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RESUMEN

Se consideran varios procedimientos estudiados
y puestos a punto para obtencién de cantidades
limitadas de radionucleidos de interés, mediante
el uso del sincrociclotrén Phillips, de 28 MeV (deu-
terones), o del reactor RA 1 (tipo Argonaut), de
la Comisién Nacional de Energia Atdémica.

En primer término se describen las caracteristi-
cas de los aparatos antes citados y sus modalidades
propias en relacién con su capacidad de producir
radioisétopos.

A continuacién se tratan los casos individuales
de distintos nucleidos de interés, a saber: 2¢Na,
198 Ay, 82Br, 45Ca, 32P, 59Fe, 131]. Se describen los
métodos radioquimicos seguidos, propios o adap-
tados, y los rendimientos correspondientes.

Por utlimo se discuten los procedimientos em-
pleados en la calibracién de las actividades obte-
nidas.

INTRODUCCION

El uso de radioisétopos en la Republica Ar-
‘gentina radica principalmente en el campo tera-
péutico, es decir, el consumo fundamental corres-
ponde a iodo-131, fésforo-32, cobalto-60, oro-198
y hierro-59, cuyos periodos de semidesintegracion
(salvo de .oro-198) exceden los ocho dias. En el
pais no existe todavia un reactor nuclear adecuado
para producir altas actividades de tales radionu-
cleidos, de modo que la mayor parte de los radio-
isotopos que se consumen es importada.

La Comisién Nacional de Energia Atémica estd
comenzando a producir sustancias radiactivas por
si misma; para ello se ha dispuesto ya la construc-

* Trabajo presentado en el Séptimo Congréso Latino-
americano de Quimica. Marzo-Abril, 1959. VI-148.

cién de un reactor de finjo nemirdmico saficente
En la actualidad se poser instrumental apropiado
para obtener cantidades dniles, de alisumos Sotopos
radiactivos de interés priction, por cjcanplo oro-198
para tratamiento de tmmores o sodio24 para imves-
tigacion fisicoquimica vy médica.

En este rabajo se da a2 conocer ¢l estado ac-
tual de progreso em las tareas relativas a produc-
cién de radioisotopos mediante el sincrociclotrén
y el reactor RA 1. Estos dltimos se describen a
continuacion, para seguir con la consideracién par-
ticular de los procediniientos radioquimicos, pro-
pios o adaptados, que se utilizan en la produccién
de cada radiois6topo.

Sincrociclotron

Esta disenado para acelerar deuterones hasta
una energia nominal de 30 MeV, y particulas alfa
hasta 60 MeV. '

El campo magnético es de unos 14,000 gauss, y
el eléctrico. alterno, de 12,000 volt; la frecuencia
es de 10.6 megaciclos por segundo, con una mo-
dulacion de 49, realizada por variacién capacita-
tiva periddica; se logra asi un pulso de particulas
aceleradas cada 500 microsegundos, dando corrien-
tes de blanco de hasta 30 puA, medidas con blanco
aislado y microamperimetro. La refrigeracién del
blanco se realiza mediante agua corriente, con un
caudal adecuado para la disipaciéon de un kw.

Esta mdquina permite lograr una gran canti-
dad de reacciones nucleares inducidas por deute-
rones y particulas alfa, e indirectameénte por neu-
trones, rdpidos o moderados. Como ejemplo pue-
den citarse reacciones tales como (d, p), (d. 2p).
(d, @), (d,ap), (0, p), (0, o), (n, 2p), (M aph
etc. que han sido comprobadas en el curso de las
investigaciones radioquimicas. Dado que se trata
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2= wn wmcrociclotron las actividades obtenibles por
2w &= irradiacion oscilan entre los micro y los

IR OIS

Resctor RA 1:

%: de tipo térmico, heterogéneo y refrigerado
.= 2zua comun, desarrollado sobre el modelo Ar-
somaut, del Laboratorio Nacional de Argonne, de

s Estados Unidos. Su potencia puede llegar a los
10 kw térmicos, y su flujo maximo es de 10! neu-
crones por centimetro cuadrado y por segundo.
Esencialmente estd constituido por un prisma de
grafito de aproximadamente 1.50 m por 1.50 m en
su base y 1.20 m de altura. Dentro del prisma
existe un espacio anular entre dos tanques de alu-
minio cilindricos coaxiales. El- tanque de menor
didmetro estd también relleno de grafito, en el cual
se abren los conductos para introducir las mues-
tras a irradiar. El grafito del prisma y el del tan-
que interno constituyen el reflector. En el espacio
anular van distribuidos los elementos combustibles
y el sistema de moderacion del reactor, consistente
en agua comun y segmentos de grafito.

Los elementos combustibles estin formados por
planchuelas de aluminio rellenas con una mezcla
uniforme y comprimida de polvo de alumnio y
6xido de uranio enriquecido al 209; estas plan-
chuelas se disponen paralelas entre si, fijas en ar-
mazones de aluminio. El arranque de la reaccién
en cadena se produce mediante una fuente auxi-
liar de neutrones.

Se han reunido en una tabla las activaciones
practicables por captura, y las actividades resul-
tantes, en microcuries. (1)

Sob1o-24

Periodo de semidesintegracion: 15.0 h.
Radiaciones: beta de 1.39 y 4.7 MeV.
gamma de 1.37 y 2.75 MeV.

El Na-24 como trazador tiene una aplicacién
muy difundida en los campos médico, quimico e
industrial. En el caso de este radioisétopo la pro-
duccién local reviste especial interés, pues su pe-
riodo relativamente corto obliga a un rdpido trans-
porte, no siempre posible, desde los centros pro-
ductores corrientes.

A continuacién se detallan dos métodos distin-
tos que se han puesto a punto para la obtencién
de Na-24. Se basan en dos reacciones nucleares que
se producen con los deuterones acelerados a 28
MeV en el sincrociclotrén.

Por reaccion **Na (d, p)*Na

Se irradian 50-100 mg de bicarbonato de so-

QU I M.

MEX. Vol. IV (5)
dio p.a. en el sincrociclotréon y luego, mediante
una simple operacién quimica, se lo transforma
en una solucién de cloruro de sodio. :

Se ha elegido el bicarbonato de sodio porque
garantiza la obtencién de Na-24 radioquimicamen-
te puro, aun en irradiaciones largas y porque no
es higroscopico como el carbonato. Sin embargo
en el caso de irradiaciones de menos de 5 h de
duracién puede ser sustituido con ventaja por el
cloruro de sodio, ya que este ultimo contiene mas
porcentaje de sodio por unidad de peso y ademas,
permite que la operacion quimica se reduzca a
una simple disolucién.
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Fig. 1

La simplicidad de la marcha quimica en este
método, facilita la resolucién del problema de pro-
teccion del operador contra las radiaciones, me-
diante la instalacién de un sencillo aparato que
puede accionarse desde atrds de una pared de plo-
mo por vacio, electricidad y transmisiones mecani-
cas. Este dispositivo estd actualmente en montaje
y prueba y se presenta en la Fig. 1; se describe
a continuacion la técnica operativa correspon-
diente:
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El bicarbonato irradiado se descarga automati-
camente dentro del recipiente A. Dicho recipiente
con su soporte son ubicados mediante pinzas ade-
cuadas sobre la plataforma B. Toda la operacién
que sigue se realiza detrds de plomo. Por medio
de una palanca exterior se sube la citada plata-
forma, de modo que el recipiente A queda cerra-
do. Se envia desde afuera de la pared protectora
un pequefio volumen de agua a dicho recipiente
y se favorece la disolucién de la sal por burbujeo
de aire. Esta operacidn, asi como el movimiento de
liquidos dentro del aparato se efectiia mediante la
adecuada aplicacién de vacio en A, C, F o G.

De este modo se filtra en D la solucién obte-
nida y se trasvasa al evaporador E, cuya camisa exte-
rior contiene agua en ebullicién. La solucién se
acidifica introduciendo 4cido clorhidrico concen-
trado en E y se evapora ahora al vacio hasta se-
quedad; entre C y la linea general de vacio se
interpone un frasco lavador con solucién de hi-
droxido de sodio al 309%,. Se vuelve a evaporar a
sequedad, previo agregado de pequefias cantidades
de dcido clorhidrico y agua (en ese orden), repi-
tiéndose nuevamente esta operacién con agua para
purgar de gas clorhidrico el evaporador E.

Inmediatamente la solucién es trasvasada a F
a través del filtro. Se comunica F con el aire y se
aspira desde G con una jeringa hipodérmica, ex-
terior a la pared de plomo, que permite medir el
volumen que se desea pasar de F a H. Se intro-
duce ahora en H el volumen de agua que sea ne-
cesario y se homogeneiza la solucién por burbujeo
de aire.

Finalmente se abre el robinete I mediante un
mecanismo accionado desde afuera y el liquido se
vierte dentro del envase de expendio. La platafor-
ma B’ es solidaria con la B y se baja moviendo la
palanca citada al principio. Con ello el frasco que-
da libre para ser sometido a las operaciones de cie-
rre y esterilizacion.

Después de cada trasvase es conveniente efec-
tuar un lavado con 2 6 3 ml de agua para mejorar
el rendimiento de la operacion.

Fn caso de destinarse el Na-24 para uso médi-
o, el agua empleada en las operaciones debe ser
recientemente tridestilada para que esté libre de
pirégenos. El aire que entra en el aparato o el
que estd en contacto con liquidos que entran en
=l en las distintas operaciones, debe ser filtrado a
través de gasa estéril.

Resultados:

Irradiando 50 mg de bicarbonato de sodio du-
rante 60 min con una corriente de deuterones de
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4-5 uA, pueden obtenerse 630 uC de Na-24 de una
actividad especifica de 24 pC/mg de NaCl. La so-
lucién fisioldgica correspondiente contiene enton-
ces, 212 uC/ml. Estos datos corresponden a medi-
ciones realizadas 3 h después del fin de irradia-
cién, o sea, completada la marcha quimica.

El Na-2%¢ obtenido es radioquimicamente puro
y libre de pirégenos. El anilisis espectroscopico del
cloruro de sodio gue resulta del tratamiento qui-
mico, indica que es un producto puro, adecuado
para el empleo en los campos citados. En la actua-
lidad se efectiian normalmente entregas semana-
les o quincenales de Na-24 producido por este mé-
todo, a laboratorios de imvestigaciones fisicoqui-
micas y médicas de la dudad de Butnos Aires.

En previsién del légico incremento de la de-
manda se ha disefiado el dispositivo 2 gue antes se
hizo referencia; conviene destacar, ademds, que el
mismo es especialmente adecuado para procesar
Na-24 producido en un reactor nuclear mediante
la reaccién 22Na(n, y)**Na, que es la que mds se
empleard cuando el proyectado reactor de flujo
alto, permita obtener actividades especificas sufi-
cientemente elevadas de dicho radioisétopo.

Por reaccion *"Al (d, ap)* Na

Se irradia una chapita delgada de aluminio
p-a. con deuterones y el Na-24 se separa del blan-
co, prdcticamente libre de portador, aplicando el
método Hollbach y Yaffe (2), el que se ha modi-
ficado en la forma siguiente:

La parte activada de la chapa de aluminio se
corta y disuelve en un pequefio volumen de una
mezcla de partes iguales de dcido clorhidrico con-
centrado y agua oxigenada 100 Vol. Se evapora
hasta unas pocas gotas de liquido y se agrega la
minima cantidad de agua para disolver el residuo.
La solucién se pasa por una columna de intercam-
bio, constituida por resina catiénica Dowex 50 X
8 W, siendo sus dimensiones 10 cm X 0.65 cm2. De
inmediato se eluye el Na-24 con 4cido clorhidrico
0.4 N. La actividad del liquido que sale de la co-
lumna se monitorea en forma continua con tubo
G.M. e integrador, lo que permite escoger la frac-
cién que contiene el radioisétopo. Dicha fraccién
se evapora hasta casi sequedad. Como la resina
cede un poco de materia orgdnica, se agrega un
pequefio volumen de agua regia, la que se evapora
hasta unas pocas gotas de liquido. Se vuelve a agre-
gar agua regia y se lleva justamente a sequedad.
El tratamiento se repite dos veces consecutivas con
acido clorhidrico concentrado, para eliminar los
iones nitrato. Se extrae el residuo con varias por-
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Ciomes pequenias de agua fria y esta solucién se
“emiriiuza para eliminar los insolubles. :

L5 reactivos empleados en la marcha quimica
“whem reunir las mismas exigencias que en el mé-
“wo anterior. La duracién total de la misma es
= cuawo horas y media aproximadamente.

Resuliados:

Irradiando el citado blanco de aluminio
durante 60 min se obtienen, terminada la mar-
cha quimica, 250 uC de Na-24; este dato es para
una corriente de deuterones de 4-5 pA. Como de
la separacién quimica resulté una solucién cuyo
residuo seco total era de 4.5 mg, la actividad es-
pecifica correspondiente es de 77 uC/mg.

Este método fue estudiado con el fin de produ-
cir Na-24 de alta actividad especifica. Es de notar
que esta ultima, asi como la actividad total pue-
den ser aumentadas irradiando blancos de alumi-
nio de masa mayor. Las investigaciones contintian
en este sentido, considerdndose posible, en base a
experiencias solo aproximadas, la obtencién de
10 mC de Na-24 por hora de irradiacién.

En ambos métodos la actividad obtenida puede
incrementarse, en forma proporcional como es ob-
vio, aumentando la corriente de blanco o el tiempo
de irradiacion.

Oro-198

Periodo de semidesintegracion: 2.7 dias.
Radiaciones: beta de 0.96, 0.29 y 1.37 MeV.
gamma de 0.411, 0.67 y 1.09 MeV.

En la actualidad el uso del oro radiactivo estd
muy difundido tanto como coloide, para el trata-
miento de cdncer cavitario (intrapleural o intrape-
ritonal), o como oro metélico, en forma de peque-
fias semillas muy utilizadas para hipofisectomias
fisicas (en casos de cdncer de mama generalizado),
para implantacién en tumores, etc. En cualquiera
de las formas en que se emplea, el oro debe tener
una actividad especifica superior a 150 mC/g.

Oro coloidal radiactivo

El método quimico seguido es una modifica-
cién del utilizado por F. Hudswell et al. (3).

En este caso, el método consiste en atacar el
oro con agua regia. Una vez disuelto se lleva a se-
quedad, y se disuelve el dcido triclorodurico en
agua tridestilada, libre de pirégeno. Se reduce a
oro metdlico, con glucosa en medio alcalino, en
presencia de gelatina como coloide protector.

El hecho de tener que trabajar con altas acti-
vidades, es sin duda la principal dificultad con
que se tropieza. Con el propésito de obviarla y
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alcanzar al mismo tiempo una produccién regular
de coloide oro radiactivo, se ha disefiado un apa-
rato que durante la operaciéon queda protegido
por una barrera de plomo de espesor adecuado,
siendo su manejo por control remoto (con aire a
presién, vacio, electricidad y transmisiones mecd-
nicas) y visualizdndose las operaciones por medio
de espejos.

Tal aparato, que puede verse en las Figs. 2 y
3 trabaja de la siguiente manera:

Fig::2

Se introduce el oro. metalico irradiado por la
boca B del balén A. Calentando el balén mediante
el bafio-maria C, se efecttia el ataque con el agua
regia. Se lleva a sequedad succionando por E y pa-
sando los vapores dcidos a través de dos torres con
cal sodada. Se hace entrar el agua tridestilada por
F y se agita la solucién inyectando aire a presién
por H. Lograda la disolucién se hace el vacio des-
de T, de manera tal que la solucién de dcido clo-
rodurico pase al recepticulo I. Luego se abre la
llave J, poniéndose en contacto el dcido clorodurico
con la solucién alcalina de gelatina y glucosa, en
el balén K. Se agita con burbujeo de aire, man-
teniendo la mezcla a una temperatura de alrede-
dor de 65° con el calefactor L. El coloide es lle-
vado entonces al recepticulo M, succionando des-
de N. Por ultimo, se abre la llave O y el coloide
pasa al envase P. Ese envase es el que, luego de ser
tapado, esterilizado y controlado, se expende al
consumidor.

Las llaves G, J y O son tubos de litex que cie-
rran por estrangulacién.

Normalmente, este aparato trabaja con 400 mg
de oro irradiado, siendo las cantidades de reacti-
vos empleados, las siguientes: 6 a 8 ml de agua re-
gia en el ataque y 28 ml de agua tridestilada libre
de pirégenos, para la disolucién. Las caracteristi-
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cas del coloide protector son: para la misma can-
tidad de oro, 18 ml de gelatina al 209, 4.5 ml de
hidréxido de sodio al 20%,, 50 ml de agua trides-
tilada libre de pirégenos y 25 g de glucosa em-
pleada como reductor.

En caso de necesidad, el aparato puede proce-
sar hasta 'l g de oro por operacién. La duracién

QuIM . *MEX. 19

ha sido empleado para transformar en el pais oro
radiactivo metdlico importado, en oro coloidal.
Oro metdlico radiactivo

Se preparan pequeiios cilindros de oro de 1 mm
de didmetro por 3 mm de longitud. Dichos cilin-

Fig. 3

del proceso es aproximadamente de una hora. El
coloide se esteriliza manteniéndolo 30 min en au-
toclave a 110° y 1.75 atm de presién.

La estabilidad del coloide lograda con este mé-
todo es elevada. El tamafio de las particulas oscila
entre los 150 y 300 A y el pH es aproximadamen-
te 6. Las pruebas de toxicidad y pirégenos dan re-
sultados negativos. Hasta el momento este aparato

dros se lavan con icido nitrico concentrado, alco-
hol y éter. Una vez asi tratados se irradian en el
reactor RA 1, dentro de un tubo de polietileno.
Luego de la irradiacién, los cilindros de oro son
pasados a un pequefio frasco de vidrio Pyrex y se
esterilizan.

También se preparan estas mismas semillas con
una cubierta de platino de 0.1 mm de espesor, que
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tiene por objeto filtrar aproximadamente el 90%,
de las radiaciones beta del Au-198.

En ambos casos la actividad obtenida por se-
milla es de alrededor de 5 mC.

Semillas de este tipo ya han sido usadas en la
Argentina por centros de tratamiento con radio-
is6topos.

CALCI0-45 .SIN PORTADOR

Periodo de semidesintegracién: 164 dias
Radiaciones: beta de 0.25 MeV.
; No presenta rayos gamma.

Se ha puesto a punto un método para obtener
Ca-45 sin portador mediante la reacciéon nuclear:

458¢ (d, 2p)*Ca

Se produce simultdneamente radioescandio, cuyo
periodo de semidesintegracién es 84 dias, por la
reacciéon:

455¢ (d, p)*®Sc

Como consecuencia de sus radiaciones beta y
gamma, el trabajo hasta la separacién de la frac-
cion escandio debe realizarse con la debida pro-
teccién. En cambio, no presenta problemas el sub-
siguiente trabajo con la actividad de Ca-45, pues
éste es un emisor beta débil.

El radiocalcio sin portador se estd empleando
en una serie de trabajos de investigacién sobre el
metabolismo animal del calcio.

Teécnica:

Se irradia 6xido de escandio con deuterones
v se deja decaer la actividad de la muestra irra-
diada por unos 15 dias. El 6xido se disuelve pos-
teriormente en dcido clorhidrico calentando sua-
vemente en un vaso de precipitados de 250 ml cu-
bierto por un vidrio de reloj para evitar proyec-
ciones. Estas operaciones se efectiian detrds de un
blindaje de plomo. Lograda la disolucién se pre-
cipita el escandio con solucén de hidréxido de
amonio al 109, libre de CO,. Para evitar una po-
sible coprecipitacion de Ca-45 se agregan previa-
mente a la precipitacién del escandio 100 mg de
portador bario. Se centrifuga el precipitado de hi-
dréxido de escandio. En la solucién sobrenadante
se encuentran el bario y el calcio. De este liquido
se precipita la totalidad del bario como carbo-
nato, con solucién al 109, de carbonato de amonio
en caliente. En el precipitado coprecipita el Ca-45.
Se filtra y se disuelve el precipitado en dcido clor-
hidrico al 10%,. Se lleva luego hasta casi sequedad
y se trata con dcido clorhidrico concentrado sa-
turado de éter etilico. De esta'manera se disuelve
unicamente el Ca-45. La solucién éter-dcida se eva-

°
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pora cuidadosamente sobre una plancha de hierro
caliente. Una vez evaporada se disuelve en agua

destilada.

Resultados:

Por irradiacién de 170 mg de éxido de escan-
dio espectroscopicamente puro, durante 19 h con
una intensidad de haz de 10 pA se obtiene una ac-
tividad de 2 pC de Ca-45 radioquimicamente puro.

Hierro-59

Periodo de semidesintegracion: 45.1 dias
Radiaciones: beta 0.462 a 1.56 MeV.
gamma 0.191 a 1.29 MeV.

Este radioisétopo se produce en nuestro labo-
ratorio irradiando cobalto en el sincrociclotrén
con deuterones:

5%9Co (d, 2p)**Fe

Como blanco se utiliza una chapita delgada de
cobalto puro de 2 cm de largo por 0.5 cm de an-
cho; el radiohierro se obtiene puro mediante se-
paracién quimica. El Fe-59 por su periodo de se-
midesintegracién y radiaciones, puede ser utilizado
muy ventajosamente en la investigacién hematold-
gica.

Técnica:

En un vaso de vidrio de 250 ml el cobalto irra-
diado se ataca con dcido nitrico 2N; se agita len-
tamente y se deja en reposo hasta disolucién com-
pleta. La solucién se evapora a sequedad cuidando
de evitar proyecciones. Después de enfriar el resi-
duo se trata con 10 ml de 4cido clorhidrico exento
de hierro v se lleva a sequedad. Se enfria y se trata
del mismo modo el nimero de veces que sea nece-
sario hasta eliminar totalmente los vapores nitrosos.

El residuo seco se disuelve en 10 ml de dcido
clorhidrico 6N, se agregan 5 mg de hierro porta-
dor y se transfiere a una ampolla de decantacién
que contiene 15 ml de éter etilico puro. Se agita
fuertemente y repetidas veces para extraer el hie-
ITo, que pasa a la fase etérea; ésta se transfiere a
otra ampolla en la que se agita con 15 ml de agua
para reextraer el hierro. La fase acuosa se separa
y se le agrega dcido clorhidrico hasta concentra-
cién 6N y 10 mg de cloruro cobaltoso, como por-
tador de retencién. Vuelve a extraerse el hierro
con éter. Se repite la extraccién etérea 2 veces mas,
en las condiciones antes indicadas para asegurar la
pureza radioquimica del Fe-59.

Para realizar las extracciones se trabaja con un
sencillo dispositivo que permite agitar la ampolia
de vidrio sin que el operador quede expuesto =
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las radiaciones. Se ha proyectado un pequefio apa-

rato que permitird una extraccién continua.

Resultados:

Irradiacién en el sincrociclotrén con un haz de
10 pA durante cuatro horas, se obtienen 20 puC
de Fe-59. Estd en estudio la variaciéon del rendi-
miento en funcién de cantidades variables de por-
tador hierro.

Iopo-131

Periodo de semidesintegracion: 8.05 dias
Radiaciones: beta 0.250 a 0.810 MeV.
gamma 0.284 a 0.722 MeV.

Se ha puesto a punto un método que permite
obtener I-131 de alta actividad especifica. Las reac-
ciones nucleares que se han utilizado para la ob-
tencién de este nucleido son:

a) En el sincrociclotrén, irradiando teluro con
deuterones:

130Te (d, p)is1Te Sis 181]

b) En el reactor, irradiando teluro:

130Te (n, y)131Te £t 1811

El método de procesamiento se basa en la di-
solucion del teluro en una mezcla oxidante, con
posterior reduccién por acido oxalico y destilacion
del iodo radiactivo. (4)

Aparato:

Se lo ha diseflado para que permita realizar las
operaciones quimicas mediante manejo a distan-
cia, con lo que se evita la exposicion del operador
a las radiaciones. Estos requerimientos se han te-
nido muy en cuenta, ya que con este aparato se
procesaran las altas actividades de I-131 que se
produzcan en el futuro reactor.

La demanda de I-131 es muy grande pues se lo
utiliza en diagndstico y tratamiento del bocio, asi
como en la radioterapia del cdncer de tiroides.

El esquema del aparato se muestra en la Fig. 4.
Estd construido en vidrio Pyrex y montado detrds
de una pared de plomo, a través de la cual se lo
puede manejar por medio de manipuladores.

El balén 1 se halla provisto de una espiral re-
frigerante a y de dos bocas, por una de las cuales
se introducen los reactivos, insertandose en la otra
un refrigerante a reflujo C;, que se contindia en
otro G, hasta el balén 2. Una prolongacion de este
refrigerante hace que el destilado de 1, sea reco-
gido por el contenido del balén 2. La boca b po-

QUIM.
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see una tapa esmerilada cuya forma especial per-
mite levantarla desde una distancia prudente. Con
la otra boca del balén 2 se une el refrigerante Cg
que va al balén 3; un tapén esmerilado en ¢, per-
mite la adicién de reactivos. Por la otra boca del
balén 3 penetra el refrigerante C, cuyo extremo
superior, conectado a una bomba de vacio, per-

mite en un momento dadn grmerar Ema CETIemte
de aire, que pucde pemcoar por caaligueer seocde
del aparato; dicha curienirc de aive se ntlia para
enfriar o para fadlitar b mexda de Jos reactves
agregados, por burbujeo.

Procedimienio:

El teluro irradiado se introduce cuidadosa-
mente en el balén 1 por la boca b, donde la mezcla
de 4cidos crémico y sulfurico lo disuelve por com-
pleto en caliente, luego de lo cual, el teluro y el
iodo se encuentran al estado de dcido teltrico y
i6dico respectivamente. Se enfria a temperatura
ambiente haciendo pasar agua fria por la espiral
refrigerante y aire frio a través del balén 1. La
posterior reduccién con 4cido oxdlico puede ser
muy violenta y debe ser cuidadosamente contro-
lada. El iodo se encuentra al estado de iodo libre
y puede ser destilado hacia el balén 2, para lo
cual se corta la circulacién de agua del refrige-
rante C;, vaciando su contenido y se lleva a ebu-
lliciéon la mezcla del balén 1. En el balén 2, el
iodo destilado se pone en contacto con una solu-
cién diluida de hidréxido de sodio, en la que se
ha hecho burbujear diéxido de azufre; esta solu-
cién reduce al iodo al estado de ioduro.

Para separar las impurezas que, debido al arras-
tre mecdnico, pudieran haber pasado junto con
el iodo, se oxida éste con permanganato de pota-
sio y se repite la reduccién con dcido oxdlico para
su posterior destilacién. La mezcla destilada al
balén 3 se hierve para eliminar el exceso de di-
oxido de azufre. Por medio de vacio se trasvasa a
F, donde se lleva a pH 7.
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&) B 008 gueda asi en condiciones de ser utili-
anlls gara fimes médicos. :

Messilndes obienidos:

L= mciodo de produccién demostrd su efica-
& == .2 otbencién de 1311 libre de portador en la
~ e o= una solucién de ioduro de sodio radio-
~wm.camente pura y libre de pirdgenos, apta para
+ wso médico. En los ensayos realizados para co-
wower la eficiencia del método, se obtuvo un ren-
- miento promedio de 929,
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Radiaciones: beta 1.71 MeV.
gamma no tiene.

El P-32 es muy empleado en el tratamiento de
la leucemia y la policitemia vera asi como de cier-
tas lesiones oculares y de la piel. Con miras a su
proauccién en el reactor de flujo alto, se ha des-
arrollado una técnica que permite obtenerlo libre
de portador, irradiando azufre con neutrones rd-
pidos en reactor:

32§ (1’1, P)32P

Fig. 5

Para el cdlculo del mismo se partié de una so-
lucién de ioduro de sodio de actividad conocida y
libre de portador.

Las numerosas irradiaciones realizadas en el re-
actor y en el sincrociclotrén nos ha permitido tra-
bajar con actividades del orden de microcuries, in-
suficientes para un trabajo en escala comercial, pero
suficientes para estudiar y poner a punto las diver-
sas etapas del proceso.

Es de hacer notar que el aparato disefiado, por
la eliminacién total de las llaves esmeriladas, faci-
lita el control a distancia de las diversas operacio-
nes, y su sistema cerrado impide pérdidas de acti-
vidad, obteniéndose asi altos rendimientos en la se-
paracién quimica.

Fésroro-32

Periodo de semidesintegracién: 14.5 dias.

El método desarrolladovse basa en la extraccion
con agua del P-32 disolviendo el azufre irradiado
en sulfuro de carbono.

Técnica y resultados:

El azufre irradiado se disuelve en sulfuro de
carbono puro, se agregan 50 ml de agua destilada
y se agita fuertemente durante noventa minutos.
Se evapora el sulfuro de carbono calentando el
sistema a bafio maria y una vez eliminado por com-
pleto, se filtra y lava el azufre separado, encontrdn-
dose en el filtrado el P-32 al estado de fosfato.

Se irradiaron en el reactor RA 1 dos gramos de
azufre durante 24 h obteniéndose 20 uC de P-32,
con un rendimiento de extraccién de 857%,.

Bromo-82

Periodo de semidesintegracion: 35.9 h
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Radiaciones: beta 0.44 MeV.
gamma de 0.55 a 1.31 MeV.

Este radioisétopo se produce en relativa abun-
dancia, por captura radiante de neutrones, cuando
se irradia bromo o sus compuestos con neutrones
térmicos:

S1Br (n, y)$°Br;

junto con ¢él se producen también $°Br (dos is6-
meros, de 4.4 h y 17.6 min de periodo). La utili-
dad del bromo-82 reside en su cardcter quimico
(haldégeno) y su periodo corto, que permiten usarlo

a la manera del sodio-24, para irradiacién genera-
lizada de organismos, por su reparticién en los hu-
mores, para estudios fisiolégicos, o como trazador
quimico.

El blanco conveniente es bromo, o bien bromu-
ro o bromato de amonio,‘ que no agregan a la acti-
vidad del bromo ninguna otra de periodo superior
a medio minuto. La activacién obtenida en el reac-
tor RA 1 segun el cdlculo, para flujo de 10° cm-2
seg™! y una irradiacién de 35.9 h (un periodo), co-
rresponde a 174 pC por g de bromo.

Cualquiera que sea la sustancia activada, puede
emplearse sin necesidad de separacién quimica ul-
terior.

QUIM.
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La actividad especifica del radiobromo puede
aumentarse, cuando se irradia bromato, aprove-
chando el efecto Szilard-Chalmers. Este enrique-
cimiento fue estudiado, adoptdndose el siguien-
te procedimiento, que sigue investigaciones de
Libby (5).

El bromato irradiado, preferiblemente de so-
dio o de amonio, se disuelve en el minimo volu-
men de agua tibia, enfriando el exterior del reci-
piente a medida que se agita enérgicamente para
disolver los cristales.

Una vez disuelto y frio, la solucién se pasa,
a través de un filtro rdpido para retener cualquier
insoluble, a una ampolla de decantacién que ya
contiene 1 ml de agua de bromo. Se retira el em-
budo con el filtro, e inmediatamente se afiaden
25 ml de cloroformo.

Se agita fuertemente para extraer con el clo-
roformo el bromo y el radiobromo desligado por
efecto Szilard-Chalmers; el cloroformo es separado
de la fase acuosa, lavado en otra ampolla con un
poco de agua destilada y agitado con unos 10 ml
de solucién diluida de bisulfito de sodio, que re-
extrae el bromo al estado de bromuro. La fase
acuosa se separa del cloroformo y se lava con otra
porcién de cloroformo limpio. Las medidas de vo-
lumen dadas son las convenientes para 10 g de
bromato.

Por este método el enriquecimiento de la ac-
tividad especifica puede alcanzar el orden de 103,
dependiendo de la cantidad de agua de bromo
afiadida y del tiempo empleado en las diferentes
etapas del proceso; no es dificil mantenerlo por
debajo de los quince minutos. :

Como el procedimiento es muy rapido, puede
prescindirse sin mucho riesgo de la manipulacién
a distancia, limitdndose a las precauciones propias
de la técnica “de vaso y pinza”. Para casos en
que la actividad alcanzara un nivel poco seguro
se han proyectado medios de telemanipulacion.
pero al tiempo de redaccién de este trabajo mo s
han puesto todavia a prueba.

AzZUFRE-35H

Periodo de semidesintegracién: 87 dias.
Radiaciones: beta 0.167 MeV.

gamma, no tiene.

- Se ha desarrollado un método para obtener
S-35 libre de portador. Se irradia cloruro de po--
tasio con neutrones rdpidos en el reactor:

35C1 (D, P)35S

Durante la irradiacion se forman también otras
actividades principalmente P-32 y K-40, que.inter-
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fieren en la pureza radioquimica del S-35; estas
impurezas son separadas mediante el uso de resi-
nas de intercambio.

Tecnica y resultados:

Para fijar el P-32 como fosfato se trata una
resina Dowex 50 (forma *H) de la manera si-
guiente. Se hace pasar por ella una soluciéon 1 N
de cloruro férrico en 4cido clorhidrico 0.1 N. Una
vez saturada, se lava con agua destilada y se hace
pasar una soluciéon de hidréxido de amonio 2N.
Se lava con abundante agua destilada.

En un vaso se disuelve el cloruro de potasio
llevando a ebullicién en presencia de pocos mili-
litros de agua oxigenada. Se enfria, se agregan 5 mg
de portador fosfato y se pasa por la resina, pre-
parada en la forma descripta, a razén de 1 ml por
min; el fosfato queda adsorbido y el resto de
la solucién se pasa por otra columna con resina
Dowex 50 comun (forma *H) que fija el K-40.
La solucién resultante se lleva a sequedad para
eliminar el 4cido clorhidrico, y el S-35 adsorbido
a las paredes en forma de sulfato, se vuelve a la
solucién calentando suavemente con acido clorhi-
drico diluido.

Se irradié en el reactor durante 24 h 1 g de
cloruro de potasio, obteniéndose 5 uC de S-35. Este
método; aun en desarrollo, se podrd emplear segu-
ramente en la obtencién de cantidades comercia-
les de S-35 una vez que se cuente con el reactor
apropiado.

CALIBRACION DE ACTIVIDADES

Cuando se necesita conocer con buena aproxi-
macién la intensidad de los is6topos obtenidos se
recurre a la medicién directa de la actividad abso-
luta de una cantidad conocida de material, o a la
comparacién, en condiciones estrictas, con patro-
nes calibrados con precsion.

La medicién practica y rdpida, en que una gran
exactitud no es exigida, se realiza normalizando
un procedimiento comparativo contra patrones
medidos con cuidado, preferiblemente del mismo
nucleido que interesa calibrar.

MEDICIONES ABSOLUTAS

Nuestro grupo de trabajo utiliza dos métodos.
Uno de ellos consiste en medicién con tubo Geiger-
Miiller de ventana muy fina, siguiendo la técnica
de Zumwalt-Pappas, de la actividad beta de fuen-
tes “puntuales” montadas sobre delgadisimas pe-
liculas de derivado celuldsico.

El método exige calcular o averiguar experi-
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mentalmente el factor de geometria, es decir, el
dngulo s6lido subtendido entre la fuente y la ven-
tana del tubo contador, e introducir una serie de
factores de correccién por la influencia de diver-
sos efectos, que obran sobre la medicion de la
radiacién beta, causando ya un aumento aparente,
ya una disminucién de la misma. La instalacién
utilizada se muestra en la Fig. 5.

El segundo método de medicién absoluta, apli-
cable a radiaciones beta o alfa, consiste en la uti-

Fig. 8

lizacién de un contador de geometria 4x. Nuestro
laboratorio utiliza un contador construido en los
talleres de la Comisién Nacional de Energia Atd-
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" mica que se muestra en la Fig. 6. Es de duralumi-
nio, con partes aislantes de teflén y dos conexio-
nes independientes coaxiales que llevan tensién a
los dos filamentos de tungsteno de 0.2 mm de dia-
metro, correspondientes a las mitades superior e
inferior del contador. El instrumento funciona
como contador de flujo gaseoso, en la zona pro-
porcional, y sus pulsos son registrados mediante
un equipo E. K. Cole, compuesto de fuente de
tensién, preamplificador, amplificador y escalime-
tro; el equipo incluye un osciloscopio o monitor
que rinde servicios auxiliares. Puede verse en la
Fig. 7.

El gas usado dentro del contador 4z es direc-
tamente el gas natural, procedente de los yacimien-
tos petroliferos patagénicos, que se utiliza como
combustible doméstico en la ciudad de Buenos Ai-
res (metano: aproximadamente 909,). Previamen-
te el pasaje por el contador el gas es depurado por
medio de gel de silice y cal sodada.

Las muestras son depositadas como peliculas
finisimas sobre membranas muy delgadas de de-
rivado celulésico (espesor del orden del micrén),
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montadas sobre un anillo de aluminio y recubier-
tas con un depdsito de aluminio vaporizado al va-
cio v condensado sobre las membranas, con el ob-
jeto de hacerlas conductoras.

Este soporte con el depdsito de la sustancia emi-
sora se coloca intercalado entre las dos mitades
sensibles del contador 451, de manera que el radio-
nucleido gueda pricticamente suspendido en el
centro. 12 escasa absorcién producida por el “film”
celuldsico pusde comocerse haciendo mediciones
mndependicntes com Ias dos mitades sensibles del
contador.
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MINERALES NO METALICOS EN LA INDUSTRIA QUIMICO-METALURGICA DE MEXICO.
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RESUMEN

En el presente trabajo las materias primas mi-
nerales no metalicas consideradas se han agrupado
de acuerdo con su utilizacién en la industria side-
rargica, de fertilizantes, de dcido sulfdrico y de 4l-
calis. Unicamente se tomaron en cuenta aquellas
materias primas no metdlicas que desempefian un
papel importante en el desarrollo de la industria
quimico-metaldrgica mexicana.

Como un primer enfoque en la presentacién de
este estudio se incluye un panorama general de la
situacién en México de las materias primas men-
cionadas, en lo que se refiere a su produccidén, con-

* Trabajo presentado en el Séptimo Congreso Latino-
americano de Quimica. Marzo-Abril, 1959. II-20-A.

sumo interno, exportacién e importacién. El car-
bén mineral, la caliza, las arcillas y caolines, las
arenas, las magnesitas y dolomitas, la roca fosfo-
rica, las sales de potasio, el azufre y la sal comin,
constituyen las principales materias primas mine-
rales no metdlicas a las que se hace mencién.

El segundo aspecto de este trabajo se refiere a
un andlisis somero de los proyectos de investiga-
cién que en el campo de minerales no metalicos
estd realizando el Instituto Mexicano de Investi-
gaciones Tecnolégicas en su Seccién de Quimica
Mineral y Metalturgica. En este sentido; se presenta
un resumen de las metas y avances tecnoldgicos
logrados en la investigaciéon de las alunitas de Gua-
najuato, para la obtencién de alumina y sales de
potasio; de las fosforitas de Nuevo Ledén para la




