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Síntesis y caracterizacilón de molibdato de. zconio
de generadores 9 Mo/ 99mTc
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Resumen ~~~~~~~~~~~~MX03001 81

Los molibdatos de zirnooson geles que seutilizan como intercembiadores catiónícos, en la producción de~
generadores MQAomTc. Se presenta el método de síntesis y la caracterización de estos gles por
Termogravimetrfa, epectrometrfa'infrarroja y difracción de rayos Xcon el1 objetivo de encontrar, cuales son
los feotores quel:n fluyéennla eficiencia de la producción de Trc. Los resultados muestran que lo cantidad
de agua molclontenida en ol gel, es posiblemente la causa de las variaciones de las eficiencias de/
generador 99Mo/OTc.~

Introducción ~~~~~~~~~dos por la P.I.Q. Laura V. Díez Archundia, dentro del pro-
yecto 1rnvestigación y Desarrollo de. un generador de
'MoINTc a base de geles para aplicaciones médicas",

conocemnoslas variaciones en las eficiencias de estos ge-L os molibdatos 'de zirconio son geles amoríos que neradores, cuando sus relaciones molares Zr: Mo(7
a camr-

actúarncornio intercambiadores iónicos, y son utilizados bien, de forma que, partiendo de ~,estos resultados, se
en la producción de generadores de%~ol/"mTc, o en la sintetizaron nuevamente los geles de zirconio molibdeno,
separación de ciertos elementos como K o Cs' <1,2.3 4> El bajo las mismas condiciones experimrentales presenta-
`9 Tc producido a partir de generadores, cuya matriz es das en dicho trabajo, afin de caracterizar estos materiales

un gel de molibdato de zirconio, posee las mismas carac-' y determinar les causas físico-químicas de las-Varlacio-
teristicas de. pureza y actividad q~ue las obtenidas por' ne en las eficiencias del generador UgMolwnTc.
otros métodos tradicionales <,3 El `"Tc es utilizado en la
fabricación de alrededor de 53 tipos de radio fármacos,
con fines terapéuticos y de diagnistíco; loque constituye Mtd
el 65% de todos los estudios de medicina que' se practi-
can en el ámbito mundial y alfededor dQl 80% en Méxp Los geles fueron sintetizados bajo las mismas condi-

co. (6) ~~~~~~~~~~~ciones y relaciones molares Zr:Mo que las realizadas en
el estudio de las eficiencias del, generador de Molw`Tc

Los factores que influyen en las propiedades físico quí- reportadas por.la bibliografía antes selalad 7 .
micas de 1o5 geles de molibdatos de zircnio, son la rela-
ción molarZr:Mo, con la que se sintetizan los geles, el pH Los geles se sintetizaron a partir de una solución de
de las soluciones iniciales de zirconio y molibdeno que se Na2MoO4, preparada a su vez por MoO3 horneado a
utilizan para hacer la síntesis, el pH final del gel y el seca- 650C durante 1 hora y una solución de NaO- 2, mez-
do de los geles. Las propiedades de estos geles influyen dlándolosy agitándolos. El pH de la solución final de
en la eficiencia de las bolunastie ntercambio iónico que Na2MoO04 se ajustó a 4.5 con HCI 4M. A esta solución se le
se utilizan en la producción del "'Tc adicionó una solución del volumen correspondiente de

ZrOC12* 81-120 0.045 M, con un pH mayor que 1, para ob-
El presente. trabajo pretede investigar la influencia tener el gel de la relación molar deseada. El pH final del

que poseen las propiedades químicas de los geles zirco- gel se ajustó a 4.5 con una solución de NaOH 2M. Los ge-
nio-molibdeno, especfficamente cuando. las relaciones les fueron entonces caracterizados mediante: (1) Termo-
molare;,Zr:Ma, diLásto son variadas, en la eficiencia de gravimetría, mediante un equipo Thermal analyst 2000
los generadores' $ÁMñ"c. De previos estudios realiza- system, modelo TGA 51, marca TA nstruments, en una
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atmosfera de N2 un flujo de calor de 1000 min'1 (2) Tabla 2. Pérdidas de peso y moles de agua evaporada
Espectrofotomretría. infrarroja, con un espectrofotómetro
Nicolete, modelo Magna-IRTM spectometer 550, que se Gel % p % p de 130 % p de 450 Moles de
operó con 40 barridos en un rango de número de onda () 130*C a 450C a 800C H20 130C
250 a 3500 cm"', utilizándose como vehículo para las H20 óxidos
pastillas KBr 'spectra-Tech nc0 y (3) Difracción de rayos 05 .4 36 ,4 002
X con un equipo marca Siemens 05000, modelo Krista- 05 .4 3.5 99 0.32
lloflex K760-80, que operó con el programa ININ 1, en un 1.0:1 7.95 3.68 9.47 0.0567
ángulo 20~ 2.5 y 20,2 70, step drive normal, step size
0.04, step time 1 segundo, range time 33 minutos y 20 2.31 9.76 5.90 7.4 0.0755
mA.----

Resultados y discusión La tabla 2 sintetiza el porcentaje de peso que perdieron
durante las diferentes etapas de calentamiento los geles.

las eficiencias promedio y el porcentaje de Mo conte- La. pérdida de peso es mayor conforme aumenta la pro-
nido en los eluatos de los generadores %Mo/""Tc repor- Porción de Zren el gel, en las dos primeras etapas, debido
tados en el trabajo de DíaZ 7e se presentan en la tabla 1. a la pérdida de agua en el gel, mientras que, a temperatu-
Se observa que la eficiencia y el porcentaje de Mo en el ras mayores que 4500 este efecto se invierte. La tercera
eluato disminuyen conforme aumenta la relación de Zr en etapa, particularmente arriba de 5530C, está gobernada'

el gel. ~~~~~~~~~~~por la formación de óxidos de zirconio y molibdeno. Las
descomposiciones-a óxidos son por lo general exotérmn-

casy pracompuestos de Mo se, da alrededor- cte os
Tabla 1. Efciencia en la producción de %MTc, en generadores a 1&1a ,c hbdome

bese de moiibdatos de zirconíoC~~. 51u'.¿.Etos resultados hn sido cmproao e
diante el análisis de difracción de ray`0s-X. La figura 2 pre-

Relación molar Zr:Mo % Eficiencia % Mo en el eluato senta los difractogramas de dos geles de relación. molar
78.9 0.10010 ~1: 1, sometidos a temperaturas de 200 y 60000. El espec-

0.5:1 ____________ ____________ tro de gel a 20000 muestra que es amorfo. El gel hornea-
1.0:1 69.1 0.01906 do a 60000 presenta una cristalización bien definida del
2.3:1 59.8 0.00104 ZrO2, Zr(M00 4)2 y ZrMO208, los picos característicos de

estos tres compuestos se encuentran juntos.

Los resultados obtenidos por termogravimetria se pre- L- .01 6000C
sentan en la figura 1, en donde se observa que los geles 16a - 1.0:1 2000C
presentan un comportamiento similar. Las descomposi- 140(MO

ciones se dan en el mismo rango de temperatura, aunque .M-.-

muestren diferencias en los % de pérdidas de peso. La 70. J

primera pérdida de peso tiene lugar, a una temperatura 100l

entre 65 y 13000, en todos los geles, causada por la elimí-so
nación de agua en el gel.

95 2.10

-20

20
90- ~~~~~~~~~~~~Figura 2. Espectros de difracción de rayos X de geles de

diferentes temperaturas

Los espectros ilrarrojos obtenidos de todos los geles
se presentan en la figura 3. Estos espectros muestran un
comportamiento similar desde 4000 hasta apr oximada-

75, ,.~mente 1 100 cm-', zona de las bandas características del
agua <1630 y 3400 cm- (0.11)) y de los enlaces Mo - 0 7>

Temabra (~00 (1 630 cm 1), excepto el gel 0.5:1 que muestra una banda a
Figura 1. Resultados de trmogravimetria de los geles. 232c 1,qepdasuorea enlacsM- o

Zr-0, de acuerdo a los espectro obtenidos para com-
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-05.1 del tipo MoO4
2-o Mo7024'B. Estudios realizados sobre es-

140- -10,1 ~~~~~pecies de Mo en solución, sefialan la presencia Mo-70 24"-
-- 2.3 1 a pH entre 5 y 4(121 3), de acuerdo con esos datos, durante

la síntesis de los geles se estaría formando el ion

30~~~~~~~~~~~~~

400 25W 1i~ 1¿O 25 2 3200 3 W '4(~

Figura 3. Espectros ifrnojos de los geles sintetzados l

0 500 1000 1&W 2000 -2b 3¿ 3 4 .5
puestos puros de MoO3, (NH,4)6Mo7O24 o 4H20, Na2MoO04 L~e&()c
2H20 y Zr(NO3)4 mostrados en la FigA4b. Figura 4b. Espectros infrarrojos de dieentes compuestos

Las bandas características de cada gel van desde de Mo.
1100 hasta 400 cm1", y siendo diferentes entre si, esta-
mos pues en presencia de compuestos con estructuras Ni Considerando los resultados obtenidos tanto en la ca-

70-. ~~~~~~~~~~racterización de los geles, en este trabajof como en las
- Z¡Q(Nd), eficiencias de elución reportadas por Díaz ,sugemo

- 7iOCI2 8 la formación de geles a partir de las reacciones(14 1 y 2.
En donde el desplazamiento de, agua molecular del gel,
rige su comportamiento fisico-químico, como bien lo se-

40. ñ~~~~~~~~~falan l05 resultados de termogravimnetria (ver Tabla Fig.
30. l~~~~~~~~~~). Si consideramos que el ZrO2o. xH2O contiene dos mo-

20- léculas de ~~~agua, elgl05 ZM)no coteeagua en
su molécula, y prácticamente todo el Mo ha reaccionan-

ia ~~~~~~~~~~~do, siendo su eficiencia mayor en el generador (Tabla 1),
0. ~~~~~~~~~~~pero también pudiendo eliminar más fácilmente Mo en los

eluatos, por esta misma razón. En el caso del gel 2.3: 1 el
0 5W0 lOM IO 25W 25 003 3n 4 reactivo limitante es el Mo, por lo que la eficiencia en la

Longt d nd () CK'I elución es menor, pero también menor el Mo encontrado
Figura 4a. Espectros infrarojos de diferentes compuestos en los eluatos, dado que prácticamente todo el Mo está
de Zr sujeto a la molécula de gel. Esta hipótesis se sustenta

principalmente en el hecho que geles con una mayor pro-
porción de Zr eliminan una mayor cantidad de agua, como

geramente diferentes. El gel 0.5:1 presenta una nica lo muestran los análisis de termogravimretria, mientras
banda visible 8 887 cm-' característica de enlaces Mo-O y que una menor presencia de Mo causa una baja de la efi-
Mo=0, mientras que el gel 1: 1 presenta esta misma ban- ciencia de eluclón.
da, más una a 740 cm-' (Mo-O<10 y otra a 470 crnil, cau-
sada principalmente por los enlaces Zr-O, Zr=O de Zi00H. OH- -> zrO2.- ^IO .... (1>
acuerdo a la Fig. 4a. Por último, el gel 2.3:1 únicamente
presenta una banda característica a 425 cm-' (Zr-O, ZrO2 *, xH2O + YMo 7Q 24* 6

Zr=-O). En esta banda se aprecian claramente las diferen- ZOexyH0YM?2)y H0.. 2
cias que existen entre el gel de menor concentración de r~(-) 2 e(oO4 310.. 2
Zr (0.5: 1) y el de mayor concentración (2.3:1l), siendo evi- Bilof a
dlente la mayor influencia del Zr en el gel 2.3- 1.

De acurdo alos epectrs de a2MO0 o 21120 Y 1. Pekárek, V., Vesely, V. Talanta 19, 1245-1 213, 1972
(NH4.SMo 7024 (Fig.4b> podríamos sugerir y que los enla- 2. Boyd, R. E. Applied Radistion and leotopes, 48(8),
ces Mo-O y Mo=O de nuestros geles, pertenece a ones 1027-1033, 1997.
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