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Resumen: En este estudio se muestra la sintesis y caracterizacion del alfa hidrogenofosfato de circonio (a-ZP).
La sintesis se realiza por medio de la condensacion del fluoruro de circonio, obtenido a partir de arena de mar,
sobre acido fosférico. Se caracterizan sus propiedades fisicoquimicas por medio de estudios de cristalinidad,
morfologia y estabilidad térmica, sus propiedades de superficie se determinan mediante analisis de area
superficial y punto isoeléctrico. Este compuesto sera sometido a pruebas de sorcién de uranilo para determinar
si puede ser usado como barrera de contencién para emisores alfa, pues la naturaleza de estas no han sido aun
bien establecidas

INTRODUCCION
Los desechos radiactivos de alto nivel (emisores alfa) representan un problema para su disposicion final debido
a que sus vidas medias son de miles de afios, por lo que se ha propuesto su confinamiento en sitios de
almacenamiento definitivo en galerias subterraneas a gran profundidad, para evitar la contaminacion del suelo y
agua de la geésfera(”. La construccion de estos cementerios se debe realizar en lugares geolégicamente
estables y ricos en minerales con propiedades de adsorcion que aseguren el almacenamiento a largo plazo, de
al menos 10,000 afios ®. Algunos estudios han considerado que adicionando barreras de contencion colocadas
entre la barrera geoldgica y los contenedores de material radiactivo se puede evitar o retardar eficazmente la
dispersion radiactiva al ambiente. Ciertos minerales tienen la propiedad de sorber emisores alfa en solucion y
pueden ser usados en la construccidon de las barreras de contencién @ Esto es valido para los fosfatos de
calcio (apatitas), las arcillas y los silico-aluminatos naturales, entre otros”). Este tipo de barreras no estan del
todo definidas por lo que aun se hacen estudios de fijacion de emisores alfa en solucién sobre minerales,
naturales y sintéticos para determinar su comportamiento en condiciones de laboratorio y tener criterios para
determinar cuales de ellos tienen las caracteristicas para cumplir con esta funcion®. Este estudio se ha
centrado en la sintesis y caracterizacién de compuestos a base de circonio provenientes de arena de mar.
Durante el proceso de purificacion y acondicionamiento del circon se puede obtener al hidrogenofosfato de
circonio, ya que debido a las caracteristicas quimicas y fisicas que posee, similares a otros fosfatos de
circonio y de lantano®, se presenta como candidato ideal para ser utilizado en estudios de sorcion de algunos

actinidos y lantanidos.
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RESULTADOS Y DISCUSION

1.- Tratamiento de la arena de mar.

1.1 Obtencion del Tetrafluoruro de circonio.

Una cantidad de arena de mar, proveniente de las playas de Baja California Sur, se lava y se coloca en un vaso
de teflén y es humedecida con agua destilada, se adicionan otro tanto del volumen de acido fluorhidrico. Esta
mezcla se calienta en bafo de arena por espacio de 24 h adicionando acido fluorhidrico para mantener el
volumen inicial. Pasado este tiempo se separa el excedente de acido fluorhidrico, lavando varias veces el sélido
remanente (Circén).

1.2.- Sintesis del hidrogenofosfato de circonio (a-ZP).

La fraccion de acido fluorhidrico separada en el proceso anterior es adicionada por goteo lento sobre acido
clorhidrico caliente y en agitacion para evaporar los fluoruros excedentes. Esta solucién se evapora hasta
reducir el volumen a una quinta parte. Sobre esta fraccidn se agregan pequefas cantidades de acido fosférico

concentrado y se agita hasta que aparece un precipitado blanco el cual es lavado, separado y secado.

2.- Caracterizacion del a-ZP.

Una vez obtenido el a-ZP, se caracteriza desde el punto de vista estructural y propiedades de superficie para
determinar el grado de pureza y su respuesta en la interfase soélido/liquido con las técnicas que se describen a
continuacion.

2.1- Morfologia.

La muestra se coloca en un portamuestras de aluminio sobre cinta de carbono. Una parte de la muestra se
recubre con una capa delgada de oro de 20 nm de espesor para hacerla conductora y poder hacer las
micrografias en un Microscopio electrénico de barrido PHILIPS XL-30. La parte no cubierta es usada para
realizar microanalisis EDS con una zonda EDAX asociada al microscopiom. En las micrografias se aprecian
cristales poliédricos regulares extremadamente finos. El analisis EDS revela solamente la presencia de circonio,
fésforo y oxigeno en la relacion 1:2:9, sin trazas de otros elementos. La velocidad de agitacion al momento de la
adicién de la solucién de circonio sobre el acido fosférico tiene un efecto marcado en la conformaciéon de

diferentes agregados cristalinos, como se ve en las siguientes micrografias.



MEMORIAS

CONGRESO NACIONAL DE EDUCACION QUIMICA

Ixtapa, Guerrero del 21 al 25 de septiembre de 2003

Figura 1- .- Hidrogenofosfato de circonio: a) Agitacién a 120 rom, b) Agitacién a 500 rpm.

2.2.- Cristalinidad.

Aproximadamente 0.5 g de muestra en polvo se colocan en un portamuestras y se introducen a un difractémetro
de rayos X, marca Siemens D5000, obteniendo un patrén de difracciéon en un intervalo de 4° a 70° en la
geometria 2 6 (8)). El analisis del difractograma indica la presencia de un compuesto con picos bien definidos,
todos ellos corresponden a al compuesto de formula Zr(HPO4)2. H20, (tarjeta JCPDS 33-1482), no se pudieron
apreciar picos correspondientes a otras fases cristalinas, por lo que se puede decir que el compuesto presenta
gran pureza (Figura 2).

2.3 Estabilidad térmica.

Este analisis es llevado desde la temperatura ambiente hasta 600°C, con lo que se estudia la estabilidad del

mineral en funcion de la temperatura®.

Para realizar este tipo de estudios se utiliza un analizador
termogravimétrico TGA-TDA 51 TA Instruments acoplado a una computadora Thermal Analyst 2000 TA
Instruments. El analisis termogravimétrico de este compuestos indica que el hidrogenosfofato pierde agua de
hidratacion a 140°C , posteriormente el hidrégeno éacido es liberado a 486°C y una ultima fase de
descomposicion a 584°C deja en el residuo al ZrP,0-, que es estable hasta los 1200°C (Figura3).

2.4.- Determinacién del area superficial.

Este parametro se obtiene en el equipo Gemini 2360 V3.03. La técnica BET multipunto nos ayuda a determinar
el area superficial total que presentan los compuestos estudiados'®. En este analisis se muestra el resultado del
area superficial de los compuestos a y b (Figura 1). El resultado para el a-ZP (a) es de 5.77 m*g” , mientras que
el a-ZP (b) es de 4.30 ng‘1 , por lo que el compuesto a) es mas adecuado para los estudios de sorcion. Los
valores usuales varian de 1-20 m%g™.

2.5 :- Determinacion del Punto isoeléctrico.

La técnica de la titulacién en masa fue empleada para realizar este analisis. Consiste en la medicion del pH
resultante del equilibrio de diferentes masas del mismo compuesto en un volumen dado de agua destilada que

se agita por espacio de 24 h en una caja de guantes con atmosfera de nitrogeno. Este se determind por la
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técnica de titulacion en masa, para darnos un valor de pH=3.2 (Figura 4), que nos asegura una regién de pH

donde el uranilo se encuentra formando compuestos mononucleares.
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Figura 2.- Difractograma del a-ZP Figura 3.- Estabilidad térmica del a-ZP ~ Figura4.- Punto isoeléctrico a-
ZP

CONCLUSION

La obtencion del hidrogenofosfato se realizd exitosamente a partir de arena de mar proveniente de las costas
del pacifico mexicano. Este compuesto mostré gran pureza y homogeneidad en el tamafo de grano. Las
propiedades de superficie muestran que este compuesto es adecuado para hacer pruebas de sorcién de

emisores alfa.
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