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(57)  RESUMEN:
~ Lainvencion consiste en un material absorbente, en especial absorbente de iodo y/o
cloro, que es alumina (6xido de aluminio — Al,03) con un recubrimiento de plata metalica, con

la plata incorporada al grano de alumina.
Otro aspecto de la invencién es un método de fabricacion de dicho material

absorbente, mediante las etapas de Tamizar 1a Al,O3 , Lavar, Secar, Impregnar la Al,O3 con
AgNOs;, Secar el material, Unir la Al,O; con acido ascorbico, Calentar, Eliminar el

sobrenadante, Lavar el material, Secar y Tamizar.
Otro aspecto de la presente invencion es su utilizacion en el Proceso de produccioén de

Molibdeno 99.
Otra aplicacién de la presente invencion es su utilizacién en la retencién de iodo a

partir de soluciones alcalinas o neutras.
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La presente invencion se refiere a un material absorbente, en especial

absorbente de iodo y/o cloro en soluciones liquidas y al método de fabricacion

del mismo.

Una aplicacion del material absorbente de la presente invencion es para la
retencion de iodo en una nueva etapa en el fproceso de produdcién de Mo-99.

Otra aplicacion del material absorbente de iodo de la presente invencion
es para la retencién de iodo y/o cloro en soluciones liquidas basicas o neutras en
general. |

La novedad del material absorbente de la invencién consta en que es una
alimina (oxido de aluminio) de 70-200 mesh (75 a 212 micrémetros), recubierta con
plata metalica.

Es de uso habitual la utilizacién de compuestos con plata para la retencion de
iodo, pero en ninguno de los casos se utiliza el material de la invencion.

Especificamente en el caso de produccién de Molibdeno-99, actualmente
algunos productores de Mo-99 retienen lodo durante el proceso de produccién, pero
ninguno de ellos realiza la retencién o separacion de iodo, estando éste contenido
en una solucién basica.

- Una de las formas conocidas es producir, en una de sus etapas, una
acidificacion de la solucién que lo contiene pasandolo a su forma gaseosa y
reteniéndolo en asbestos de platind.

- Otra forma conocida es utilizar una columna de intercambio iénico SM-7 en
donde retiene el iodo a partir de una solucién acida que lo contiene.

- Oftra forma conocida es sebarar el iodo a través de una destilacién.

Ninguno de ellos realiza la retencidon o separacion de iodo, estando éste contenido

en una solucion basica, durante el proceso de produccién de Mo-99.

Materiales para la retenciéon de iodo y especificamente con compuestos de
plata se utilizaron y utilizan en distintos ambitos, pero ninguno de ellos con alimina
recubierta con plata metalica.

Concretamente para su aplicacién al proceso de produccion de Mo-99 se ha
estudiado la utilizacion de 6xido de plata o materiales recubiertos con éste, pero no
aportaron el resultado deseado ya que el mismo se disolvia parcialmente con el

pasaje de las soluciones. Las técnicas para retencién y/o separacion de iodo
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existentes en los procesos de produccién de Mo-99 no son aplicals

paso separativo, posterior a la disolucion basica del blanco.

Otros materiales, también probados como la resina de intercambio ani6nico
SM-7 presentan la dificultad de retener no solo el iodo sino también el Mo,
haciéndola inutil para este fin.

También se debe tener presente la imperiosa necesidad de que el material
absorbente no se vea afectado por las altas radiaciones a las cuales sera expuesto.

En las patentes norteamericanas US 4234456 y US 4382879, se
proponen algunos métodos de retenciéon de compuestos de iodo inorganicos y
organicos a partir de gases utilizando soportes impregnados con nitrato de
plata.

En las patentes norteamericanas US 5750461 y US 5801279, se
divulga un método para retener iodo a partir de soluciones utilizando soportes
organicos cubiertos con plata.

En las patentes norteamericanas US 6071415 y US 5635063, se
proponen algunos métodos de purificaciéon de agua por retencién de iodo y
bromo mediante carbén activo impregnado con plata.

~ En gran cantidad de patentes norteamericanas (US 4088737 — 5252258
— 4661291- 5075084 — 4735786 — 4913850), se divulgan métodos para la
retencién de iodo y compuestos de iodo a partir de gases utilizando soportes
de zeolitas o silicatos cubiertos coh plata.

Los procesos conocidos presentan el inconveniente de poder utilizarse
solo con gases, de poseer como soporte un compuesto organico no resistente
a las altas radiaciones o bien que el material retenga, ademas del iodo, el
Molibdeno como es el caso del carbdn activo.

El material absorbente y el método de la invencion solucionan las desventajas
mencionadas y son efectivos para la retencién de iodo en el proceso de produccion
de Mo-99, y otros procesos que necesiten la retenciéon del iodo y/o cloro en
soluciones liquidas, presentando las siguientes ventajas:

- El material retiene en forma eficiente y especifica el iodo a partir de soluciones
liquidas basicas.

- Posee un buen comportamiento fisico frente al pasaje de la solucién
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- No tiene pérdidas de Ag

- La preparacion del material es muy sencilla

- Resiste altas radiaciones s.in cambios en su forma fisica ni quimica dado su
caracter completamente inorganico

- Su utilizacién no afecta a etapas posteriores del proceso de produccién de Mo-
99. )

- Elarmado de la columna no requiere ningun cuidado especial.

La novedad del material absorbente de la invencién consta en que es una
alumina (oxido de aluminio) de 70-200 mesh (75 a 212 micrometros), a la cual se le
hace un recubrimiento con plata metalica, con la plata incorporada al grano de
alimina. v

El método para el recubrimiento con plata metalica de la invencién, da un
producto final con la plata incorporada al grano de alt'Jrhina, que lo convierten en el
haterial adecuado para el proceso de producciéon de Mo-99 y otros procesos que
necesiten la retencién del iodo y/o cloro a partir de soluciones basicas.

En particular, para el proceso de produccion de Mo-99, el material absorbente
de la invencion tiene entre un 15 y un 30 % de Ag, respecto al Al,Os.

El método de fabricacion del material absorbente de iodo de la invencién
se basa en las siguientes etapas:

Tamizar la-Al,O3 recuperando la fraccién entre 60-200 mesh.
Lavar la Al,O3; con H,O destilada descartando los finos.
Secar la Al,Os.

Impregnar dicha masa de Al,O3 con AgNO3

1

2

3

4

5. Secar el material.

6. Calentar el acido ascorbico.

7. Unir la Al,O3 con la solucion de acido Ascorbico.

8. Calentar el material con el sobrenadante.

9. Eliminar el sobrenadante y dejar enfriar.

10.Lavar el material obtenido en 10. con H,O destilada a 50-60°C (gral.: 5-6 lavados
de 80-100 ml cada uno)

11.Lavar el material.
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12.Secar el material obtenido.
13.Recocer el material.
14.Tamizar el material recuperando la fraccion entre 60-200 mesh.

El objetivo principal del material absorbente de la presente invencion es
retener en forma eficiente y especifica el iodo a partir de soluciones liquidas basicas,
con un buen comportamiento fisico frente al pasaje de la solucién y sin pérdidas de
Ag.

Una aplicacién del material absorbente de la presente invencion es que
no retenga Mo, que resista altas radiaciones sin cambios en su forma fisica y que
su utilizacién no afecte a etapas posteriores del proceso de produccién de Mo-99.

Una aplicacién general del material absorbente de iodo de la presente
invencion es que permite la absorcidn de iodo y/o cloro a partir de soluciones
basicas y neutras.

En particular fue diseftado para su utilizaciéon en el proceso de produccion de
Mo-99. En éste se hace una disolucién basica de un blanco que contiene uranio el
cual ya fue irradiado, la solucién alli obtenida tradicionalmente es pasada por una
columna de intercambio idnico, donde no solo el Mo era retenido sino que también
el iodo, apérejando problemas sobre la columna por la alta actividad concentrada.
Por otro lado, el iodo alli retenido no era recuperable. ’

El material absorbente de la invencion, dispuesto en una columna y ésta
colocada en serie como paso previo al pasaje por la columna de intercambio iénico,
permite una retencion eficiente del iodo y no afecta ni quimica ni fisicamente a la
etapa posterior; se observd también que el iodo alli retenido es facilmente
recuperable.

Otra aplicacic')nV del material absorbente de la presente invencion es |1' ala
retencion de iodo en soluciones basicas o neutras en general.

A fin de una mejor comprensién de la presente invencién y mayor
entendimiento de las ventajas comentadas, mas las que los entendidos en la
especialidad podran agregar, se realiza a continuacion la descripcion
detallada de un ejemplo preferido de realizacién del método de fabricacion de

la presente invencion, que comprende las siguientes etapas:
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(1)

(2)

(3)
(4)

(5)

(6)

)

(8)

&)

(10)

ALO; para cromatografia de 70-230 Mesh (75 a 212 micrémetros), se

tamiza con tamices metalicos.

Lavar la Al,O; con H,O destilada descartando los finos: se realizan en general
3 lavados por batch.

Secar la Al;O3: luego del lavado anterior se seca en estufa de laboratorio

Impregnar dicha masa de AlbO3; con AgNQs. se pesa la Al,O; obtenida en la
etapa 3 y, en esta etapa novedosa del método de la invencion, la Al,O3
obtenida se impregna con una solucién de AgNO3, en una proporcion de 40 a
70 ml de AgNO3; 3M a 4M, cada 100 gr de Al,O;.

Secar el material: esta etapa novedosa del método de la invencién consiste en

secar el material obtenido en la etapa 5 en estufa.

Calentar el acido Ascérbico: esta etapa novedosa del método de la invencion
consiste en calentar una solucién de Acido Ascérbico a una temperatura de

50°C aproximadamente.

Unir la Al,O3 con la solucién de acido ascérbico: esta etapa novedosa del
método de la invencién consiste en mezclar el material obtenido en la etapa 5
con la solucién de Acido Ascérbico (100 a 200 ml de sol.ucién 0,5M a 2M, cada
100 gr de Al,O3).

Calentar el material con el sobrenadante: esta etapa novedosa del método de
la invencidén consiste en calentar el material con el sobrenadante a una
temperatura a una temperatura de 50°C aproximadamente, de manera que se

complete la fijacion de la plata al soporte.

Eliminar el sobrenadante y dejar enfriar: esta etapa novedosa del método de la
invencion consiste en eliminar el sobrenadante por decantacion y dejar enfriar

a temperatura ambiente.

Lavar el material obtenido en la etapa 9, con agua destilada a 50-60°C: en esta
etapa novedosa del método de la invencion consiste generalmente se realizan

5-6 lavados de 80-100 ml cada uno.
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(11) Lavar el material: eventualmente, se realizan lavados“de: cada uno con
agua destilada a temperatura ambiente. En el caso de la utilizaciébn en el
proceso de produccién de Mo-99, se realizan lavados hasta ensayo negativo

de Nitratos (de baja concentracion de los mismos).
(12) Secar el material: el material obtenido en la etapa 11 se seca en estufa.

(13) Recocer el material: esta etapa novedosa y eventual del método de la
invencién, consiste en recoser el material de la etapa 12 (aproximadamente a
200°C por 4 horas).

(14) Tamizar el material recuperando la fraccion entre 60-200 mesh (75 a 250

micrémetros).

En el proceso de producciéon de Molibdeno-99, se produce la retencion de
iodo en una columna rellena con eI'materiaI absorbente de la presente invencion
(Alz03/Ag); con lo que se obtiene la ventaja de retener el iodo presente en la

solucién de disolucidon basica, previo al pasaje de ésta por la columna de
intercambio anidnico, permitiendo asi un mejor comportamiento fisico y quimico de

la columna recién nombrada, y una purificacién temprana del Molibdeno.

Para mayor aclaracién del método de fabricacion del material absorbente
de iodo de la presente invencion, y la manera que la misma ha de ser llevada
a la practica, se explican a continuaciéon un ejemplo de realizacion practica
del método de fabricacién de la invencion:

Disponiendo de los siguientes materiales:
e AlLOj;: Aluminio 6xido activo acido (70-230 mesh, equivalente a 75 a 212
micréometros), Merck. Cod: 1078

e Agua destilada

e Solucion de AgNO3 3,5M

e Solucién de Acido Ascorbico 2M
Se realiz6 el siguiente procedimiento: |
Etapa 1. Se tamizo6 la Al,O3 con tamices metalicos, recuperando la fracciéon entre

60-200 mesh.
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Etapa 2.
Etapa 3.
Etapa 4.

Etapa 5.
Etapa 6.

Etapa 7.
Etapa 8.
Etapa 9.

Etapa 10.

Etapa 11.

Etapa 12.

Etapa 13.
Etapa 14.

' \w\}\‘

C§
. D den s

Se lavo la Al,O3 con H,O destilada por sistér_riéwt/)étch descartando los

finos. (gral.: 3 lavados)

Se dejo secar la Al,O3 en un cristalizador de vidrio a una temperatura

entre 120°C y 130°C en estufa de laboratorio. o

Se peso6 100g. de la Al;O3 obtenida en la etapa 3 y se impregné dicha

masa de AlL,O3 con 55 mi de AgNO; 3,5M.

Se seco el material en una estufa de laboratorio.

En un cristalizador grande se calenté 100 ml de solucion de Acido

Ascorbico 2M a 50°C aproximadamente.

Se agregd lentamente la ALO; a la solucion de Acido Ascorbico,

realizandolo bajo campana.

Calentar el material con el sobrenadante, entre 5-10 min.

Eliminar el sobrenadante por decantacién y dejar enfriar.

Se efectué el lavado del material obtenido en la etapa 9, con agua

destilada a 50-60°C (gral.: 5-6 lavados de 80-100 ml cada uno)

Se efectué el lavado del material a temperatura ambiente, con agua

destilada hasta ensayo de nitratos negétivo (gral.: 8-9 lavados de 200mi

cada uno), realizando ensayo de nitratos segun se indica mas adelante.

Se efectud el secado del material obtenido en la etapa 11 en estufa de

laboratorio.

Se efectud el Recocido del material en estufa a 200°C por 4 horas.

Se tamiz6 el material recuperando la fraccidon entre 60-200 mesh (75 a

250 micrémetros), obteniéndose el material absorbentede la presente

invencion.

La alimina recubierta con plata metalica, asi obtenida, se fabricé para su

utilizacion en el proceso de produccién de Mo-99, y en la etapa 11 se realizaron

lavados hasta ensayo negativo de Nitratos, segun el siguiente ensayo:

Ensayo de nitratos por “Reaccién con sulfato ferroso en sulfurico™ A 0,5 ml de la

solucién problema (solucién de lavado) afnadir acido sulfdrico concentrado (1-1,5 ml

aprox.). Enfriar el tubo. Agregar muy cuidadosamente, resbalando por las paredes,

0,5-1 ml de solucion concentrada y reciente de sulfato ferroso, debiendo quedar

pag. 8



formadas dos fases. Se deja estar 5-10 min. El ensayo es positivo cuando aparece
un anillo pardo entre ambas fases.

Para mayor aclaracion del proceso de producciéon de Mo-99 que utiliza el
material absorbente de la presente invencion, y la manera que la misma ha
de ser llevada a la practica, se explican a continuaciéon una aplicacién de la
invencion:

En el proceso de produccion de Molibdeno-99, una vez disuelto el blanco de
Uranio (miniplaca U-Al/Al) y filtrada la solucién, es conveniente una etapa de
retencioén de iodo, previo al pasaje de dicha solucién por la columna de intercambio
anibnico.

Esa retencion de iodo se produjo, en el proceso de produccién de Molibdeno-
99, en una columna rellena (1,6 cm diametro interno y 5 cm altura) con Al,O3/Ag,
mediante la aliamina recubierta con plata metalica de la presente invencion,
obteniéndose una retencidn practicamente total del iodo. Dicha columna se colocé

en serie a la columna de intercambio anidnico.
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REIVINDICACIONES

Habiendo descripto y determinado la naturaleza y alcance de la

presente invencion, y la manera en que la misma ha de ser llevada a la

practica, se declara lo que se reivindica como invencién y de propiedad

exclusiva:

1)

2)

3)

4)

5)

Material absorbente, en especial absorbente de iodo y/o cloro en soluciones

liquidas, caracterizado porque la base es 6xido de aluminio, o alimina, y

esta recubierto con plata.

Material absorbente, segun la reivindicacién 1, caracterizado porque

dicho recubrimiento de plata de la alimina, es de plata metalica.

Material absorbente, segun la reivindicacidon 2, caracterizado porque

dicho recubrimiento de plata metalica de la alimina, consta de la plata metalica

incorporada al grano de alumina.

Material absorbente, seguin la reivindicacién 1, caracterizado porque

dicha alimina es de 60-200 mesh (75 a 250 micrometros).

Método de fabricaciéon del material absorbente de la reivindicacién 4, que
comprende las etapas de Tamizar la Al,O3 recuperando la fraccién entre 60-
200 mesh (75 a 250 micrometros), Lavar la Al,O3 con agua destilada

descartando los finos y Secar la Al,O3; obtenida, caracterizado porque luego

de dichas etapas comprende las siguientes etapas:

(a) Impregnar la Al,O3 con AgNO3, donde la Al,O3; tamizada, lavada y secada

se impregna con una solucion de AgNOs3;
(b) Secar el material: consiste en secar la Al;O3; impregnada con AgNO3;
(c) Calentar una solucion de acido Ascorbico;

(d) Unir la Al,O3 con la solucién de acido Ascérbico: consiste en mezclar el

material obtenido en la etapa b con la solucién de Acido Ascérbico;

(e) Calentar el material con el sobrenadante, de manera que se complete la
fijacion de la plata al soporte;
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6)

7)

8)

9)

~le

(f) Eliminar el sobrenadante por decantacion y dejar enfriar a temperatura

ambiente;
(g) Lavar el material obtenido con agua destilada caliente;
(h) Secar el material el material obtenido.

Método de fabricacién del material absorbente, segun la reivindicacién 5,

caracterizado porque luego de dicha etapa de Secar el material el material

obtenido (etapa h), se realizan las etapas de:
(i) Recocer el material,
(i) Tamizar el material recuperando la fraccion entre 60-200 mesh (75 a 250

micrémetros).

Método de fabricacion del material absorbente, segun cualquiera de las

reivindicaciones 5 6 6, caracterizado porque dicha etapa de Impregnar la

AlO3 con AgNOs se realiza en una proporcion de 40 a 70 ml de AgNO; 3M a
4M; cada 100 gr de Al;O;.

Método de fabricacion del material absorbente, segan la reivindicacién 7,

caracterizado porque dicha etapa de Unir la Al;O3 con la soluciéon de acido

Ascorbico se realiza en una proporcion de 100 a 200 ml de solucion 0,5M a 2M;
cada 100 gr de Al,Os.

Método de fabricacion del material absorbente, segin la reivindicaciéon 8,

caracterizado porque dicha etapa de Calentar una solucidén de acido

Ascorbico, se realiza a una temperatura entre 30 y 80°C; dicha etapa de
Calentar el material con el sobrenadante se realiza a una temperatura entre 30
y 80°C; dicha etapa de Lavar el material obtenido con agua destilada se realiza
a una temperatura entre 40 y 70°C y dicha etapa de Recocer el material se

realiza a una temperatura entre 150 y 250°C, durante 1 a 6 horas.

10) Método de fabricacion del material absorbente, segin la reivindicaciéon 9,

caracterizado porque luego de dicha etapa de Lavar el material obtenido

con agua destilada y antes de dicha etapa de Secar el material el material
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obtenido, se realiza la etapa de

(k) Lavar el material con agua destilada a temperatura ambiente.

11) Método de fabricacion del material absorbenie, segun la reivindicacién 10,

caracterizado porque en dicha etapa de Lavar el material con agua destilada

a temperatura ambiente, se realizan lavados hasta ensayo negativo de Nitratos

(de baja concentracion de los mismos).

Ing. Jorge Anibal Ferndndez
Responsable de Patentes
Comisién Nacional de Energia Atémica
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"RESUMEN

La invencién consiste en un material absorbente, en especial absorbente
.de iodo y/o cloro, que es una alimina (oxido de aluminio) con un recubrimiento de
plata metalica, con la plata incorporada al grano de alumina.

Otro aspecto de la invencion es un método de fabricacion de dicho
material absorbente, mediante las etapas de Tamizar la Al,O; , Lavar, Secar,
Impregnar la Al,O3 con AgNQO3, Secar el material, Calentar acido Ascérbico y Unir la
AlbO; con el mismo, Calentar el material con el sobrenadante, Eliminar el
sobrenadante, Lavar el material, Secar, Recocer el material y Tamizar el material
recuperando la fraccion entre 60-200 mesh. '

Una aplicacion de la presente invencidn es su utilizacién en Proceso de
produccién de Molibdeno 99

Otra aplicaciéon de la presente invencion es su utilizacién en la

retencion de iodo a partir de soluciones alcalinas o neutras.
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