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RESUMO

O IPEN desenvolve um projeto de preparacdo de um gel de molibdato de Zircdnio para uso nos
geradores de ®Mo-*"Tc. O ®¥™Tc é o radioisétopo mais utilizado nos exames de diagnéstico na
especialidade de Medicina Nuclear e atualmente os geradores sdo preparados a partir de ®Mo
importado, produzido pela fissio do **U. A producio do Mo pela reaggio ®*Mo(n,g)*Mo se
tornou possivel ap6s o aumento da poténcia do Reator IEA-R1 do IPEN de 2 para 5 MW .Este
trabalho descreve o método de preparacdo do gel de molibdato de Zirconio que sera utilizado nos
geradores de **Mo-*"Tc. O gel é preparado pela reacdo quimica entre 0 Mo, na forma de MoO;
irradiado, com o Zr na forma de ZrOCl,.8H,0 . Apds areacdo, o gel é filtrado, seco e finamente
quebrado com solucéo sdlina. Este produto € entdo carregado em colunas de vidro para o
consequente uso como gerador de ®™Tc. Os resultados obtidos demonstram a qualidade do gel
preparado a nivel de laboratério e dos geradores avaliados
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1. INTRODUCAO

Um dos radioisotopos de tecnécio, o *™Tc, é o
tragador radioativo mais utilizado em todo o mundo para
diagnésticos realizados na Medicina Nuclear devido as
suas caracteristicas fisicas de decaimento favoréveis e pela
sua distribuicdo na forma de um gerador de *Mo-*"Tc. O
Mo pode ser produzido pela fissd do urénio ou pela
reacdo **Mo(n,g)*®Mo[1-3] que ocorrem em um reator
nuclear. Atualmente o IPEN importa o Mo, produzido
pelafissdo do urénio, prepara os geradores com tecnologia
prépria, e desenvolve um projeto de nacionalizacdo da
producdo deste radioisotopo, tendo optado pela reacdo
nuclear (n,g) no reator IEA-R1 do IPEN, que se tornou
possivel apds o aumento da poténciade 2 para5 MW.

Este trabalho descreve o método de preparacéo
do gel de molibdato de Zirconio (MoZr) que sera utilizado
nos geradores de **Mo-*"Tc. Ao contrério do Mo de
fissdo, 0 gerador preparado com o **Mo proveniente da
reacdo (n,g) ndo pode utilizar a técnica de coluna
cromatogréfica contendo alumina, e a dternativa é o
preparo de um composto que contenha o Mo e que tenha

propriedades de troca idnica. O gel de molibdato de
Zirconio atende estas caracteristicas, e € preparado pela
reacdo quimica entre o0 Mo, na forma de MoQO; irradiado,
com o Zr naforma de ZrOCI,.8H,0 . Ap6s a reacao, o gel
é filtrado, seco e finalmente quebrado com solucéo salina.
Este produto € entdo carregado em colunas de vidro para o
consequente uso como gerador de *™Tc.

Os resultados obtidos sdo expressos pelo balango
de massa e de radioatividade do processo, pea
gj\racterizagéo do gel e pelo desempenho dos geradores de

"Tc.

Il. PARTE EXPERIMENTAL

Preparo do Gel de MoZr

A preparacéo do gel de Mo-Zr seguiu a principio
0os procedimentos adotados na Ching3], e foi
desenvolvida primeiro com MoO; néo irradiado, com
quantidades a nivel de tracador de **Mo e com 0 MoOs
irradiado no Reator IEA-R1 do IPEN.

O Mo reage com o Zr, na forma de ZrOCl,.8H,0
em condi¢des ideais de concentracdo, pH, temperatura e



agitagdo. O gel é entdo filtrado, seco e finamente
guebrado com solugdo salina. Este produto pode ser
carregado nas colunas de maneira seca ou Umida.

Os pardmetros estudados na preparacdo do gel de
MoZr foram: ordem de adi¢do dos reagentes, concentracéo
dos reagentes, pH das solugdes de Mo e Zr, gjuste de pH
apos a reacdo, tempo de espera antes da filtracdo, tempo
de secagem do gel, solugdo para a quebra do gel e tipo de
gerador preparado com o gel.

IrradiacGes

Todas as irradiacBes foram realizadas no reator
IEA-RI, do IPEN - CNEN/SP, nas poténcias de 2MW e
5MW. Todos os alvos foram colocados em porta alvos de
aluminio chamados “coelhos’, cujo diametro é
aproximadamente 2,1 cm eaadlturade 7 cm.

Preparo dos Geradores de “Mo-*"Tc

Os geradores de *Mo-*"Tc foram preparados
usando colunas de vidro similares as do gerador de **Mo
de fissdo, contendo uma placa de vidro porosa
Inicialmente foram colocados 1,0 g de Al,O; (para
retencdo de Mo e guste de pH) e entdo de 3 a 6 g do gel
de MoZr (mido ou seco. Apés o crescimento do *™Tc, a
eluicdo foi feita com frascos contendo solucdo salina. O
eluido, contendo o  *™Tc foi recolhido em frascos
previamente evacuados.

Parametros de Reacdo Analisados
Parémetros de Processo

Alguns indicativos da qualidade da producdo do
gel foram observados. coloracdo do gel, velocidade de
filtracdo, velocidade de secagem e uniformidade da
guebra.

Balancos de Massa e de Radioatividade

O balanco de massa da reacdo foi feito pela
pesagem precisa dos reagentes e do gel seco. O balango de
radioatividade foi feito pela medida da atividade de *Mo
em um calibrador de dose da Capintec,modelo CRC -
10BC usando uma blindagem de chumbo para eliminar as
contagens de *™Tc.

Caracterizagdo do Gel
Identificacdo da Estrutura : determinada através de
difragdo de raios-X com aradiacéo alfa CuK;

Determinacdo do Tamanho de Particulas:

A determinacéo do tamanho de particulas do gel
foi feita usando um sistema de peneiras, pesando as
peneiras antes e depois do processo de peneiracdo

Determinacdo da Quantidade de Mo, Zr e de Impurezas:

A determinacdo da quantidade de Mo, Zr e
impurezas foi feita inicialmente por anadlise de ativacdo
neutrobnica usando o Reator |EA-R1. Métodos de
determinacdo de Mo e Zr foram desenvolvidos usando a
espectroscopia UV-visivel. O equipamento utilizado foi o

DMS80 da Intraab, e Mo foi determinado pela
complexacdo com tiocianato e Zr pela complexagdo com
alaranjado de xilenal.

Desempenho dos Geradores de *™Tc

Determinacdo do perfil e rendimento de eluicdo de *“™Tc:
As amostras eluidas dos geradores foram contadas

no calibrador de dose da Capintec para medida de *™Tc.

Destes resultados foram levantadas as curvas de eluicéo

do ®™Tc e calculados os rendimentos de eluico.

Controle de Qualidade do *"Tc

O ®™c euido dos geradores tipo gel foram
submetidos a varios testes de controle de qualidade:
pureza radioquimica, pureza quimica, pureza
radionuclidica e medida do pH, para comprovacdo da
eficiéncia do processo.

I11. RESULTADOS E DISCUSSAO

Preparo do Gel de MoZr
Os estudos até aqui realizados chegaram ao
seguinte processo para preparo do gel de MoZr a nivel de
laboratorio:
Dissolugdo do MoO; com NaOH 2M e gjuste
de pH a4,0 com HNO; 2M
Dissolugéo do ZrOCl,.8H,0 com H,O
Adicionar a solucdo de Mo a de Zr, ja
aguecida a 50°C, lentamente
Agitar por 10 minutos
Ajustar o pH a4,5 com NaOH 2M
Agitar por 15 minutos
Filtrar
Secar a105°C
Quebrar 0 gel com solucéo salinae H,0,
Nestas condigdes o método € reprodutivel, com
filtrac8o e secagem répidas e homogeneidade de quebra do
gel.

Balancos de Massa e de Radioatividade

O balango de massa do processo variou entre +
11% e — 2%. Os vaores positivos foram encontrados
guando o gel ndo estava bem seco.

O balanco de radioatividade em médiafoi de — 5%.

Caracterizagdo do Gel
| dentificac8o da estrutura :

A difragdo de raios-X mostrou que o gel de MoZr
apresenta uma fase amorfa, como esperado.

Determinacdo do tamanho de particulas:

A Figura 1 mostra uma tipica distribuicdo do
tamanho de particulas do gel de MoZr, que corresponde
ao esperado.




Determinacdo da quantidade de Mo, Zr e de impurezas.

As andlises do gel feitas por ativagdo neutrénica
mostraram que a Unica impureza presente € Hafnio, com
percentual de em média 0,62%. Esta impureza, que ndo é
descrita em literatura, aparece como impureza
inicialmente no reagente ZrOCl,.8H,0. Durante a eluicdo
dos geradores preparados com o gel, ndo foi detectada a
presenca de Hf.
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Figura 1. Distribuicdo do tamanho de particulas
do gel de MoZr

As amostras de gel foram analisadas também para
quantificar o Mo e o Zr presentes. Os resultados obtidos
foram, em média 26,16% de Mo e 26,95% de Zr. Estes
valores indicam que: a) o gel preparado contém cerca de
260 mg de Mo por grama de gel e b) o gel deve ter a
formula estequiométrica MoZrNa,Og , que é a
composi¢do mais adequada para o seu Uso.

Desempenho dos Geradores de *™Tc
Determinacdo do Perfil e Rendimento de Eluicdo de
gngC:

A Figura 2 mostra a curva de eluicdo tipica de um
gerador de *Mo-*"Tc preparado com o gel de MoZr.
Observa-se que 6 mL de eluente retiram mais de 80% do
%MT¢, chegando a mais de 95% em 12 mL. Estes nmeros
se mantém para geradores preparados com gel seco ou
Umido. Considerando a quantidade total de Mo presente
no gerador, a eficiéncia de €luicdo é maior que 75% para
geradores com gel seco, e maiores que 85% para
geradores com gel Umido. Estes resultados sdo sempre
superiores aos obtidos na producéo rotineira da China.

Eluicdo do gerador de MoZr-8,45g-16hs
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Figura 2. Curva de eluicdo de *™Tc para o gerador
preparado com o gel de MoZr

Controle de Qualidade do *"Tc

O *™Tc eluido dos geradores preparados com o
gel de MoZr foi aprovado em todos os testes do controle
de qualidade. A pureza radiogquimica foi superior a 99,4%
(TcOy), a impureza radionuclidica de ®*Mo manteve-se
menor que 10%, os niveis quimicos de Mo e Zr abaixo
dos niveis permissiveise o pH entre 5 e 6.

IV. CONCLUSOES

Foi definido com sucesso um método de preparaco
do gel de MoZr para uso nos geradores de *™Tc a nivel de
laboratério. O método é eficiente e reprodutivel, obtendo-
se 0 gel nas especificagdes necessarias. Os resultados da
caracterizagdo do gel e do desempenho dos geradores de
9MTc comprovaram a sua qualidade, compativel com a
dos geradores preparados com *Mo de fissdo, produzidos
rotineiramente no | PEN.

Um experimento final foi realizado para comprovar
os resultados obtidos. Conjuntos de reativos de MDP e
enxofre coloidal foram marcados com *™Tc euido de
geradores preparados com o gel de MoZr, e o rendimento
de marcaczo foi idéntico ao obtido com o *™T¢ de fissio,
ou sgja, maior que 98% para o MDP e 95% para S
coloidal.
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ABSTRACT

IPEN develops a project concerning the
preparation of agel of Zirconium Molybdate for use in the
generators of *Mo-*"Tc. “™Tc is the most used
radioisotope in  Nuclear Medicine diagnosis procedures
and nowadays the generators are being prepared with
imported **Mo, produced by #*U fission. The production
of Mo by the *Mo(n,g)**Mo reaction is now possible
because of the power upgrade of IPEN's IEA-R1 reactor,
from 2 to 5 MW.This work describes the preparation
method of Zirconium Molybdate gel that will be used in
the ®Mo-*"Tc generators. The gel is prepared by the
chemical reaction between Mo, in MoOs; form, and Zr, in
ZrOCl,.8H,0 form. After the reaction, the gel is filtered,
dryied and cracked with saline solution. The product is
then loaded into glass columns for use as ¥™Tc generator.
The results showed the good quality of the gel prepared at
laboratory level and of the generators evaluated.



