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FEVALUACION DE LA PRESENCIA DE AZUFRE-35 IN PREPARADOS DE FOSFORO-32.
R. H. Rodriguez Pasqués - F. A, Iglicki - P, E. Cittadini.

Comisién Nacional de Fnergia Atdmica - Direccién de Radioisétopos y
Radiaciones.

El f6sforo-32 es uno de los radionucleidos mis utilizados en me-
dicina y otras actividades, en que sirve generalmente como indicador
del elemento f6sforo. Para ello resultan convenientes su periodo de se
midesintegracién de 14,3 dias y su radiacién beta dura, con energia mi
xima de 1,71 MeV.

Fl método corriente para producir 32P utiliza la reaccién (n,p)
con neutrones ripidos, sobre azufre:

3235 (n ,D) 32p
(95%)

Lateralmente se produce 35S por la reaccién:

34s (n,y) 358
(4,2%)

El periodo del 35S es de 88 dias, y también es emisor beta puro,
pero la energia maxima de sus radiaciones sblo alcanza a 0,167 MeV.

Este radionucleido se encontrard como impureza del 32P en propor-
cién que depende del espectro de neutrones. De ahi que sea necesario

complementar la produccién con el control de la actividad porcentual de
358.

En la literatura se encuentra un método basado en dejar caer la
actividad mas corta del fésforo, y luego medir la de azufre, pero este
procedimiento no puede servir de ninguna manera para el control rutina-
rio (Minze, Baraniak, Reinhard, Leuschke). Otro procedimiento utiliza
una columna de 6xido de magnesio, sobre la cual se absorbe fésforo y se
eluye azufre (Veljkovic y Milenkovic, A/CONF. 15/1; tomo 20, p.45).

Nosotros hemos desarrollado un procedimiento original en que a la
solucién de 3ZP se afiade portador SO4= y se lo precipita con clorhidra-
to de bencidina, en medio 4cido.
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El precipitado de sulfato de bencidina es cuantitativo, reprodu-
cible y de composicién definida, con un factor gravimétrico (sulfato
de bencidina a azufre) convenientemente elevado (8,8).

La precipitacién de sulfato con bencidina tiene la ventaja de
que a efectos de su purificacién, el precipitado puede ser ficilmente
redisuelto en solucién de hidrdxido sbédico, y vuelto a precipitar por
simple acidulacién.

Después de probar distintas condiciones de operacibn se seleccio
naron las siguientes:

Portador: 10 mg de S como SO4=

Portador de retencién para fosforo: 10 mg de P como POg3-
Acidez inicial: 0,5 M, CIH

Volumen de la solucién problema: 30 ml

Concentracién de reactivo: 2% m/v, en alcohol y HC1
Volumen de reactivo agregado: 12 ml

La reaccibn transcurre bien en frio, y el precipitado sedimenta
en pcos minutos. Lo mds practico es realizar la precipitacién y las
operaciones subsiguientes en tubo de centrifuga, revolviendo con vari-
11a de vidrio.

El precipitado con el 35S se separa del sobrenadante por centri-
fugacién. Procediendo con soluciones puras de 35S se comprobé que en
el sobrenadante no queda 35S residual, es decir, que la precipitacién
es cuantitativa.

La medicién de actividad de 35S se realizdé con contador Geiger-
Miller de ventana muy fina, sobre el precipitado filtrado y secado,
montado sobre soporte de pldstico muy delgado (VYNS).

En el Cuadro 1 vemos que la fraccidén de cuentas por minuto de
355 en el precipitado respecto de la cantidad originalmente agregada
es de 30-31%. Dado que en el sobrenadante no queda 35S, se concluye
que el 69-70% de actividad faltante se debe a autoabsorcién de la ra-
diacién beta blanda por el precipitado.

Cuadro 1
cpm iniciales cpm en el recuperacion
de 358 precipitado %
3.245 1.020 31,4
3.221 1.019 31,4
3.232 989 31,0

4.912 1.431 29,1
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La deteccién de 358 desciende a cero cuando se interponce uni
chapa de aluminio con especsor de 30 mg/cm2.

Cuando se estudia la impurificacién del precipitado de sulfato
de bencidina precipitado en el seno de una solucién de 32P se chscrva
que se arrastra consistentemente un 1,8% de la actividad de fésforo dc
la solucién. La relacién lineal entre el P arrastrado y su concentra-
cibén inicial se ve inmediatamente en la figura 1, en quc la variacion
va desde 0 hasta 100 cpm de 32P en la muestra original. Por debajo de
100.000 cpm la adsorcidn aparece algo mayor, pero este caso no sc en-
contraria en la prictica rutinaria.

Para reducir el arrastre, el camino prictico consiste en redisol-
ver en HONa 6 M (calentando suavemente) y reprecipitar agregando porta-
dor PO43~ mis un ligero exceso de reactivo y acidificando con HCI.

Las experiencias muestran que el 32P arrastrado por el segundo
precipitado es del orden de 0,02% de su concentracién inicial. bExperi-
mentalmente s¢ hallaron los valores de adsorcidon en los sucesivos pre-

cipitados que aparccen cn ¢l Cuadro 2.
Cuadro 2

cpm Iniciales cpm % cpm % cpm %
de 32p en 1° ppdo. en 2° ppdo. en 3° ppdo.
94.530 1,40 "o ---
259.553 1,54 0,015 0,005
378.120 1,70 0,004 ---
519.106 1,67 0,03 0,005
708.975 1,80 0,02 ---
852.817 1,78 0,02 0,003
992.565 1,89 0,04 ---

Este mismo cuadro demuestra como se puede mejorar mias la pureza
realizando una segunda reprecipitacién, que es tan sencilla como la
primera.

El precipitado purificado contiene, pues, todo el 35S (a menos
de la disminucién de rendimiento quimico), y un pequefio remanente de
32p. la medicién directa de la actividad del precipitado con contador
G.M. dard actividad de fésforo, Rp, mds actividad de azufre:

Rg: R = Rp + Rg
Interponiendo 30 mg de aluminio/cmZ, la actividad registrada Rg
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es eliminada, en tanto que Rp es disminuida al 84% de su valor inicial.
Llamando Ry; a la medicidén a través del absorbente, Rg1 = 0,84 Rp. Por
lo tanto:

Rg = R - R;1/0,84

Teniendo en cuenta que la autoabsorcién alcanza a 69%, se llega
al valor corregido de actividad de azufre-35, en cpm:

RS-SS = 3’3 (R - 1’19 Ra])

Cuadro 3
cpm iniciales cpm iniciales o/oo de 355 recuperado
de 32p de 355 SenP %
(dpm/dpm)

395.178 1.650 32,0 33,0
473.500 1.600 25,9 32,7
473.500 1.600 25,9 34,4
827.992 825 7,6 35,0
844.875 1.732 15,7 31,5
844 .875 1.732 15,7 32,0
894.690 948 8,12 29,6
894.690 2.104 18,0 32,3

La recuperacifén medida es la que corresponde a recuperacién cuan
titativa, teniendo en cuenta la autoabsorcién de la radiacidén en el
precipitado. Como se ve, es gosible discernir bien una impurificacién
de 32p con sélo 7,6 o/oo de 3°S.

Este trabajo va a ser continuado realizando un estudio comparati-
vo con el método de adsorcién de P en 6xido de magnesio (procedimiento
de Veljkovic y Milenkovic). Segin los datos suministrados por estos au
tores se estima que el resultado no serda superior al método que noso-
tros hemos desarrollado.

Nuestro procedimiento puede ser cémodamente realizado en cuatro
horas, y seguramente en menos cuando se lo practica rutinariamente.
Por todo ello, se espera que podrd ser aplicado exitosamente para con-
trol de pureza radiactiva de preparados de 32P.
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FIGURA 1



