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RESUMEN

El radia y el calcio pertenecen al misma grupa en la

clasificación periódica y cama consecuencia ambos presentan

propiedades químicas muy semejantes, la que hace difícil su

separación, Además, can frecuencia ambas elementas se sncuentran

asociadas en la naturaleza, el calcio es muy abundante, el radio

no la es y por ese motiva es indispensable su separación para

analizar a esta última» La espectroscopia alfa es muy siúecuaids

analizar al *"~ Ra, sin embarga para lograr una buena

resolución de las espectros, las muestras deben contener

cantidades pequsfíaa de calcio '

. Las propósitos de este,. trabaja fueran conocer el

comportamiento cromatrográf ico de las cationes alcalino—terreas:

calcio, bario v radio y aplicar estas coñacimientas a la

separación del ""^ Ra y su análisis mediante espectroscopia alfa.

Dentro de este contenta, se estudió el comportamiento químico

de los iones alcalino terreas: calcio, baria y radia can tres

resinas de intercambia catiónica (DGWEX 50W-X8, AG SOW X8 y MERCK

I) y tres eluyentes íácida etilén diamina tetracética, acida

cítrica y acida tartárico) can diferentes valares de pH. También

se estudió la elución del radia can soluciones 2li de acida

nítrica.

Las soluciones de calcio y baria fueran preparadas a partir

de reactivas de grado analítica y las de radia se prepararan a

partir del *"*" Ra que se ewtraja del mineral carnatita <proveniente

de la Sierra de Gómez, Chihuahua). El calcio y el baria se

analizaran mediante espectrometría de absorción atómica y el radia

mediante espectroscopias gamma y alfa.



Na se encontraran di-Ferencias en el comportamiento cíe las

ianes can una u atra resina y c a n respecta a las soluciones

eluyentes se observó que las tres ianes se -fijan en las resinas

can una solución de EDTA con un pH de 4.a. El calcio se eluye can

solución de EDTA a pH de 5.3 de cualquiera de las tres resinas, y

el baria y el radia se eluyen a pH de B a i i. Estos resultadas

indican que la separación calcia/radia es cuantitativa mediante el

usa de las valares adecuadas de pH.

El radia se eluye también can solución 2M de ácido nítrica y

a partir de esta solución pudo ser electrodepasitado en un disco

de acera inoxidable. Las condiciones idóneas para la electrólisis

•Fueron las siguientes:

Electrolito: Solución 0.1 M de KF, con pH=14

Catada: Disca de acera i na;;, pulido.

Añada: Alambre de platino.

Corriente: 5 mA.

Densidad de corriente: 1.6 mñ/cm .

Tiernaa 18 h.

Las espectros de radiación al-Fa del *" Ra obtenidas can estas

condiciones estuvieran prácticamente libres de contaminantes

radiactivas y las picas tuvieran una alta resolución. La primero

comprueba una buena separación radioquímica del radio y la segunda

que el electradepósita obtenida es la suficientemente delgado cama

para considerar despreciable el e-Fecta de la autaabsorción de la

radiación al-Fa.



INTRODUCCIÓN

1.- LA CROMATOGRAFÍA DE INTERCAMBIO IÓNICO.

La cromatografía de intercambia iónico es una técnica de

separación que se basa en la capacidad que tienan algunas

materiales de retenar a liberar las ianes que se encuentran en una

solución. Las intercambiadares de ianes pueden ser naturales a

sintéticas y de estas últimas, las más usadas san las polímeras

orgánicas que reciben el nambre de resinas, que san capaces de

intercambiar cationes (caten) y aniones (ana»).

Las resinas están compuestas par cadenas poliméricas

entrecruzadas, que actúan cama armazón inerte na activa, can

estructura relativamente porosa. Constan además de grupos actives

de diversas tipes, tales cama: grupas sulfónicas -SG^H,

carbaso. 1 icas -CQOH* grupas de aman i a cuaternarias -NR_, de aminas

-NR.,, ~NH?Í -NHR.

Las resinas can grupas su 1-fónicas san acidas -fuertes, es

decir que las átamas de hidrogena se ianisan y se sustituyan

•Fácilmente par cationes. Par otra lado, las resinas fuertemente

básicas, tienen grupas hidrófilo que se ionizan completamente y se

intercambian par aniones . La capacidad de una resina ds

intercambia iónica es la cantidad de ianes que puede intercambiar-

par cada grama de resina. Par ejemplo: en una columna empacada can

resinas sul-Fonadas de intercambia catiónica, este parámetro suele

ser de aproximadamente 5 meq/grama de resina seca, o 1.5 meq/grama

de resina húmeda en -Forma hidrogenada.

El grada de entrecruaamiento, que se rsfiera al porcentaje

de divinil benceno (DVB) en la mezcla de polimerización, a-Fecta a

las prapiades de las resinas tanta catiónicas cama aniónicas. Las

resinas can baja grada de entrecruzamienta íl o 2%), se hinchan

demasiado al humedecerse v se encogen mucha al secarse, par la

cual es muy difícil mantener oien empacada una columna con esta

tipa de resinas. Una resina que tenga aproximadamente el B'Á de

entrecruzamientc es menas susceptible a variaciones de volumen;
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este tipa es el aue generalmente se usa en columnas de

intercambia iónica para -Fines analíticas e industriales.

La a-finitiad de la resina par el ian intercambiable íanión a

catión), en d i se i ÜC ió n denende de la carga,, del tamaña del ian y

de la concentración« Así, en solución diluida la a-Finidad de una

resina de intercambia catiónica hacia las ianes metálicas decrece

can el estada tíe anidación del catión +4> +3"> +2!: +1.

La a-Finidad de una resina hacia un ian puede definirse en

•Farrna cuantitativa mediante el coeficiente de distribución De.

Cantidad de ian/o de resina seca.
Dg = Ec. í

Cantidad de ian/ml de solución.

El intercambia iónica auede efectuarse en das formas:

discontinua a en columna. Este última es el que más se usa en

análisis. ;

En una columna de intercambio iónica del tipa catiónica, se

establece un equilibrio, entre los protones de intercambio de la

resina y los cationes presentes en la solución. El resultada neta

de las intercambiadares se puede representar mediante la SÍOLiente

reacción:

í + )

CRes-H.'= ¡1 CNav £]

E c. 2

Esta equilibria será total, si se usa una cantidad bastante

grands de resina, para desplazar el equilibria hacia la

derecha ** K



23. - LOS ELEMENTOS RADIO Y CALCIO.

2.1}.- EL RABIO

En 1398 Pierre y Marie Curie aislaran par primera vez, a

narfcir del mineral petchtalenda, una pequeña cantidad de clorura ds

un elemento no conocida hasta entonces, el cual -Fue nombrada rstdia

(del Latín Radius = Raya) en alusión a que brillaba en la

obscuridad. Actualmente se conocen 24 isótopas del rsdiaf siendo

el radia—226 el isótopa de vida media más larga. Todos las

isótopas del radia san radiactivas, sus numeras másicas están

comprendidas entre 206 a 230 y sus periodos de desintegración

varían de 0.003 a 1622 añas. Algunas san emisores de partículas

al-Fa (H=213-224 y 226) y atrás emiten partículas beta CM=225,

227—230), dando lugar a núclidas can número atómica ds 86 y 89

respectivamente, las isótopas 213 y 219 dan núcleos de numera

atómica 37 par captura electrónica.

La mayaría de las elementas radiactivas encontrados en la

naturaleza son miembros de tres series radiactivas y cada seria

está -Formada par una sucesión de productos que proceden de un sala

núcleo. Las isótopos del radia que se encuentran en la naturaleza

están asociadas a las -Familias radiactivas 4n, 4n + 2 y 4n + 3,
'•?'?Q 2'"76 2 2 3

las cuales contienen a las isótopas *"*" Ra. "~*~ Ra y *"*~~Ra cuyas

vidas medias san de 3.64 días, 1622 aftas v 11.2 días

respectivamente; todos san emisores al-Fa y decaen a radón. La
^28•Familia del torio contiene además atra isótopa de radio, el Ra,

el cual emite radiación beta can un periodo de 6.7 añas.

En la -Figura 1 se encuentra el esquema de decaimiento del
6Ra, isótopa utilizada en el presente trabaja.

El radia es muy paca abundante en la naturaleza, el contenida

de radio en algunas rocas es de: 0.2 - 5.0 pg/g en las graníticas,

de 0.1 - i.0 pg/g en las basálticas y de 0.01 - 0.5 pg/g en las

sedimentarias. La concentración del radia en aguas de rias es de

0.1 pg/1 y en aguas de acsana y sedimentas marinas varis can la
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602

781 M«V

94.45%

FIG I . - ESQUEMA DE DECAIMIENTO DEL RADIO* 226



profundidad* las promedias san 0,08 pg/i v i' pg/g de sedimanta.

En organismos vivas un recuenta de radia da proporciones de

0.01 pg/g para plantas, de 0,001 pg/g en animales, de 0,05 a 0.12

pg/g en algas y en plancton, las cuales contienen 10 veces más de

radia, que el agua de donde san extraídas. Dentro del organismo,

el radia se comparta cama el calcia y se -Fija principalmente en la

médula ósea y an el esqueleto. En un hambre adulta el promedia es

de 110 pg que corresponden a 0.05 pg de Ra/g de cenizas.

El radio es el elementa más electropositiva del grupa II-A de

la tabla periódica y sus compuestas san las más iónicos. Las sales

del radia colorean la -Flama de rojo carmín y en el espectro de

-Flama, presenta bandas en tres intensidades a 676.3, a 649,8 nm y

una -fact ihle a 660 ns *

El radia—226, puede separarse de las minerales uraníferas,

tales como la carnatita, parque tal cama se dijo antes ese isótopa

se encuentra cama un descendiente radiactiva del urania»

2.2 ) . - EL CALCIO.

En contraposición al radia, el calcia es el más abundante del

grupa de las alcalina-térreas y ocupa el tercer lugar en

abundancia en la cortesa terrestre. La mayar parte del calcia se

encuentra -Formando carbonatas; par ejemplo en la dolomita ÍCaCQ^.,

ligCO-p) y sus compuestas comerciales más comunes san: el yeso

(CaSG.), la calhidra (Ca(ÜH),-,), y en el cemento. Las aguas

subterráneas son ricas en anhídrida carbónica y en las meteoritos

se ha identi-Ficado al su 1-Fura de calcia.

\ 4-0

Las isótopas del calcia en la naturaleza son 6: el Ca,

*"Ca, "Caf Ca, Ca y Ca5 siendo el primero el más abundante

(97X).

El calcio es importante en el metabolismo de las plantas y



animales parque -Farma sales can las acidas orgánicas. En el

esqueleto se encuentra principalmente en farma de fas-F3toss

asociadas can pequeñas cantidades de carbonatas. El cuerpo humana

contiene 17Y. en pesa de calcio, del cual el 99% se localiza en el

esqueletaí<s' 7 ) .

Ambas el radia y el calcia, presentan el estada de
2

Oííidaciónde +2 por su estructura electrónica ns .

2.3 ) . - ALSUNAS PROFIEDADES FÍSICAS Y QUÍMICAS DEL RADIO

Y DEL CALCIO.

Las principales características en la serie del calcio san

las siguientes: a).— aumenta la tendencia a la hidratación de las

sales cristalizadas, b ) . - la solubilidad de las su 1-Fat as,

nitratos, etc. (las -Fluoruros san la excepción) decrecen dentro

del grupa; c ) . - disminuye la solubilidad de sus derivadas

ha lagartadas en etanal; d ) . - aumenta la estabilidad térmica de las

carbonatas, nitratos y peróxidos, y e) . - aumenta la velocidad de

la reacción de las metales can el hidrógeno.

Par sus características analíticas el radia es muy similar a

su homólogo el baria. El sulfata de radia es más insoluble en el

agua que el de baria y es par ella que cuando el radia se

encuentra en cantidades imponderables, es pasible separarla de

atrás elementas alcalina-terreas, mediante su caprecipitación can

el su 1-Fata de baria. Las constantes de solubilidad de las sulfatas

de baria y radia san plís = 9.97 y 10.37; respectivamente.

Las compuestas que forman el radia y 5l calcia tienen

propiedades muy semejantes lo cual hace difícil su separación, y

par ella el intercambia iónica can formación de complejas resulta

ser una alternativa muy factible.

En la tabla 1 se presentan algunas propiedades físicas de

ambos elementos.

En la tabla 2 se encuentran algunas propiedades químicas ás



las camp Is jas que forman can algunas acidas argánica-5 que se han

utilizada en el presente trahaja.

TABLA í. ALGUNAS PROPIEDADES FÍSICAS DEL Ca Y DEL F'a

Numera atómica

Pesa atómica

Can-Figuración electrónica

Energía de ionización ler e

2da e ~

CALCIO

20

40, oa

[At-] 4s^

6.1 aV

íi.9 aV

RABIO

53

226,05

CPn] 4s¿

5.2 eV

10.09 eV



TABLA 2. CONSTANTES DE FORMACIÓN DE COMPLEJOSCa)

Compleja

Acida etilén-d

Ca + 2 CaL

Ba + 2 BaL

Ra + 2 RaL

Acida cítrica

+2Ca CaH^i.

CaH2L

CaHL

Ba + 2 BaHL

Ra + 2 RaHL

Formación de

componentes

lamina

Ca

Ba

Ra

tetracét ico

+ L

+ L

+ L

c_H.(aH)(caaH), =
3 4 •->

Ca +

Ca +

Ca +

Ba +

Ra +

Acida tartárica H^C.

Ca + 2 CaHL

CaL

Ba + 2 BaHL

BaL

Ra + 2 RaL

Ca +

Cs +

Ba +

Ba +

Ra +

2H + HL

H + HL,

HL

HL
HL

H4°e, = H 2 L

H + L

L

H + L

L

L

Fuerna

iónica

EDTA.

—

—

0.5

0.5

0.5

0.5

0.5

0.5

0.5

0.5

0.5

0.5

Lag

Ks tab

10.7

7.8

7.4

10.9

3.4

3.5

2.4

2, 1

4,a
í .7

1.5

1.0
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2.41.- ANTECEDENTES

En estudias previas se ha realizada is separación

radiaquímica del radia en presencia de calcio, en muestras del

media ambienta1*'1 ' tales cama, aguas de manantial -J sedimentas

marinas, aprovecnanda la característica cue paseen la mayaría de

las alcal ina—terreas de -farmar complejas can EDTA a un aH de 7.5 =

En estas trabajas se utilizaran columnas de 25 g de intercambiadar

Zearfcarfa 225 (NH»), el radia ers eluída can una solución de acide

nítrica 2N y despules capreciaitada can sul-Fata de baria para su

análisis par espectrometría alfa.

Para obtener un espectro da radiación alfa de alta resolución

es necesaria que el radia se adhiera -Fuertemente a una superficie

-Formando una película delgada. San pacos las repartes referentes

al electradepósito del radia a partir de una solución acuosa.

Sorret y Tauveran *" asumen que el radia na auede ser

electradepasitada en electrodos de metales a partir de
Í12 j

soluciones acuosas y en cambia Gefca-F-F y Bildstsin , adaptan una

técnica para plutonio al electrodepósita del radia sabré platina

en mezclas isoproqanal/ácida clorhídrica dan 600 V y 12 mA. En

Í9Q0 Roman , investigando las condiciones de electradepósito

del tario-228 en solución acuosa de acetato de sedia. observó que

can valares de pH altas se cadepasitaban cantidades signi-Ficativas

de radio—22^=. En investigaciones más recientes J , se reportó que

el radia—226 puede ser electradepasitada a partir de una solución

de acetato de amonio a aH = 9, 10-12 V y 4OO mA.

PARTE EXPERIMENTAL

15.- MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS.

A}.- MATERIAL.

Las columnas para el intercambia iónica fueran de vidria

Pyrex, unas de 50 an de larga par 2 cm de diámetro y otras de 15

caí de larga par 0.5 cm de diámetro» todas provistas de una llave

de pasa an la parte inferior y un embudo de adición «n la parte

11



superior.

B ) . - EQUIPOS.

Las squipas utilizadas para las mediciones de

radiactividad del radia y para el análisis del calcio? se

describen en seguida*

a).— Sistema de detacción gamma.

I.- Detectar de Ge hiperpura, EG&G ORTEC. Modela Na. 2012 -

19200.

Voltaje de operación? -2000 V,

Eficiencia relativa en i-33 MeVs 19.8%

Resolución en Í.33 Mev CFHWM): 1.99 KeV,

Can su respectiva electrónica asociada.

El equipa se calibró a 1 KeV par canal can muestras de •""" Ra,
^2 137
— Na y Cs, can energías de 186, 511 y 611 KaV respectivamente.
La -Figura 2 muestra la grá-fica de calibración obtenida,

Las determinaciones cuantitativas del "̂~ Ra se realizaron can

el pica de 186 KeV de la siguiente maneras primera se calculó la

contribución del -Fonda ambiéntala

£ X + X 1 n
A B

Fonda = Ec.4

Donde X y X san las promedias calculadas can las cuentas
A B

acumuladas en 5 carrales antes y 5 canales después del inicia y -Fin

del pico y n el numera de canales incluidas dentro del airea del

pico. Después, ese valar se restó a la suma de las cuentas

acumuladas en las n canales del pica (JT̂ ) , para calcular el á.rs3>

real, es decir:

Area Real = £ - Fonda. Ec.5

12
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b) .— SJEtema de detección al-Fa (a).

I).- Datactor de darrera superficial.

Voltaje de aparación: +100 V.

II).- Preamplificadar de pulsas eléctricas. QPTEC IH - 142.

III).- Amplificador de suIsas eléctricas, QRTEC 570.

IV}.- Analizador de altura de pulsas eléctricas. NORTHERN

ECQN II SERIES P4S - 710.

V)« — Teletipa para impresora de datas- TELETYPE.

VI).- Grafxcadcr. X - Y RECORDER GRAFI - 7004E.

VII}.- Fuente de alta voltaje. DRTEC.

VIII).- Campana de vacío. ORTEC.

IX}.- Bamba de difusión. BALZERS tipa EVA Ola H. Presión ds

10~2 Bar.

La figura 3 muestra la curva de calibración obtenida con

muestra de "̂' Pu ^' Am y *" Cm can energías de 5.1¿, 5,49 y E.Oi

HeV respectivamente.

c ) . - Espectrómetro de absorción atómica.

I}.— Fuente de radiación: Lámpara de cátade hueca.

II}.- Atomizador: Mechera de consuma total.

III).— Manacrornador a filtras.

IV}.- Pre y Amplificador.

V K - Detectar: Tuba fatamultipl icadar .

VI).- Sistema de lectura: en absarbancia y concentración.

Antes de cada determinación, el equipa se calibró can

soluciones patrón de calcio a de baria, según el casa, entre L y

50 ppm.

13
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C ) . - REACTIVOS.

I i.- EDTA al 2%, can pH de 4.0 a 11.5.

II).- Acida cítrica al 5%, can pH de 4.0 a 12.0.

III).- Acida tartárica al 5%, can pH de 4.0 a 12.0.

IV).- Resinas de intercambia iónica.

a ) r - AG 50W - XS (Resina de intercambia cation ico grada

analí tice).

Forma de resina: Pratañada.

Numera de mallas 100 - 200 mesh.

Capacidad: 5.i mea/g de resina seca v 1.7 meg/ml

de resina húmeda.

Densidad nomináis 0.9 g/ml.

b).— MERCK CIntercambiadar iónico T).

Forma de resina: Sódica.

Numera de malla; 100 - 200 mesh

Capacidad: 4.5 meq/g de resina seca y 1.9 meq/ml

de resina húmeda.

Densidad nominal: 0.8 g/ml-.

c) . - DQWEX 50 X 8 - 200.

Forma de la resina: Protoñada.

Mufliera de mallas 100 - 200 meah.

Capacidad: 4.5 meq/g da resina seca.

Densidad nominal: 0.S g/ml.

En las salaciones inicialmente mencionadas el pH se ajustó

con NH.QH concentrada.

23.- PREPARACIÓN DE MUESTRAS PATRON.

Las soluciones de calcio se prepararan a partir de una

solución patrón de 1000 ppm (Merck). Para las experimentas se

utilizaran soluciones de 40 pprn, las cuales se obtuvieran can

partes alícuatas de dicha solución patrón, llevándose al a-Foro de

14



100 ml can el eluyente que se estuviera estudiando. La

concentración de estas soluciones se veri-ficó mediante

espectrometría de absorción atómica. De una manera similar se

prepararan las soluciones de bario. La preparación de la solución

de radio-226 se describe en detalle más adelanta.

33.- OBTENCIÓN DEL RADIO - 226 A PARTIR DE CARNOTITA.

Se pesaran 20 q de carnctita, se le adicionaran 50 mi de \riNQ-,

concentrada y se llevó a sequedad, pasándose así los componentes

de la carnotita a la forma de nitratos. Luega se adicionaran 5 mi

de HNCLj. concentrada y se pasó a un vaso de Te-Flan, donde se llevó

a sequedad y se trató con HF concentrada, llevándose tado

nuevamente a sequedad, hasta la eliminación de las silicatos

presentes en la muestra»

Se adicionaran 20 mi de HNO_¡. al 2O5Í, se llevó a pH de 1 can

NH.QH y luega se adicionaran 1 mi de BaCl^ (1 mg de Ba/ml) y i mi

de LaíNO.,.)-. C i mg de La/rnl), al primera cama acarreador del radia

y el segunda para evitar la caprecipitación de las densas

componentes. En seguida, se agitó la solución can una barra

magnética y se fueran adicionando gata a gota, 2 mi de i-L,SG 9MS

se continuó la agitación durante 30 minutas nos, para precipitar

al radio en forma de sulfata y después la solución se hizo pasar a

través de membranas de filtración con paras de 0.1 ¿jm (Mi Hipare

Corporation). La membrana de filtración can el precipitada se pasó

a un vasa y las paredes del soporte de dicha membrana se lavaran

can 5 mi de EDTA* Esta solución se reunió en el vasa can la

membrana y tada se calentó a 50 C para disolver el precipitada,

después la membrana se lavó can 15 mi de agua destilada y se

desechó. La solución se filtró en papel Whatman Na» 42 para

eliminar las productos insalubles, se le aKadió i mi de una

solución de Na^SG. al 20% y se ajustó el pH a 3.5 con una solución

de HC1G. 2.5 M. La solución se calentó una hora para eliminar al

radón presente y paster iármente se filtró en membranas de

filtración can paras de 0.1 ¿Jin

En todas las fracciones obtenidas durante el desarrolla de
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esta técnica se determinó la radiactividad par desintegración

gamma del £JC" Ra.

El sul-Fata de baria y radia se disolvió en EDTA - NH al 2% y

pH 4.a, mediante calentamiento y par última se afore a 1 litro can

la misma solución de EDTA - amoniacal. De la solución obtenida se

tomaron 3 -Fracciones de 30 mi cada una, a las cuales se les midió

su desintegración radiactiva en el espectrómetro de radiación

gamma, medida que se tomó cama valar patrón. Esos 30 nil de

solución contenían una pequeña cantidad de bario (< 10 meq J y una

cantidad imponderable de "£""~ Ra.

45.- EL INTERCAMBIO IÓNICO.

Las soluciones de *"*" Ra y baria, asi cama la de calcio y la

mezcla de ambas, en media de EDTA - amoniacal y can pH de 4.B se

pasaran par las di-Ferentes columnas de intercambia iónica. Esas

soluciones se midieran mediante espectrometría gamma y

espectrometría de absorción atómica antes y después de pasar por

las columnas luego, las columnas se lavaran can agua desianizada.

En todos las casas, el -Fluja a través de las columnas- -Fue de i

ml/niin.

El calcio y el radia se eluyeran can soluciones de EDTA al 2%

íde pH entre 5.9 y 10.5), de ácido cítrica al 5X (de pH 4.0 a

Í2.0) y de ácido tartárica al 5X (de pH 4=0 a 12.0).

El volumen de las elúatas dependió del tamaña de las

columnas: en las de 25 g de resina se aplicaran 250 ml? en las de

5.0 g, 30 mi y en las de 2.5 g, se aplicaran 15 ral. En las eiuatas

se determinó el calcio y radia, de acuerda can las técnicas antes

mencionadas. Cuando el volumen era di-Ferente de 30 mi, se ajustaba

a ese valar, ya sea par adición de agua a par evaporación, para

mantener siempre la misma geometría en las determinaciones de

radiactividad a volúmenes equivalentes en las análisis par

absorción atómica.



El campartamienta del baria se observó en las tres tipas de

resinas can EDTA de pH 4.8 a 10.5; este catión se analizó tamhién

mediante espectroscopia de absorción atómica.

En todas las casas el porcentaje de elución EC"¿) se ca

de acuerda can la expresión siguiente:

E(!í) = X 100 E c á
[IAT3I

Dande CIAT3 representa la concentración del ion

al calina-terrea de aue se trate y las letras E e I se re-Fiare al

eluata y *a solución inicialmente aplicada, respectivamente>

5).- ELECTRODEPOSITO DEL RADIO.

A todas las -Fracciones de radia obtenidas de las columnas se
>

les ajustó el pH a 4,3 can HC1. Estas soluciones se pasaran

nuevamente a través de la columna Dawe:; 50W X8. A continuación se

lavó la columna can agua desianizada y el radia se eluyó de la

columna can 30 mi de HNO^. 2N.

La solución de radia en HNO^ se llevó a sequedad, al residua

se le adicionaran 2 mi de HCI concentrada v se IlevtS nuevamente a

sequedad. Se adicionaron 2 mi de HCI y se evaporó hasta un voJumen

apraximada de 0.2 mi y luega se adicionaran 2 mi de agua regia,

nara eliminar la materia orgánica presente y llevarse también a un

volumen -Final de 0.2 mi. Se agregaron después 2 mi de agua

destilada y 5 mi de KF 0.1 M y se ajustó el pH entre Í2 - Í4 con

una solución saturada de NaOH.

La solución resultante se calacó en una celda electrolítica,

el catado -Fue un di sea de &cera inoxidable, de 2 cm de diámetro v

O.i cm de espesar,previamente pulida coma espeja y el ánada un

alambre de platino del numera 20, de 10 cm de larga. Las

electradepósitas se efectuaran durante 13 h can una corriente de 5

mA. Cdensidad de corriente de 1.6 mA/cm }«
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Se hicieron mediciones del pico gamma de 186 KeV del ' *~' Pa en

la solución antes y después del elactradepósita y can el área da

esa pica se calculó al porcentaje da i ¿ Ra alect^adepasitada de

acuerda can la expresión siguiente:

Ra. - Ra
invcicil. fvnciL

7. Ra ©UctrodeposUado = X 1OO Ec. 7
Ra

tntcva-l

2̂ * A.

Can las electradepásitas de *" Ra en las discas de acera

inoxidable ss obtuvieron las espectros al-Fa.

RESULTADOS Y DISCUSIONES

En las -Figuras 4 y 5 se encuentran los espectros de radiación

gamma carrrespondientes a la carnatita y al precipitada da radia

obtenida. Tadas las picas de esas figuras -Fueran identificadas

mediante sus energías características reportadas en la

literatura * y que corresponden al *"*" Ra y sus hijas
T1 4. 71/1

radiactivas al Pb y Bi.

En el espectro de la carnatita (-Figura <tj se aprecian además

das picas correspondientes al U de 143 y 135 KeV, cuya ausencia

en el precipitada de su 1-Fata de radia comprueba la separación de

una y otra elementa.

Las vidas medias de las hijas radiactivas del *"*" Ra san

cartas par asa se -Forman rápidamente en el pracipitada y se

abservan en el espectro las picas correspondientes a los emisores
TI 4 TÍA

de radiación gamma, *" Ph y " Bi.

TA

El porcentaje de recuperación del •*""*" Ra de la carnatita -Fue

mayar al 307., El que este valar sea aproximado, ss debe a la

contribución del riiaa de 185 KeV del ^"'^U en el ^ Ra, en la

carnotita.
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13.- SEPARACIÓN Ra/Ca POR INTERCAMBIO IÓNICO.

a). - ELUCIÓN CON EDTft-AMONIACAL.

En la tabla 3 se encuentran las porcentajes de elución

)], del ~""~̂ Ra y del Ca, can EDTA-amaniacal al 2% y cifarentes

valares de pH. Can el proposita de establecer la repraducibiiidad

da las resultadas obtenidas, las experimentas ss raalisaran par

duplicada a triplicada y se observaran desviacianas estándar a

<(0.01) EC%). En los resultadas de la tabla 3 se aprecia que al

calcio y el radia quedaran retenidas en las columnas can pH da

,4.8. Es decir. can ese valar de pH las E(X5 < ÍX.

independientemente del tipa y cantidad de resina utilizada. Esta

última parque las concentraciones del calcio y del radio,

utilizadas en el presente trabaja, san pequeñas, lo que candujo a

reducir el tamaño de las columnas propuestas par Jashi and

Padmanablhan " , desde 25 g hasta 2.5 g. En esa misma tabla 3 se

aprecia que can un pH de 10.5 se eluye cuantitativamente al radia

y can un pH de 5.3 al calcio y además, que el radia permanece -Fija

en la resina nar, el pH de elución del calcio. El comportamiento

del calcia en las resinas, can respecta a las valares da pH es

idéntica del reportada en la literatura .

Par las (nativas indicadas antes, la experimentación

subsiguiente se realizó can las columnas de 2.5 g de resina. Da

esas columnas, se intentó eluir al ^*~ Ra can EDTA-amaniacal al 2%,

can varias valares de pH. El """""Pa se retuvo en la calumna can pH

de 4.6. 6.0 y 7.0, can pH de 8.0 se eluyó el l'/L y can 8..B se eluyó

campistamente. 9e .comprobó qua can las tres resinas el baria se

comparta da manera idéntica al radio, es decir que entra pH de 4.8

y 3.0 se retiene en las columnas más del 99X y a pH de 3=3 se

eluye completamente. Este resultado era necesaria parque en la

salución de -"'*" Ra se encuentra también el baria.
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Can resaseta a separación rsdio/calrio par inte;-

iónica can soluciones de EDTA, t= Nslsan' ' recomienda sluir

baria ¡zar* un n!-¡ de 3-3 y al radia can un QH da 10.5» Tal carne

indicó antes, sn el presente trabaja se encontró que rair.bi.en

nH de 8.3 se aluyó radin,

a l

En la -Figura ó

resultadas abstenidas*

se han reportada de manera global las

TABLA 3 J - Porcentaje de elución

di-Ferentes condiciones

de calcio v radia, can

ELEMENTO

Ra

pH

4.a

5.3

a.a
10.5

4.a

5.3

Peso de la

resina (g)

25

5

5

2 = 5

25

5

5

E(3C)

DQWEX SOW X3

o.c
0.1

99.4

99,5

0.4

98.9

MERCK

0.0

0.5

0.0

99.3

99,2

0.5

98=4

AG 5OW-5Í3

0.0

1 .0

99,2

99.0

0,7

98.0

ELUCIÓN CON ACIDO CÍTRICO

En la •figura 7 se repartan las resultadas de las elaciones

realizadas can ácido cítrica al 5X en donde se puede observar que

el calcio se eluye completamente con un pH de 6 = 5 y el «-adió con

la solución de pH de 10, esto en las tres resinas de 2,5 g ~ada

una«
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Fig. 7. - Elución en <fcido cítrico-amoniacal al 5 %
A Calcio
O Radio

en las tres resinos



c}.- ELUCIÓN CON ACIDG TARTÁRICO.

En la figura a se muestran las resultadas abtanidas en las

tres resinas, utilizando al acida tartárica al 5% cama eluyente:

en la cual se puede observar que el calcia se eluye can pH de 6 y

el rsdia se eluye campistamente a pH de 11.5.

De las tres soluciones empleadas caína eluvsntes, can áridc-

tartárica -Fue mayar el intervalo de aH para senarar al calcia del

radia (6 y II.5 respectivamente) par ese (nativa se analizó car*.

este eluyente el cosiportaniienta del baria en ese intervalo de pH»

Tal cama se muestra en la -figura 8, el baria al igual que al radia

se mantiene -Fija en la resina si se hace pasar par la columna urna

solución de acida tartárica de pH de 4 a 9 y se eluye

can pH de Í1.5.

Las reacciones de equilibria en los intercarcbiadares ionices
+2del radia y del calcia (M } presentes en una solución es+an da^úa^

par la siguiente reacción:

M + 2 + Z(R-NH4) = • M-tR,,) + 2NH*

Donde R representa la parte negativa en la matriz de la

resina de intercambia iónica»

En la -Figura 9 se muestra un espectro al-Fa del *"*" Ra y sus

hijas radiactivas: el 2 1 y P a (oí = 5.305 MeV y ti/2 = 138.38 d ) , el
2 2 2Rn ía = 5.49 MeV y ti/z = 3.825 d ) , 2 1 SPa te* = 6.00 MeV v ti/z

= 3.05 as) y el 2 1 4Pa íc* = 7.69 MeV y ti/z = 1.6 X íO~4s) .

Las enerqí as de las espectros al-fa se obtuvieron de acuerda

can la calibración del equipa y corresponden a las reportadas an
, ... . Í5,1<Í,2O l

la literatura

Es muy importante hacer notar que en el espectro al-Fa se

observan las das energías del " Ra, de 4.731 y 4.596 MeV

respectivamente, parque el electradepósita -Fue la suficientemente

delgada para considerar muy escasa el e-Fecta de autoabsarción 5 el
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que ensancharia si lado ds bajas anargías de los nicas can =1

consecuente traslape de los picos mencionados antas»

El espectro de la figura 9 se obtuvo con

•Farínada con un aH de 12 - Í4? valar de pH qje se encontró cama

más adecuada» En esas condicior

electradepasita es mayar que 5í

3" ¿imás adecuada» En esas condicionas el aarcentais ds "~ Ra IL:S

C O N C L U S I O N E S .

Del conjunta de resultados obtenidas en el presente trabajo

ss puede concluir la siguiente:

1 ) . — Se cumplieran las objetivas pranuestas, es decir se

aalstró el comportamiento Química del calcio., bario y radio en las

tres resinas de intercambia iónica ( D Q W E X 50W XS. A6 5OUi XS

Merck II en presencia de tres agentes auelatantes (ácido stilén

diamina tetracética* acida cítrica y acida tartárico! y además se

\ngró la obtención da alectradepósitas muy -Fin^s can el """*• F.5,

aptas para el análisis de ese isótopo radiactiva, mediante

espectros sl-Fa bien de-finidas*

23»- Las ianes' alcalina—terreas se -fijan en las resinas de

intercambia cat iónica ciar, una solución al 2% de EDTA con un oH os

3)=— í_a elución de los cationes alcalina terreas de las

resinas de intercambio catiónica se puede efectuar con los tres

agentes que1 artes de acuerda can las valares de aH dadas en la

tabla 4. Las condiciones establecidas en este trabaje permiten

mepairar cuant itativamenta el calcio de las muestras que contienen

radio y así ^acer más accesible el análisis radioquímica ae asts

ú 11 i nía.
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TABLA 4 Valores de qH para la si use ion cuantitativa de las

ian.es alcalina-térreas de las resinas de intercambia iónica.

Eluyente

EDTA-amaniacal al 7.7,

Acida citrico-amoniacal

al 5%

Acides tartárica—amoniacal

al 5%

pH

Ca +

5.3

h. h

e.a - ÍO,5 • '

10.0

i* .* •

í 1.5 * '

'*) Valares idénticas también para el bario.

4). — El radio se eluye también cuantitativamente de esas

resinas can solución 2M de acida nítrica. Este eluyente es

adecuada para preparar las condiciones de formación de un

electradepósita can el elementa radia.

5) . — Las condiciones idóneas para el electradepósita del
iJ!"̂" Ra -Fueron las siguientes,

Electrólito; 5 ÍRÍ de solución acuosa de 0,1. N de KF y pH de

12-14 can NaQH

Cátodo: Disco de acero inoxidable de 2 cm de diámetra y 0.1

cm'de -espesar, pulida coma espeja.

Añada; Alambre de platino del numera 20, de 10 cm de larga»

Garriente: 5ÍHA.

Densidad de corriente: i,.6 cnA/cmT

Tienipa; 18 h . :. .

El rendimiento -Fue superior al 50%».
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