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FATROICCION,
El objeto de la presente tesis es la detexminacién més exacta del perfodo

del teanecio ds nimero ds masa 105, que se produce em la fisida del wrwnio.
Existe una sola referencis bibliogréfica, donds se consigna eu perfodo oomo
4o aproxissiscents 15 minutos, establocido en 1943 por V. Seslnsnn~Eggebert
7 . J. Born. (aite bidliog. 1) Su ndmero de masa ee comouido paee produce
por desintagracidn el rutenio 105 cuyo nimero de mase se ha establecido oon
soguridad.

I» las publioaciones nortesmericanas que ssliorom despuéds de la segumnda
owrTe mndial, como los tres tomos deo “The Plssion Products™ por Ch. Coxyell
7 §. Sugarman, n0 se oonsigaan datos nds exactos pare este perfodo, eomo
tampooo en las tablas 4s isltopos posteriores ocomo la del Review of dNodern
Fhiysice del mes de abril 1953, donde el dnico dato que figurs es ¢l de
"perfodo corto“. (sits bibliog. 2)

Despuds del descubrimiento do la fisién dal ursnio em 1939 por O. Han
¥ 1. Strassmann, se ostablecid que los slementos producidos estadan ocompren-
41408 entre los nfinerve atémioos 0 (cino) y 63 (emxopio), con mimeroe de
vass qus varfsn entre 72 y 160 eproximedsmsnte. Actuslmente estos limites se
hen saplisdo algo, habidndose podido comprobar por sjemplo wm isétopo dsl
hafnto (mimero atémico 72) entre los productos ds fisidn. la formecidn rels-
tiva do estos yroduotos de fisifn es myy variable; si se representa ls curva
do la abundancis relativa de los produotos de fisidm oon neutrcuss téraicos
(energtls monor de 1 e.v.), 80 observan dos méxinos, wno ceroa del nfmerc de
mass 96 y el otx0 ceroa de 138. {Fig. 1) IEntos ndximos »e hucen menos pronume
aiados pars la fisidn oon neatrones répides. (emergie mayor de 1 Mev.)
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5l TEGARCIC. ELWNT0 NUUERC 43, .

Ya en 1871 lendaleeff predijo la axistencia del elemeuto 43. Cuando en
1913 el sistemsa periddioco tuvo la bass firme de la lay de Moseley, se vid
Qe W0 de los elmmentios gque todavia faltaden era el de nfimerc atémico 43,
situado entre ¢l manganeso y ¢l renio en la colwma de los alementos hepta-
valentes, Desde santonces, varios investigadores erayeron hader dessubierto
ol slmanto faltante, siendo ¢l casc uds conocoido el de ¥, Noddmok, I, Tacke
¥ O, Berg, gquiencs lo llasaron masurio, simbolo ia, que figuwre todavia e
los sistenas periSdiocos vielos.

Los verdsderos 4cecubdridoves del elemento 43 fuerem C, Perrier ¥y B. Segxéd
quienas en 1937 1o esislaron en cantidades imponderadlss por sl aétodo de
los indicadores, és una chapa 49 mOliddens irrediada em wn ociclotrém, K1
nonbre de Teoneoio propussto por sllos, dedddo a la forma artificial de
obtaner este clemenio, Be 9180 moeptado por la Mnidn Intermacional de Quimica.

for las reglas sodre la estadilidad de nficlecs aténicocs se pusde predecir
que 20 existen isdStepos estadles dal tecnecio. De los perfedos del temmecio
sonocidos hasta ahors, nloalmcom-poudoduﬁmdomﬂum
we prodabdbilided de ser lo muficientsmente largo cows pare poder existir
«in e la maturalesa. Puede celoularse que en los reactores nuolearee se han
producido ya verios kilogrenos del musvo elements, ya que el perfode del’

To 99 preducido en la fisién es ds aproxisadamente doscientos mil alios.

I GUINICA DeL TECNACTO,

hunque desoonocido hasta el ofio 1937, pueds decirse que la quinica del To
se oonoce relativamante bien gracies & los estudios hechos con centidaden
impandersbles (tracers) prizero, y en esoals de maaro-quimioa después.
(citas bibliog. 3 hests 7)

Se ha obtenido el slemento To, por reduccidn de su sulfuro en corriente
ds hidrdgemo. 3o demostrd (cite bibliog. 8) que el netel tiese estrustura
hexagonal, siendo isomoxfo oon el Re, y que timne una densided de 11,49.



El metal puede oxidares s un Sxido rossdo volétil en we corriente de oxi-
o & slta texperatura, iuy probablesents se trata del dxido superior del To.
. Sus propiedades en soluciones se parecen més a las del Re que a las del in.
los estados de oxidacidn 2, 4, 5, 6 ¥y 7, todos positivos, se han coafirsado
Y existe un eatedo mencs uno, ¢s decir al estado de saiém, prodable. (otita
bibliog. 4)

K estado sejor oconocido es el del iom ToO4". Kl To puede oristalisarse
Junto con ¢l porrenato de potasio y copresipitar con los perrenatos de tetra~
fenil-arsonio y de mitrén. Kl sulfuro de 7o heptavalonte, insoluble en medio
dcido, se ba odtenido en cantidades pessbles, avi como también el pertec-
aeciato de smonio, gus por oaloinscidn da el didxido.

la existenaia del To 6§ positivo se ha ocaprobado por polarogra?is as{
como taxbiéu la del estado § positivo,

Del estado 4 positivo se comocen varios compuestos. Se hem preparado osnti-
dades pondersbles del 16xido por electrodeposicidn. Igualasate que ol He
(y tembién ol o) el To pusde extrasrse wnﬁurdcmulmdaslmkcuo
olorhfdrico ocomplejando con sulfocisnuro, si se reduce el estado 7 positivo s
4 poslitivo por medioc del ion Sa divalente.

la propiedad del To de ser facilmente destilable en cisrtes condieiocnes
ha sido usala smplicmonte en la investigacidén de este clemento, Igusl que @l
Eey 01 To o8 destilado en forma de Sxido, do una solucidm de &cido sulfdrico
¥y perclérice onliente. 31 ee usa dcido sulfdrico solamente, ¢l Be es destilado
primero. El cloruro de To es menos volétil que el de Re, puss se pueden
sepaTar aaboe por medio de la destilacidén s partir de una solucidén de Koido
sulfdrico por una corriente de HC1 a 200 *C, oon 1o oual solo destila el Re.

issuniendo poiemos decir que la gquisica del To se asameja nds a la del He
que & la del En.

3us principsles diferencias ocon el kn som las siguientes: el To es precipitade
de las soluciones £cidas por ¢l £oido sulfhfdrico; mo es ooprecipitado con el
didxido de mangmneso; tiene un &xido volisil s deja temperatura.



Del Mo se distingue por lo siguiente: misntras el sulfuro de Re precipite
adn do las solucionss fusrtements clorhidrices, el sulfure do To mo precipita
ocusntitativemente oi la acides ¢s mayor de 8 ¥y on las destilacionse oon
fcido sulfirioo y wn oxidente, ol Tc pasa antss que ol e, ajentras gue en
las destilaciones con une corrients ds dcido olerhfdrico, el Re pesa primeros
s destilecicnes altermsdss con dcide oclorhidrico y #cido nitrico, ol Re se
oonomtirs en los destiledos del primerc y ¢1 Te en los del segundo.

Pars poder 4eterzinar el perfods del Te 108, dedemos tener en ocuenta que
séle podremos obtensrlo sn cantidades {npondezradles y que por lo tanto endremos
que haocer uso de separaciones wéioqfmicss por medic de portaiores. Como
hemos visto, el Re se coaporta guimiomeente en forma eemejxnte al Te, de zodo
que alejimos el Fe como portador. las sepaveciones quimicas deberdn hacerve
oon rapides, dsdo al parfodo corto del To 10%.

Las posidilidades de obtener el isdtopo en cuestidn, se reducen a m
separanidn de los produotos de fimi/m, puesto que no se puede obtener a partir
de los slemenutos de rimeros atfmicos wweinos por procssos nuclesres. Un
Prooeso m,p a partir de Ra no es posible, dado que €l is6%opo estrdle de
aiesro de masa nfs alto de ecte elerento oa 104. Tampooo es positle un proceso
n,alfa o partir de B, 30 1l Mlg. 2 26 hun dilujedo en un disgrama de niuercs
ds masa en funcida de nineros atdeieos, los tedtopos de Ko, To y Bm preducidos
e la fieidn y slpmos de sus isdtopos estables,

Do los distintos isdtopos ds Tc, ademés del 109, se han encontrads entre
loe productos de fisién, los de mimero de masa 99, 101 y 102. De modo que al
ssparsr ¢l To de los productos de fisidn, teniremos todos estos To d2 niweros
de masa distintos ssparados en omiunic. De esta mansera, se haoe pooo sepura
una deterninscidn directs del perfodo, especialsents porque el Te 101 se
forma en la fisidn oon una abundancia relativa mayor que el To 105. (ver Pig. 1)
Sin embarge, existe la posibilidad de haver una deterninaciln: indirecta, dado
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que el To 105 desintegra en uns sustancis hija por medio de wma desintegreacida
beta, o1 Bu 105, que & su ves desintegrs por uma radiscidn beta oon un perfodo
de 4,% horas, ¥ ouyo nizerc de nsss ha sido asignado ocon seguridad, 4 oonti-
nusoidn se reproduce la calens de fieidn de los slementos oon nidmero de

mans 10%5s
beta e Seta oeta
0 == Teo -——!-‘) M m .. m re (estadle)

I ceabio los damés To nonbrados, desintagran en Hu estables. El de mimero
ds mass 107, cuya existencia no ha sido demnatrada, no puede interferir por
tansr un parfodo demasisdo oorts. (ver Pig. 2) Te modo qua es posidle deter-
ninar ol perfodo del To 10% y asiguar el némoro de nasa sia luger & dudas,
por mediciones del ™a 109%.

Fare ls irradiscidn oon neatrmnes, ee use n comruesto 4e¢ uranic facilmente
soluble, como el diuranato de swonic per ejmmplo, del cusl no se pueden
producir actividades extrafiss. ¥1 tieayo de irrediscién tiens grsn laportansia.
%4 se irredie durante § & 6 veces ¢l perfodo, se tendrd precticmente la
actividad de sstursoidn del isdtopo que se deses enocontrar, puesto que despuée
se desintegre tgnto como se forme a partir del ursnio. Sin emdargn, en uste
caso dsbemos pensar que el Te se forme probablemente & partir de um ¥Wo de
perfodo eorta. Por otra parte, si. se irradis duremte un tiespo relativements
lergo, se originmm tamdién actividades de perfodos més largos en cantidades
tales, que pusden molestar en las medisionss. "a tiempo de irredisoidn de
unos 15 a 20 ainutos se puede considersr adecusds en este cano,

falta encontrer shors un métode répido para separar el To de los productos
do fisién, para la detersinaciin de su perfodo por mediciém del Mu 105,
Previsacnte se sstudiaron los sétodos quimicos de separecidn ds Mo, To y Ru,

BUSGUEDA DE AMaTONCS (ULLICCS PARA LAS SEPARACIONES OF Mo, Te y Pw,

Los métcdos comunes de la quinica cusntitativa no sieapre son los mds



sdecusdos es las separsciones radioquinicas. Contrimge & esto, el hecho de
tener que evitar las eontminaciones mdioactivas y que las sepereciones deden
ssr afecinadas, e oasos como ¢ste, con la meyor repides posible. Por esto

ee invesiigd oon prefsrencis separacionss selectivas que pudiersn hacerse oom
£ren rapides.

Una propisdad coadn ds los tres elementos investigados es ls de precipitar
on xedio Scido por pasaje de una corriente da foido sulfhfdrice, por lo ecusl
sste aftodo full usado pars temer une separscidn previa del ursnio y de una
parte de los productos de fisldn., kntre estos, precipitan on las mismas
eondtciomest Ag, Od, 7B, Sa, ¥b, e, Te y posidlenents el Rh y Pd, Adends
dede pansarss gque varios de eatos rediviebtopos desintogran em otros elementos
ectivos, oomo por ejewplo el Be que vor desintagracidn forxs Rr y el Te que
forma Y. Como hay warios isdtosos 4o 9 y Te de perfodo corto, al poco tiempo
tabifn hay actividedes sedibles de Br y I en el preoipitads de los sulfuros,

Antes de hager wms seperacifn definitive del iio o Yo, conviene hacer wma
elininacién previs de la zayor cantidad posible de los otros clementos. Zsto
puede consesruirse precipitindo los hidrdxidos insolubles, ya que de¢ esta
maners N0 precipiten ni el Yo i el Te, Parm ento, an hace una precipitaciim
gon smonf{aco usends hierrc oomo portador, oon el cual ¢oprecipitan el P, Sb,
Te, 8;, Sn y ¥b, ™ el filtrado queda entonces sojamsente el Mo, To, ig, C4,
Fh y P4, y rosihilecente Br ¥y T, Do osts solucidn prepurificada, ys pusien

sevararss los slenentos Dusondos.

METODOS PARA LA SYPARACION DEL Mo,

los sétodos de sevarmcifn pars ol Mo investigndos, se puedem agrupar en
dos cetegorfas: a) sétodos de extracoifn. b) métodos de precipitacidn.

a) métodos de extrescidn. ™n esta cateporis entran los eftodos de extreocilm
en disolventes orplnicos oomo por sjemplot

1) Extraccidn del ¥o en éter a pertir de una solucisn clorhidries de la
misas maners oomo se Axtras ol Ve, (oita Mdliog., 9) Estx mimere s extresr



20 se investigd por considersree que uns extraccién total mo se puede hacer
oon la repides sufioiente.

2) Nétodo de extracoidn con xantato de potasio: de uma soluciém oon pH 1,8
8 1,9 se puede extrasr el Xo por medis de una solusidm de xantato de potasio
en disolventes orgénioccs oomo el Bensol, sulfuro de carbono y cloroformo.
(eita Yibliog. 10) Interfieren en este método e} oido fosférico, oxflico y
acétioo, asf oomo el U y ol ¥; hay temdién algo de interforencis por parte
del R, Ou, Co, ¥i, Fe, ¥ y Cr haxavalente. D¢ estos, el Ou, Co, ¥4, y Ye pasen
oomd complejoe al solvente orginico., Todos estos icnes pueden volverse a la
fase a0u0sa, pOr una nmusva extraccidn oon hidrdrxido de sodio dilufdo, oom lo
ousl precipitan los hidréxidos insoludles mientrse el Yo permsnsoe seluble,
El Be 0o se puede sxtrser de este manora. (cite Bidlieg. 11)

ko resimen, es un excelente método pare hacer separaciones entre %o y Re
(o To), una ves que 20 tenga un preparado relativasente purc de ¥o, que se
puede haoer con rapider. Dado que interfiere el U, como se pudo comprobar, no
os posidble aplicar este método dimtmt:d U $rradiado,

3) Extraccidn con fenil-hidrasine: ana solucisn £o0ida de wns sal de Mo
tratads oon fenil-hidracing forma un compuesto de coler rojo gue oontisne el
No y que se puede extraer oon disclventes orginicoe. (oits bidliog. 12) la
solucién de femil-hidrasins a usar contiens 1 gr en 70 nl de dcido soético
2 0 % K resactivo dedbe sor fresco. Interfieren el Fb, el M divalemte, los
fones ferri~ y fexrro-otanurcs. Kl U mo interfisre. 31 hay poca acides, tanbidn
precipitan el 74, Zr y Th, todos tetravalentes. Pueden precipitar aungue mo
oompletanente, ¢l Ce tetravalente, Ve trivalemte, 2n, Cd4, Nz, Co y Ni.

Fete método tiene la ventals de 2o presentsr interfersncias por el U, pero
on ¢anbdio se pudo ocouprobar que es inposidble wlwver rapidamente el Mo a wns
fuse agucsa por una nueve extrsccidn, por 1o cual se desechd este adtodo,

4) Extrecoidn del precipitado de ¥0 com oupydn con disolvemtes orglniocos:
ol precipitado que forma 1a alfs-benscfnoxima (ouprén) oon el Mo es insoluble
¢ pooo soluble en Setracloraro de cardono, cloroforme, éter, bdenoeno, pero



soluble en acetatc ds otilo si e calienta 7 dsepube de algdn tiempo. Tembidn
os pusde extraor an ampolla de deemnteciin el precipitedo, mmgue no se
disuslve totalnentie en la fase orginioca. S¢ comprobd que en las nismas condi-
ciones el 99 £ ds Ma queda en la fase acuosa ¥ q we ol Ae tampoco es extruido.
la selectividad del método ofrece ventajas, pero la poos solubilidad em los
disolventes orginicce hace que ¢l método no sea lo suficientesmte nipido.

K U no interfieve.

5) Extraccidn del oomplejo ds Mo con iomes sulfociamuros el Mo pusde
axtrasrse do ume solusifn 5 N en HC1 con iones sulfocismuro despubs de
reducir con el iom Setrecloro-estamnato, a sclventes orginiocos como el éter,
asetato de dutilo 6 ciclohexanol. Se couprodd que esta extreocidn es ripida
7 que no intexfisxe el U. 5S¢ puede wvolver ¢l ¥o a la fase acuosa, simplesente
haoiendo wne maeva extracoiln eom hidrdxido 4e sodie dilufdo con una gota de
ague oxigenada al 0 % K Te y o1 Be son extrafdos en 1as mimsss sondiciones.
(etta ¥diteg. 13)

») nétodos ds precipitecidn. 3¢ ensaysvor los métodos de precipitecidn del
Mo cono moliddato de plemo, eon cuprdim y con oxina.

El molibtdato de plomo precipita con repides y casntitativemente en medio
eoftico © neutro. Filtre dMem por papel 4o filtro enloidal si se precipite
con preceucicoes ¥ 0o retiens el He. Bu oamdio el B ee retemidso satre wa %0
¥ 100 %4, 1o que depends de las eondicicones de presipitasidn. Kl moliddato de
plenc tiens la ventaja de sor soluble tento en £loalis oomo en £oidos mineraules,
por le eual se presia a rediscluciones y reprecipitacicnes. 5in embargo, al
haoer esto, debe evitaree que se forme un precipitado ecleidal, éiffail de
filtrer. La tecperaturs, la maners de agregar los resctivos y el pli, tisnem
importsncia en este sentido. Mor ejemplo, si se disualve ol molibdato ds plomo
o medio aloaling, se ecidifiea luego con €0ido soético y se agrege un poco
wés do acetaty de plomo, 8l precipitado formedo suele ser diffeil de filtrar
oon repides. Lo sisno mele suwceder si se disuslve en wn 40140 ninerel ¥y oo
reprecipita por agregado de scetato ds s0dio, a senos que se bays dilufde



Pevismmto. in geusral conviens quwe 20 haya grandes cambios en el pit, que
no sxisten muchos otxos iones, ¥y que las precipitaciones se hagsm ocon solu~
ciones calientes dejmndo enfriar sntes de filtrar, Xl mejor dcido pars
disclver el moliddato da plowo es el nitrico, pero este no pusds usarse si
se quiere determinar To en el filtrado. 51 se uss sulfdrico se tiene algo de
sulfato de plomo q ue no se solubiliza y oon ¢l olorhidrico se tiene el
cloraro ds plomo parcialmente insoludle en frfo, lo ¢ us sin embargo no
mlesta en precipitaciones posteriores.

K Mo da wn precipitado suy ineclublo oon cuprén, y haoiendo la precipi-
tacidn en calients ee pusds obtener sl precipitado em forma de copos fhciles
de filtrar. Se pueds hecer la precipitecién en sedio £cido relativements
fuerte. Kl precipitadc es soluble junto con el papel de filtxro coloidal en
datdo sulfdrico concentrado, operacidn gue tarda 50 segundos. Twabidn se
pede disolver el precipitedo em una mesola de £01d0 aftrioe cem perelérico.
Aparte del ko, precipitsn tembidéa oon cupréa el ¥, P4, Cr hexavalente, ¥
pentavalente, Ta y Nb, El Pd y ol b tandiin se sncumtran entre los productos
de fisién, pero la coprecipitacién del ¥b pueds evitarse sgregando foido
oxflioo parm oomplejarle.

El Mo tandidn puede precipitarse con oxine (8-hidroxi-quinolefns) en medio
aoftioo. Kl precipitado forwmado se pusde filtrer ben y con rapides por papel
soleidsl cusndo la precipitacidn se hace en caliente. Betes nétodo mo es eeleo-
tive pues en las simmes condiciones precipitan muchos otros elementos, pexe
el To pornanece totalammte en solucidn., Kl % en osmbio, es copresipitado
en parte, 40 2 a 6 ¥ segin ee couprods por enesyve.

Estos ensayvos fusrom hechos oom Re, que se empled como portador para el
To. También aquf existen métodos de extreoccida y de precipitecidn, oomo
tanbida aédtodos de destilaeile.

a) nétodos ds extraccidén. Camo ya se vid en la quinica del To, este elmmento



pasde extrasrss con éter de una solucidnm eloxhidrics conteniendo el ioa
sulfocisuro, si s rednce prevismente con iones Sn divalente. Pero de esta
nanera o8 extreafdo también el Mo, por lo cual este método no fué aplicado.

b) métodos de destilacidn. Ya se ha visto tambidn que el %o destila &
pastir de une solucidn de #0140 sulfirico y perolérico. 31 se usa foido
sulfdrico solamente, ¢l Ru no destiln. (eita Mbiiog. 14) in el caso de
axistir tambidn un oxidante, al Bu acowpaiia al T¢ en la destilacidn. Se trats
ds aplionr este método para asparur ol Re del No. Purw esto se precipitd
prizeramente o ocon ouprén y se disolvid este precipitado em £cido mulfdrico
concentredo. la solucidn fuéd colocada en wn daloncito de destilacidn, ee
agrogd Be y wn pooo de #oido foeférico pars retener el Mo. Se destild, reco~
gindo el destilado en una solucifn de hidréxido de sodio. Im el destilado
se pude comprobar ls presencia de Mo y de Be. Por esta rasin, y adends por
"o ser 1o suficisntemente répidc, este aétodo se desoarts.

o) wétodoe de pregipitecida. El To, como el Re, tiene la propieded de
precipitar sl estado de anién oon nitrén o eon cloruro de tetrafenil-areonio.
La precipitacidn del ion perrenato por medio del cloruro de tetrafeail-~
sreonio fué inveetigada especialmente en cuanto a su comportemiento respecto
del Mo y Ru. Il cloruro de tetrafenil-arsonic forme sales imsclubles oon gran

ninero de fones como ser: psrolorato, periodato, permangsnato, perrensto,
peswalfato, bromuro, oromato, fluoruro, iodato, ioduro, sulfociamarco, tungstato.
Mauds precipite oon los haluros complejos de iones como ¢l Wssmto, caduio,
oro trivalente, hierro trivaleants, mercurioc bivaleats, platino tetravalente,
talio trivalente, estafio tetrsvalente, vanadilo y sinc. K &otido nftrioo
interfiore tamdién si existe en grun cantidad, 5l iom molibdato twmbidn
preciplta con el tetrafenil-srsonioc s#i el medio es neutro, perv no em medio
amoniscal ni tempoco si ®e 1o complaje previmmente con écido tarslrico. Eetos
conportamiontos vespecto del e fuoron verifiowsdos.

£ clonuo de tetxufenil-arsonio, q ue se use en solucidn acvoes al 2 £,
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precipita con el ion perrenatc en solucionss desde amoniacales hasts al 20 %
on £01d0 clorhidrioo. La precipitacién es cuantitativa em asdio neutro o poce
écido. X1 precipitado se forma con rTepides y es fhoil de filtrar, Es soludle
en fcido sulfirico concentrndo, lo que permite hscer rediscluoiones y repre-
oipitaciones. Con o) Bu 106 oomo indicador rudiocsctivo, se hicieron ensayos
de puress del precipitado 4sl Re respecto del Pu. Ko usando portader 1so¥spico
para ol 2, y haciendo la precipitacién del Re en medic neutro, se pudo
comproder que solo um 0,6 £ del Hu es coprecipitado.

K PA STPARACION '
Twadbifn pare el Ra se dispone ds métodos Qe extracocién, destilecidn y
precipitacidn,

a) nétodos ds extrecgisn. Bl tetrdxido de Ma pusde extresree ds sus solu-
oiones asuosas por medio del tetreslorurv de carbomo,

») nétodos de destilacién, De las soluciones £cidas, en presencia de un
oxidante, el M destila cono tetrdxido de Ru, Esta propiedad ha sido siempre
my usada para seperar ¢l Ru de otros elemsntos. Como oxidantss pusden usarse
el bromato de potasio, permengsnato de potesio, Memutato de sodio, £otdo
perclérico, #cido periddico, ete. La solucién dede estar lilre de cloruros.

Este método fué ensayado, pere no se pudieron obtemer esparsciones cuanti-
tativas oon suftoiente rapldes.

o) métodos de precipitecién. El Ru se puede precipitar como sulfuro en
medio dcido por una corriente de dcido sulfhidrico; en forme de metal en um
medio clorhfdrico por In o lig; como 4iéxido, reducidéndolo oon alochol em solu-
ciones aloalinas; o por coprecipitasidn con bhidrdxido férrico o molibdato
de plomo.

La precipitacién como mlfuro, sngue eficients, no os ssleative, oomo

tampooo 10 es la precipitacidn oon Zn o Bg, yu que el To se puede precipitar
de igual maners. {oita Bidliog. 1%)



Le precipitecidn del didxido de xutenio ocon slochel etflicc o met{lico en
medio aloslino fud ensayads detenidsacute. kete nétodo ¢s seloctivo puss el
Yo no precipita en setas ocondiciones. (eita Pidiiog. 16) 34 ee dispone de
tiespo, el método puede hacerss cusntitativo y tiene la vantaja de dar un
precipitado facilmente soluble, por ejemplo en dsido cloridrico. im cambio
20 es aplioable para separacionss my ripides. Los mejores resultados se
obtuvieron en hidsdxido de #0dio 6 M usando aloohol netf{lico y llevendo a
shullicidu inocipiemte.

ia ooprecipitacidn del u oon unm precipitado de molibdato de plomo, desou-
bierta en forme casuas 1, f\ué investigads tsabidén com W imdicador sedicactivo
de . 3¢ encontrd que en un pi 5, le copresipitecidn del Fu pusde veriar
entre wn 50 y 100 %, Es dirffeil hacver cusntitativo este método, dado que la
coprecipitacidn depende wuoho de las condiciones de precipitacidn como ser
temperaturs, influsncia de otros iones y cosgulacidn dsl precipitado.

5S4 ese precipita ¥o oon oxine em pressncia de ku de una soluciém debilmente
&cidn, 30lo entres 2 ¥ 6 5 aproxinadanante del i es goprecipiiedo,

la coprecipitacidn del u eon hidrdxido férrico resultd ser ay eficas.
Como el T permanece scluble en sstas oondiciones, el aétodo fué investigado
uds detenidansute usando indicador radiocactivo de im. 58 comprobd asf, que
win portador pare el i, entre ol 95 y el 100 % coprecipita con el precipdtade
de hidréxido férrico; estos valores se mantienen si tembidn se sgrega portedor
isotépioco,. Pate método ofrece ventajas por su rapides, poryuc pusde redisol-
wverse con facilidad ¢l precipitado, por ser oasi cusntitativo y porque em las
mismes condiciomen no son precipitados ni el Mo ni el Te.

METODOS PAGA LA DUTLR

JACION DilL Puddii DL Ye 105,

Despufs de hader emumersdo los nétodos de sesparscidn de ¥o, Tc y Ru entre
s{, veanos cunles son aplicables pars la determinacida del perfodo.

M primer lugar se necesits un método pura obtener T¢ libre de Weo. FPara
esto, los métodos de extraccidn podrfan ser precticables. Métodos de desti-
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lacidn son menos oonvenientes pues smbos elemantos son destilables coun mayor
0 maor facilidad. Los mé#todos que ofrecen afs ventajas son los de precipi-
tacidn, K1 Mo se puede precipltar oomo moliddste de plamo, eon oxina o eon
m.nmﬁmimwMmeum.. por podar hacerse
oon gran rapides.

Unz ves obtanida la solucién libre ¢a Mo, o btien donde el io se encuentre
compleJedo, 1la mejor maners de obtensr el Te es preciplséndolo, oon Re eomo
portador, o clorurc 4¢ tetrafemil-arsonio. Para la deteorminacién dsl perfodo
se ofrecen varias posibilidades, Se puede Aividir la solucién que oontiens el
To en varias partes y precipitar el To en ellas gon imtervalos. Midiendo les
actividades del Ra 105 formado en los distintos preparados, es posible deter-
ninar ol perfodo del Te 105, Zste fué el método seguido eu este tradajo.

Una slternativa serfa preeipitar todo el To con cloruro de tetrafenil-
arscaio, redisclver em #cido sulfiirico concentrado, diluir, y precipitar
ocon intervalos iguales el Ru formedo por ooprecipitecién con hidrdxido
fhrriov. idiendo los preparedcs del Fu taxbién puede deterainarse ssf el
periodo del Te 105. in vex de precipitar el iu con hidréxide férrico se
podria destilarlo oon bzomato de potesio, perv este método es més d1rfeil de
realisar cuantitstivemente,

Otra altomative serfa la do precipitar tode el Te, redisclverlo, 4ividir
1a solucibn en partes y precipitar (o destilar) de ellas el Ri con intervalos.
De esta nsners se oditenen los puntos correspontismtes 2 la curve de oreci-

miento ¢ R1 &2 3l Ta,

A ocontinuecidn se detellan loe trabajos realisados pare comprodar la exis-
tenoia del Te 105 y para la deterainacidn ds su perfodo,

Pare 1la {rrediscidn de los preparsdos se usé el has d¢ msutrones obtenido
oon el acelerador em cascedas tipo Cookroft-Saltom, de 1,4 Nev. las mediciones
hlumm&un-mmmmmmw
modelo E de la cass Teomitrén, con un tudo Jeiger-itiller marca 20%h Camtury
tipo B 6.



Dol diuranato de smomio irrediado, se separd el Te lidre de los otzos
productos de fisifn, hadiendo ™ 106 en la solucidm como indiocador de la
oalidad de la seperacidn de Te de Ra. Se midié la actividad ds este preparado,
comprobindoss, despube de la desintsgracidn del To 101, la presencia de wn
parfcdo afs largo. Para tener la certesa que ee trataba de M, se &isolvid
movenmte ¢l preperedo y se sepaxd M puro por destilacidn, Por medicidn
del perfodo y de la curvas de adecroidn de este preparsdo, pudo comprobarse
que se trataba de Ra 105, quedando establesida de esta meneru la existencis
del To 105,

Analisendc la curva de desintegracién del Te, adends del perfodo del Te 101,
mohmomm-“m. que podria ser el del To 105,

Detalies del métodos

Darente 15 mimitos fuerom irredisdos 20 gr de dinrenato de msnio oon um
flnjo de neutromes. El compussto fué disuelto en 16 ml de foide alorhfdrico
oconcentrado que contenfan 10 mgr de Cu ocomo portador, se 4iluyd y se precipitéd
el Ca pasando wna corrients de dcido sulfhidrico. Kl preeipitado fué £1ltrado
por filtro Muchner y disuelto en #o0ido cloxhfdrico eon un pooo de bromo. Se
agreguron 10 mgr de portadores de ke, Re ¥ Fe. 356 precipiss el Fe por agregado
de amonisco, se 11616 por Buchner y el filtrado fuf acidifiosdo oom £oido
acético. El No fué precipitado por agregado de un exceso de acetato de plomo
7 fud eliminado filtrendo por Buchner con papel ds filtro ocoloidal. ¥n el
filtredo, en pressncis ds Ra 106 como indioador redicactivo, se precipits
ol Te, ooprecipiténdolo oon el Re por agregado de un exoeso de cloruro de
tetrafenil-arsonio. Kl precipitado se filtré por Bachmer con papel de filtro
oomin, se armd el preparado sobre une chapa ée medicida y se prooedid a medir
sa sotividad.

R hidrdxido férrico fud precipitado & los 4 winutos con 45 segundoe, el
No a los 6 minutos con 50 segundos y sl 7o a los 7 minatos ocon S0 segundos
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despuée de la hore final de irradiacida.

Ba le Fig. 3 oo xepresentd la ourva de desintegreaién del To en papel
senilogar{taioco. 3¢ puede obeervar la presencia de wm perfodo aés large.

Pars confirmar que este perfodo era el del Eu 105, se prooedid a disolver
el preparado de Te en &cido sulfidrico conoentredo. Ss diluyé la solucién
obtenids y despubs de agregar § mgr de Bu como portedor y solucifn de bromato
ds potasio, se destils el Ru de un baloncito de destilacidm, recogiendo el
tetrdxido destilado en hidréxido de sodio 6 M. El Ru odtenido, fué precipitado
nuevenente sgreganido aloohol metflloo y oclooando la solucidn sobre befic
sarfs dursnte media hors. Kl 418xido de M precipitado de esta nensrs, fué
filtredo por Buchner con papel de filtro comtin y el preparado muevanents
Mu‘hnmchpcdouﬂct&.mnnma‘ﬁoo. en ¢l éngulo superior
derecho, se representaron las mediciones de este preparado medido en una
posicidn geonméirica diferents. Por medicido del perfodo y de la curva és
shecroién, pudo comprobarse que se trataba de Fau 105, y por susencis del
indicador de R 106 agregado, puede asegurarse la musencis de i adeorbido
e la precipitecidén del Te.

Kl snflisis de la curva obtenida puede hacerss shors restandso la actividad
dsl Ra dsl final de la curva, ya que esta actividad se forma por desintegrwcidn
del Tc y mo estd preseste originalments. la oorreccidn al oomienso de la curwe
plorde importancia de todos modos puesto que la sotividad del Te es sucho
zayor, ocao se puede ver en la Mg. 3, donds se han representado las ocurvas
de sumento dsl Ra pars distintos perfodos del To que lo forma. Analisando la
muauuwdnmm; data parece ser complejas al comienss parece
deaviarse del perfodo oonoaido del To 101 gue es de 16 min. Kl otro components
de la curve tiene perfodo menor, alrededor de¢ 9 min.

91 se extrspolan hasta la hora de precipitacidn del To, las actividades del
Te s 9 min, ¥ la de]l RFu 105, se obsarva q ue la relasifn entre setas sctivi-
dades s¢ sproximadsmente 24. la relecién entre loe perfodos del Ra 108, 4,5 h.
o ses 270 min., ¥ al del To 4o 9 min. es %0, relaciin qus se oconservarisz pars
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las actividades si aabos mwolefidos tuvieran igual energis. Tentiemdo en cummta
las inexactitudes dal método de snflisis do esta curva, ¢l andlisis indioa
qie no esti excluids le posibilidad de una relacida gendtica emtre mados,
como ya hadia sido publicedo provisoriamente. (cita Bibliog. 1)

Como puede verse en la Fig. 1, la releciin de¢ formeoiln entre los productos
de fisién de mimerc de mass 101 a 1os de mimerv de mass 105, es ds aproximads-
nente 5 a 1, relacidn que probablamente ez wilida en ests caso, ya que es
pooo probable que las sustencias hijes se formen tsabién directaments en la
fisidn en poroentajes de importencia.

Ademés debe tenerse en cusnta que el tieapo de irradiscidn relativamente
cortc de 15 mimitos, fmnoa(hmormpomdabmmmam
oortos. Como el Mo 105 temdrf segursmente un perfods memor que el Mo 101, el
primerc serf més favorecido. Dursnte el intervalo de 7 min. con 50 seg. mmtre
ol final de la irradiacidn y el momento de preeipitacilo del To, el Mo 105
desintegreard nis que el Mo 101 debido a sa menor perfodo, originéndose los
To respectivos. Estos efectos, favorablss pars el Te 105, serén ocompensados
on parte por tener el Te 105 un perfodo msenor que el To 101, de modo que en
el comienzo de la curva ya se habrf desintogradc més. Teniendo en cuenta
sstas consideraaiones se pusde decir gue la relacidn 5:il sexd algo menor para
los tiempos mencionados. Sxtrepolsndo las sotividades de les dos perfodos del
To a le hora finel de irredisciin, se ve gqus sxiste una relaciém de aproxime~
damente 511 favorsble pars el Tc 101, @s modo que no estd exalufda la posidi~
1idad qus este periodo pertemssoce a un mimero de mass 10%.

Con el preparido de Bu se hicieron también algunas mediciones de adsorcida,
que se represantaron en la Fig. 4. For comparscifn oon uns curva de absorcida
M&anndoempmyuquhmrduhunﬂmmmumhm
2 1,5 Uev., snergla que concusrda con la del Bu 105, deatro de los errores
de mediciln dedidos & la poes actividad del preparedo.

Tembifn fué destilado, de la misca manera g ue pars el Te, el m contenido
e ol preparado de Mo. Se observé que tenfs sproximadsmente 7 veoes msncs
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sotividad que el del To, pero no puede sasgararse que esta destilscidn fué
cuantitativa. Con esto no estd comprodads todavia ls existemaia dc um Wo de
minero de mesa 105, pues existe la posibilidad que ests Ru haya copresipitado
oon ol Mo, no habiendo eido retenido en su totalldad por el precipitedo de
hidréxido férrico. in vista de las distintes sotividades de Zu 105 provenientss
de los preparados de Mo y de To, pusde desirse qus, de existir el Mo 105,
periodo debe ser senor gue el del To 10S5.

Songlusionss de egte ensavoy

1) Se compruebs la formacidn de un Te de mimero ds mass 105 en la fisién
del U, ouyo perfodo es probablamente alrededor de 9 minutos.

2) Un sndlisis de la cwrve de desintegracién del To da 16,3 minutos como
el pexrfodo del T 101, cuyo wvalor se citado como de 14,0 14,5 y 16,5 ninntos.
(cita bidbliocg. 2)

Pars poder detexrminar el periodo dsl To 105, se necesitabs disponer de una
solucién de To de los productos de fisida que estuviera libre de ko. Para esto
se irradid diursnsto de amonio, se disolvié y se precipitaron los sulfurve
insolubles en medio dasido, enire los cusles se encuentrsn el Mo, Te y Ru,
£ Yo fué eliminado como moliddato de plomo, oon 1o cual el To gqueda em solueidn.
Con el fillirsdo se determind sl perfodo del Te 105, dividiendo la solucidn en
tres partes y precipitendo en ellas el Te oon intervslos de 10 mimutos. 3e
ocomprobd que setos preparados estaban originalmente lidbres de Bu, egresgando
un indicedor redicactivo de Ru. lLes distintas sotividades de ™ 108 que se
nidieron en estos yreparsdos despubs de la desintegraciém complsts del Tc,
indicaron las distintas actividades del To 10% que habfa en ¢l momentc de la
precipitacién. Con los puntos odtemidos se represents ls desintegraciln de
To 105 en papel semilogaritaico, son 1o cual se determind el perfodo.



Detalles del métodsy

La primera parte del mdtodo, hasts la precipitacién del molidbdato de plomeo
inclusive, #o realisd sxactaneute de la miama maners comc se desoribid pars
1a comprodacidén de la existencie del To 105, I filtrado conteniendo el To,
se llavé & un voldman de 15 al, se agité pars hoaogeueizar la solucida, y e
dividid en tres partes de 5 ml onda una. 4 cade una ds estes partes e¢ agregd
ads portador de Ee, para hascer un total de 5 mgr, ¥y 700 cusntes/min. aproxi~
sadamente de un indicador redicectivo de M, el A 106, sedidas en la posicidm
geoomdtrioa en la oual se midid luego el Ma 10%.

los tiempos de las ssparscionss fweron los siguientes: 4 minutos oon 50
segundos pars la precipiteciim del Fe y 6 minutos con 35 esgundos para la
precipitacidn del Mo, ambos referidos & la hors final de irraiissidm. .

in la primera de las tres soluciones de Tc obtenidas, »se preaipitd date
por asdio de un agregade de excesc de oloruro de tetrufeail-arsomnio, 10
minatos despue de ls preaipitacida del Mo. 38 filtré ineediatemente por ua
filtro Bucimer con papel de filtro 8 & § 58975, y obtenido el yreparedo de fe,
se arnd sobre unm chape de medicidn. la precipitacién del To de la segunds
solucidn se hiso exactsments 10 mirmtos después ds ls primers, haciemndo los
mismos pasos, y la tercera a los 10 mimutos de la segunda. Obtenidos los tres
preparsdos ds To, se procedid s hacer las medicicnes de sus sctividades,

Loe resultados de las mediciomes se han representado en la Fig. 5. 4 1a
isquierda, se ven las rectas de dusintegracién del Te¢ 101 en los tres prepe~
rados heohos. lLos periodos que se observan som de 16,5 15,9 y 16,0 minutos
respectivansnte. las actividades de los tres preparados dedezian ser iguales
a 1os mismos ticupoe, pere 0omd pusde observarse, esto 10 sucade exactensnte,
Para correyir, por el necho de gue las precipiteciosnes pueden hgber sido no
cuantitativas, ¢ n0 exactemante iguales las tres soluciones, hay que aplioar
fmtomd;oomm&:qmruulta, tomando la unidad para el primer prepe-
rado, de 1,04 para el segundo y de 1,06 pare ol tercero. Abajo a la imguierda
e ha representedo la desintegrecilin del To 101 tomando las actividedss de
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los tres preparsdos oom 10 mimuios de intervelo y aplicando los factores de
sorrecaidn,

4 la dsrecha en ¢l aisso gréfico, se representaron las actividedes de fa
105 de los tres preparados, desyuées de la desintegrecién %otal del To. Pars
comparesidn, se representd tasbién la desintegresién del M 109 obtenido en
el ensayo anterior pare la comprobecidéa ds la existencia dsl Te 1085, Ma que
se habfa odtenids por destilacidn y precipitecidn oon aloohol metflieco. Como
se yusde ver, los perfodos oconcuerdan.

Abajo 8 la derecha se represents la desintegrasiin del To 105, por medio
ds las actividades distintas de los tzes preparsdos de Ri, lefdas com intex-
valos de 1C mimatos y aplicando los faoctores de correceidn. Se observa que el
parfodo del To 105 es de 10,5 minutos,

Despuds de tres semanas se wolvieron a medir los preparados, comprodndose
qos en %0dos habia menos do 10 cuentas/min.

Tembiéa se hiso ls ssparscidn del fa dal preparado de Mo, que 416 unas 9
vooss nsenos activided que t0do el M provenients del Te.

Zhpounidn;

La posibilidad de que Mudiexs coprecipitado el Ma oon @) Te gueda desear-
tada por haderse agregado un indiosdor radicactivo del R, el Ba 106, ouyo
periodo es de un aflo. Por la relacidn de 1la actividad del indicador agregado
respecto de la actividad remsnente en los preparados deespuds de muchos dfas,
se tiene la seguridad qus 2010 mends de 1,5 £ de Ma pudo haber copreoipitado
e todos los camos.

For oomparscidn de las actividadss de Bu odtenidas de los preperwdos de Mo
¥ 4 To, vaelve a concluirse que el Mo 105 dedverd ser de perfodo mencr que
ol To 105,
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1)mcmumumwmmmummwumuamio§.
2) Se estadlecs que el perfodo del Te 105 oe ds sproximadamente 10,5 mimutos.
3) Se confirma ¢l perfodo de 16,% minutos pars ¢l Te 101.

4) E) perfodo dal Mo 105 es menor que el del To 105.
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