de 1,0 x 102 n . cmi®. s*. Os
radioisdtopos presentes nas eluicdes sdo determinados por espectrometria de radiacdo gama

com um espectrometro gama, constituido de um detector de Germanio hiperpuro (HP),
modelo GX 1518, da Canberra, acoplado a0 programa GENIE — PC.

3. RESULTADOSE DISCUSSAO

3.1 Medida do Tamanho das Particulas do gel

A Figura 1 apresenta as medidas do tamanho das particulas em todos os géis de molibdénio
com titanio.
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Figura 1. Comparacéo do tamanho das particulas do gel de molibdénio com titanio
preparados com relagdo de massa 1,80 e 2,25 (A), 2 e4 mol/L de NaOH (B), 25 e 50°C
(C) epH 3,5e4,5 (D) com o gel cemolibdénio com zirconio.

Como pode ser observado pela Figura 1, os géis de molibdénio com titanio possuem
particulas com tamanhos mais adequados que os géis de molibdénio com zirconio. Ja que a
maioria das suas particulas estédo entre 0,105 e 0,160 mm. Quando se compara os géis de
molibdénio com titénio, os mais adequados s&0 agueles com maior relacdo de massa (A),
menor concentracdo de NaOH (B), menor temperatura (C) e menor pH (D).

3.2 Determinacéo da estrutura do gel

O gel mais adequado para preparacdo dos geradores ndo deve possuir picos de cristalinidade,
isto & deve ter estrutura amorfa, a qual possibilitara a este gel maior capacidade de troca
ibnica. A Figura 2 apresenta a difragdo de raios-x para o gel de molibdénio com zirconio e o
gd de molibdénio com titanio (Ti — 1), como exemplo, o qual possui picos de cristalinidade.
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Figura 2. Difracéo de Raios-X para os gés de molibdénio com titénio e molibdénio com
zirconio.

Os géis de molibdénio com titanio que possuem estrutura amorfa séo: 2, 5, 7, 8, 9, 10, 12, 13,
14 e 16. Como este géils comportamse como trocadores ibnicos, esperase maior
porcentagem de tecnécio no perfil de euicéo.

3.3 Determinagdo da Quantidade de M olibdénio no Gel

A Tabela 2 apresenta as porcentagens de molibdénio nos géis de molibdénio com titanio.

Tabela 2. Porcentagem de molibdénio nos géis de molibdénio com titanio.

Gd Tl Ti-2 Ti3 Ti4 Ti5 Ti-6 Ti7 T8 Ti9 Ti-10 Ti-11 Ti-12 Ti-13 Ti-14 Ti-15 Ti-16

%Mo 236 283 252 285 247 281 268 284 310 320 259 300 281 287 234 280

A porcentagem de molibdénio para a formulagéo basica do gel de molibdénio com zircénio
de 25,8%. Observa-se pela Tabela 2 que os géis de molibdénio com titénio 2, 4, 6, 7, 8, 9, 10,
12, 13, 14 e 16 possuem maior porcentagem de molibdénio que o gel de molibdénio com
zirconio.

3.4 Geradores de molibdénio com titanio

A Figura 3 apresenta a porcentagem de eluicdo dos geradores preparados com os géis de
molibdénio com titanio e molibdénio com zircdnio.
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Figura 2. Compar acdo da média das por centagens de elui¢io dos géis de molibdénio
com titanio preparados com massa 1,80 € 2,25 (A), 2 e4 mol/L de NaOH (B), 25 e 50°C
(C) epH 3,5e4,5 (D) com o gel de molibdénio com zirconio.

O gerador de molibdénio — tecnécio mais adequado € aguele que possui maior porcentagem
de tecnécio na primeira uicdo, isto € maior concentracdo radioativa de tecnécio. Como
pode ser observado pela Figura 2, os géis de molibdénio com zirconio possuem maior

porcentagem de tecnécio quando comparado com a média das porcentagens dos géis de
molibdénio com titanio.

Quando se compara os géis de molibdénio com titanio, os mais adequados sdo aqueles com
maior relagdo de massa (A), menor concentragdo de NaOH (B), menor temperatura (C) e

maior pH (D).
4. CONCLUSOES

A Tabela 3 apresenta todas as caracteristicas que foram estudas para os géis de molibdénio

com titanio e quais so os géis com as melhores caracteristicas quando comparado com 0s
géis de molibdénio com zirconio.
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Tabela 3. Géis de molibdénio com titanio com as melhor es car acter isticas compar ada
com os géis de molibdénio com zircdnio.

Ensaio  Granulometria Estrutura % deMo Eluicéo
Amorfa

Ti-1 X

Ti-2 X X X X
Ti-3 X

Ti-4 X X

Ti-5 X

Ti-6 X

Ti-7 X X

Ti-8 X X X X
Ti-9 X X X

Ti-10 X X X
Ti-11 X X
Ti-12 X X X

Ti-13 X X

Ti-14 X X

Ti-15

Ti-16 X X

Como pode ser observado na Tabela 3, os géis 2 e 8 s80 0s que possuem as melhores
caracteristicas com relagdo a granulometria, tipo de estrutura, teor de molibdénio e teor de
tecnécio nas el uicoes.

Estes géis foram preparados com maior relagdo de massa (2.25), menores vaores de pH (3,5)
e nota- se que tanto a concentracdo de NaOH como a temperatura ndo influenciam no preparo
do melhor gel.

Portanto podemos concluir que estes géis sdo 0s mais adequados para a preparacdo dos
geradores de ®"Tc-*Mo.
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