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Este trabajo tiene como objetivo la obtencion y caracterizacion del TeO, (diéxido de telurio) el cual es
usado como materia prima en la produccion del radiondclido yodo-131. La sintesis del TeO,se lleva
acabo mediante la oxidacion del telurio elemental con HNO3 (4cido nitrico) concentrado en presencia de
aire. En este trabajo se estudia principalmente el efecto causado por la variacion de la temperatura
puesto que la presion se mantiene constante durante el tiempo de reaccion. Para la caracterizacion del
TeO, se emplea la técnica de microscopia electronica de barrido de bajo vacio. Los estudios hasta el
momento, nos indican que el proceso de sintesis tiene un eficiencia alrededor del 85%, en los
espectrogramas se observa una estructura cristalina tetragonal, y el tamafio de grano es
aproximadamente de 9um.

El dioxido del telurio (TeO,) es un cristal que se utiliza en dispositivos acusto-6pticos, este material
ofrece alta homogeneidad Gptica asi como la absorcién y dispersion de la luz corta.

Este trabajo trata de la obtencién y sinterizacion del TeO, con la finalidad de emplearse como materia
prima para la produccién del radioniclido trazador yodo-131 (**!1), que se emplea en el érea de la
medicina. El *!| es un radiofarmaco que sirve para observar el funcionamiento de la glandula tiroides,
por ende el TeO,debe reunir ciertas caracteristicas fisicoquimicas, es decir un alto grado de pureza,
para evitar que no sea dafiino a los pacientes que ingieren ciertas dosis de **!1.

El dioxido de telurio se obtiene a partir de la reaccion entre el telurio elemental y acido nitrico
concentrado en presencia de aire en un sistema cerrado. Para observar el efecto de la temperatura
sobre la velocidad de reaccion en la obtenciéon del Teo,, es necesario llevar a cabo la reacciéon a
diferentes temperaturas manteniendo constante el flujo de aire y el caudal de agua de enfriamiento.
Mediante las técnicas de microscopia electronica de barrido de bajo vacio se obtiene la caracterizacion
para el TeO, pulverizado y sinterizado a dos diferentes temperaturas. Para que exista mayor captacion
de !l es necesario hacer que el TeO, presente mayor porosidad, esto se logra con el proceso de
sinterizado. El sinterizado del TeO,, es importante, porque mediante la formacién de poros internos,
que se forman durante el proceso de sinterizado, es posible capturar, el I'*! que se produce durante su
irradiacion en el reactor nuclear.



En la sintesis de TeO, se emplea telurio (Te) elemental marca Merck con una composicién de: Te
(telurio) 99%, CI (cloro) 0.05%, S (azufre) 0.01% y Se (selenio) 0.05%, &cido nitrico (HNO3)
concentrado, hidroxido de sodio (NaOH) como solucion dilutora con una concentracién 0.1N.

El equipo (Fig 1), esta integrado por: reactor tubular de vidrio, horno eléctrico, refrigerante, dos
dilutores verticales, conectados en serie, bomba de vacio, mandmetro, controlador de
temperatura y accesorios tales como mangueras, llaves, termopar tipo k, etc. Las técnicas usadas
para la caracterizacion del TeO, son: microscopia electronica de barrido (MEB) y de bajo vacio
(MEBBYV) donde se obtiene: tamafio de grano y de poro, forma del grano, composicion cuantitativa
y cualitativa. Para la titulacion de las alicuotas extraidas del segundo dilutor de cada experimento
se emplea la técnica 4cido-base, para determinar el % volumétrico de HNO3 en funcién del tiempo
de reaccion. Para la relizacion de estudios cinéticos, se emplea la técnica de titulacion en
alicuotas extraidas durante el transcurso de la reaccion en le segundo dilutor del equipo de
obtencion de TeO,. Con estos estudios cinéticos de la reaccion y caracterizacion del TeO,, es
suficiente par obtener el ***I con un mejor rendimiento y alta pureza quimica.

Fig. 1. Proceso de obtencion de TeO,

Es necesario que el reactor, donde tiene lugar la reaccion entre el Te y HNO3, se mantenga limpio y
seco; asi como inspeccionar el ensamble del equipo para evitar fugas ya que desde el inicio de la
reaccion hay desprendimiento de vapores. El primer paso para llevar a cabo la reaccién de oxidacion
es colocar 15g de Te en forma de polvo en el reactor tubular situado sobre el horno eléctrico y afadir
rapidamente 70ml de HNO;. Después de cerrar el reactor perfectamente se incrementa lentamente la
temperatura hasta alcanzar la requerida y controlar la reaccion. El aire que entra en el reactor oxida
lentamente al Te y el refrigerante, que esta unido directamente al reactor, condensa una gran cantidad
de HNO;evitando que escapen los vapores de NO, producidos. Se requirid un 106 % de exceso de
HNO; para asegurar que la reaccion se complete, el tiempo de reaccion es de aproximadamente de



2.5h, durante este tiempo se sacan alicuotas de uno del dilutores en periodos de 15min entre cada
extraccion. El calentamiento se contindia para recuperar el producto lo mas seco posible e incrementar
el rendimiento de la reaccion.

Después de completar la reaccion se desconecta el controlador de temperatura, se para el burbujeo y
el reflujo de agua del refrigerante, finalmente se deja enfriar el reactor a temperatura ambiente.

Para eliminar las impurezas del TeO, se introduce en una estufa a 36°C por 24h, posteriormente en
una mufla a 600°C también durante 24h. El TeO, seco que se extrae del horno se pulveriza y se pesa
para conocer el rendimiento de la reaccion. El TeO, pulverizado se divide en dos partes una para
realizar los estudios de caracterizacibn mediante la técnica de microscopia electrénica de barrido de
bajo vacio, y la otra para hacer un lingote mediante el proceso de sinterizado, este se logra
introduciendo una muestra de TeO, en un tubo de cuarzo y este a su vez en un horno automatico a una
temperatura de 7002C en un tiempo de 15min, después pasa al proceso de sinterizado. El sinterizado
tiene como propdsito generar poros internos donde se permita atrapar al **!l en forma de gas.

Debido a que la reaccion de oxidacion entre el telurio y el acido nitrico es exotérmica se observa
desprendimiento de vapores los cuales en un principio son de color café oscuro mientras que en la fase
terminal de la reaccion estos van atenuandose a un color amarillo y son demasiado téxicos puesto que
provienen del NO, producido durante la reaccion. A pesar de que la reaccion es exotérmica después
de 10 minutos, se incrementa la temperatura con ayuda del controlador por arriba de los 83°C ya que
a esta se acentta la descomposicion del HNOg. El color que presenta el TeO, después de extraerlo del
horno, en donde se termind de secar a 600°C, es entre blanco y amarillo, pero cuando se pulveriza
finamente se pierde el color amarillo quedando el producto totalmente blanco.

Fig. 2. TeO, pulverizado

Se obtuvo un rendimiento de reaccion del 85% a pesar de que el proceso de obtencion de TeO, se
lleva a cabo en un sistema cerrado ya que se perdia una gran cantidad de producto al extraerlo del
reactor.



Los espectros de las figuras 2 y 3, obtenidos mediante la técnica MEBBYV, nos muestran las sefales de
oxigeno y telurio con energias caracteristicas de las capas y subcapas del Te. En el caso del TeO,
pulverizado se aprecia que el oxigeno se encuentra en 0.5KeV y el telurio en 3.8KeV con subniveles en
3.3,4.1,4.3,4.6 y 4.8 KeV, este comportamiento se repite en el espectro para el TeO; sinterizado. En
las figuras 4 y 5, obtenidas del MEB, se repite el comportamiento en cuanto a las energias del oxigeno
y telurio. Con respecto a la forma de grano que presenta el TeO,, en las Figuras 8 y 9 se nota
perfectamente que no es circular sino mas bien tetragonal ya sea pulverizado o sinterizado. Asi mismo
en las figura 7 se observa que existen espacios huecos (porosidad) en el TeO, sinterizado, puesto que
en el pulverizado los granulos se acomodan a azar

Las Figs. 10 y 11, tomadas en el MEBBV, muestran el tamafio de los granos mas pequefios de cada
muestra estos miden alrededor de 7um. Sin embargo en la técnica MEB ademas de medir los granos
también fue posible medir la porosidad, resultando un tamafio de grano aproximadamente de 11 umy
un tamafio de poro para el TeO; pulverizado de 5um mientras que para el sinterizado fue de 15um.
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Fig.2.Espectro TeO, pulverizado, MEBBV Fig.3. Espectro TeO; sinterizado, MEBBV
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Fig.4. Espectro TeO; pulverizado, MEB Fig.5. Espectro TeO, sinterizado MEB
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Fig.6. Porosidad TeO, pulverizado, MEBVV Fig.7. Porosidad TeO, sinterizado, MEBVV
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Fig.10. Didmetro granulo TeO; pulverizado, MEBVV Fig.11. Didmetro granulo TeO; sinterizado, MEBVV

En la tabla 1 se enlistan las composiciones masicas obtenidas mediante la técnica de microscopia
electronica de barrido y de bajo vacio para cada componente del TeO,, se puede notar que existe
mayor porcentaje de telurio con respecto al oxigeno.
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Elemento TeO, TeO, TeO, TeO,
pulverizado sinterizado pulverizado sinterizado
Telurio 77.23 80.09 89.1 89.43

Tabla 1: Porcentaje masico de oxigeno y telurio en el TeO,

La grafica 1 nos muestra el comportamiento de la reaccion a diferentes temperaturas, en donde se
grafica %HNO; vs tiempo, el porcentaje volumétrico de HNO; contenido en cada alicuota se
determina de acuerdo a la siguiente relacion:

m.e.qxmlx N y

%HNO, = 100

Donde: m.e.q. miliequivalentes de &cido nitrico
ml Volumen (ml) de NaOH 0.005N gastados en la titulacion
N Normalidad del NaOH usado como titulante
P Peso de la muestra en volumen (ml).

Las curvas obtenidas nos indican que la velocidad de reaccién se incrementa a medida que disminuye
la temperatura, con respecto al tiempo. Una de las perturbaciones en la titulacion acido-base fue el
cambio de concentracion de la solucion dilutora (NAOH 0.1N) entre cada experimento, ya que cada vez
resultaba con mayor acidez. Es importante hacer notar que los experimentos se realizaron desde
2252C hasta 1502C.
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Graf.1. Comportamiento de la reaccién con respecto al tiempo



De acuerdo a los resultados obtenidos en las técnicas empleadas para la caracterizacion del TeO,, se
concluye que es un compuesto cristalino con una estructura tetragonal, y con un tamafio de grano
aproximadamente de 9 um.

Con el di6xido de telurio sinterizado se maximiza la captacion de **!l en forma de gas. El analisis
qguimico para el TeO, nos muestra que el telurio esta presente entre el 80 y 90%.

Finalmente es mejor llevar a cabo la reaccién a bajas temperaturas debido a que a mayor temperatura

se ve afectada la velocidad de reaccion esto se constata en las figuras presentadas donde los granos
se encuentran compactos.
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