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RESUMEN

El radia y &1 calciga gertenecen al misma grupa aen 1a
clasificacidn pariddica y cama consecusncia ambos nrasantan
aropiz=dades gquimicas muy samajantes, la gue hace odifizil  su
saparacién. Ademis, can fracuaencia ambas elementas s zncuentran
asociadas en la naturalesza, 21 calcia es muy abundante, 81 radig
no lo es v por ese motivo es  indigpensable su separacidn  pars
arnslizar a este Gltima. La espectroscapia alfa es muy adecuada
gara analizar al EEbRa, sin embargo para  lograr una  buana
rasglucién de las espectras, las muastras dabean cantenar

cantidades pegusfias de :alcic“’z].

los orgpdsitas dia asta trahaja fuaran canacsr al
RN
compartamienta cromatagrafica de las catianes alcalinao-térreas:

caicia, hbaric v radioc y aplicar estas caonacimientas a ls

e
e Al

saparacidén del Fa yv su andalisis madiante espectrascapia alfa.
Dentira de este cantesto, se estudid =21 comportamients gquimico
da los iones alcaling térreas: calcia, baria vy radia can tras
resinas de intercambhio catidnica {DOKEX SOW-X8, AG SOW X8 v MERCE
I} v tres aluyentes {icida etilén diamina tetracética, &cida
citrica y acida tartdrico} con diferentes valaores de pH. Tambhién
se estudid la eslucidén del radia can saluciangs 2M de Aacida

nitrico.

Las sglucionss de calcio vy baria fueran preparadas a3 partir

de reactivas de grada analitica y las de radia se prepasraran &

3
ol

pgartir del Fa que se extraja del minaral carnatita (pravenizante
~de la Siarra de GSmez, Chihuwahuwal. El calcia y el baria se
analizaron mediante espectrametria de absarcidn atdmica v 21 radiag

mediante espectrascopias gamma v alfa.
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Ne se encantraron diferencias en el campotrtamienta de laos
iones caon una o atra resina ¥y can respecta a las salucianes
aluyentas sa ghserwd gque las traes ianes se fijan 8n las resinas
con una salucidén de EDTA can un pH de 4.8. El calcia se eluyg can

salucidén de EDTA a pH de 5.3 de cualguiera de las traes resinas, v
2l bharia y el radia se sluyen a pHde 8 a 1l1. Estas resultadas
indican guae la separacidn calciao/radig es cuantitativa medianta al

usa de los valares adecuwados de pH.

El radio sa aluye también con salucidn 2M de Acida nitrica v
a partir de ssta solucidn pudao ser electrodepasitada en un discao
dae acera inaxidabhle. Las candicianes idédneas para la electrdlisis
fueran las siguientes:

Electralita: Salucién Q.1 M de kF, con pH=14

Catada: Disca de acera inax. pgulidao.
Anada: Alambre de platino.
Carriente: Jﬁ mA.

Densidad de corriente: 1.é mA/cmE.
Tiamaa 18 h.

Las espectras da radiacién alfa del 22‘E’F:a obtenidas can estas
condiciones estuvieran practicamente libres de cantaminantes
radiactivos v los picas tuvieron una alta resalucidén. Lo primero
- camprueba una buena separacidn radigguimica del radio vy la segunda
que gl eslectrodepdsita abtenida gs la suficientemente delgada camao
para cansiderar despreciable sl efecto de la autoabsarcidn de 1la

radiacién alfa.
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INTRODUCCION
1.~ LA CROMATOGRAFIA DE INTERCAMBIO IONICO,

La cromatagrafia de intercambic idnico es wna técnica de
separacidn gue sa basa =2n 1la capacidad gque tien=n algunas
materialas de reten=sr o liberar las ignes gque s= sncusntran en uns
salucidn. Los intercambiadares de ignes pusden ser naturalss o
sintéticas v de estaos Gltimas, los mas usadas san las ogalimeraos
arganicos que reciben 21 nambhre de rasinas, que san capaces da

intarcambhiar cationes {(catex) y anignaes {(anax).

Las resinas estin campuestas par cadenas paliméricas
entrecruzadas, que actuan cama armazén inerte na activa, can
astructura relativamente paraosa. Caonstan ademas de grupos activos
de diversos tipos, tales cama: grupas sulfSnicos —SBQH,

de aminas

. +
carhaxilicaos —-COOF, grupos de amonia cuaternarias _NRE’

~NF,,, —NH,, —NHR.

F

3

Las rasinas can grupas sulfSnicas son acidas fuertes, ==
decir gue los Atamaos de hidrégeno se ianizan vy =2 sustituven
Facilmente por cationes. Por otra lada, las rasinas  fuertzmants
bdsicas, tienen grupas hidraxilo que se iagnizan camplstamente vy se
intercambian par aninnesca). La capacidad de una resina dg
intarcamhia idnica es la cantidad de iones gque puede 1ntercambiar
par cada jramo de resina. Por gjampla: en wna calumna empacada can
rasinas sulfanadas de intercambhio catidnica, este pardametra suele
sar de apraximadamente S maq/grama de rasina seca, a 1.5 meg/grama

de resina himeda en farma hidrogenada.

El grado de entrecruzamientg, gue sa& raefisre al garcentaje
da divinil hencena {DVB) en la mezcla de palimerizacidn, afecta =
las propiedes de las rasinas tanto catidnicas caoma anidnicas. Las
rasinas con bajao grado de entrecruzamisnta {1 a 2X), se hinchan
demasiada al humaedscarsa vy se encagen mucha al secarsae, por  la
cual as muy dificil mantanar bien empacada una calumna con  asta
tipao de resinas. Una resina gque tanga apraximadaﬁenta al g% de

entrecruzamiente 25 menas susceptible a variaciones de volumeng



egte tipo es el goue generalments se usa  8n columnas

intarcambiag idnica para fines analiticos e industriales.

La afinidad de la tresina par &l ian intercambiable {anidn
catidn}, en disclucidn denande de la cargs, del tamafic del ian

de la concentracidn. Asi, @n salucidn diluida la afinidad ds=

e}

rasina de irtercambi

o

fa)
can =21 sgtada o= aoxidacidn del catidn +4> +3 #3250 +1.

]

La afinidad de una resina hacla un  ign guede definivrse

Lt

atidnica hacia los ignes metidlicos decrec

de

e

¥

W

m

=iy}
farma cuantitativa mediants el coesficiente de d:stribucidn Do.
Cantidad de ianfe de resina ssca.
g = Ec. 1
Cantidad de iaon/ml de salucidn.

El intercambia idnicao aueds sfectuarse =n dos farmas:
discantinua o en calumna. Este dltimao es el que mds s2 uza 2n
ardlisis. \

:

En uwna columna de intercambhio iSnica del tipo catidnico, s=
establece un equilibria, entre laos pratanes de intercambic de la
resina v los catianes presantss en la sclucidén. El resuliadc nsto

de las intercambiadares se puede reprasentar mediante la siguiesnte

raaccidn:

{+1

Res—H +1 ShE

(+1] {+)

TRas—-Na

1 [H

rres—H1717 nat™?

]
]

Esta equilibria sera total, si sa wusa una cantidad bastante

grande de resina, para desplazar al equilibria hacia

derecha(4).

=



2). - LOS ELEMENTOS RADIO Y CALCIO.

Z2.1).— EL RADIO

En 1894 Fierre y Marie Curie aislargn par primera ves,

W

cartir del mineral petchbhlanda, una peguefia cantidad de clarura de
vn elementc no conocido hasta entances, el cual fus nombrado radic
idel Latin Radius = Rayal en alusidn a que Brillaba an 1la
abscuridad. Actualments se conocen 24 isStaopas del radia, siendg
al radio—-224 el igéfﬂpu de wvida media mis larga. Taodos los
isdtapas del radia san radiactivas, sus nameras masicos estan
camprendidas entre Z0&6 a 230 y sus periados de desintegracidn
varian de Q.00Z 5 1422 afias. Algunos son emisares de particulas
alfa (M=213-224 v 224} vy otras emiten particulas beta {M=225,
227-230), danda lugar a miclidas con mimera atémica de Ba vy 8T
respactivamente, los isdtopos 213 vy 219 dan nbdclenos de namera
atémica 87 por captura electrdnica.

La mayaria d= las =leamantas radiactiyus gncantradas =i ia
naturaleza san miembras de tres series radiactivas v cada seris
gstd farmada gor una sucesidn de praductas gue proceden de un solo
niclen. Las isStapos del radiao gue s encusntran en la naturalzza
astan asaciadas a las familias radiactivas 4n, 4n + 2 v 4n + 3,
< . . 224 22 223
las cuales contienen a los isdStapas Ra, Fa v REa cuvas
vidas medias san de 3I.&4 dias, 14622 afias v 1.z di as
raopectivamente; todos son emisares alfa y decaen a raddn. La
ramrilia del taoria cantiene ademis otra isbtapo de radio, =l <2 Ra,

2] cual emite radiacidén bheta can un periado de 4.7 alas.

En la figura 1 cs]se ancuantra el ssjuema de decaimienta del

'7"1
“‘&Ea, isdtopa utilizada sn al presente trabaja.

El radia as auy paca abundante en la naturale=za, =21 cantenidao
de radic en algunas rocas ez de: 6.2 - 3.C pa/g en las graniticas,
de 0.1 - 1.0 ng}g en las hasdilticas y de 0.21 - 0.5 pgsg en las
sedimantarias. La concentracidn del radia =n aguas de riaos s de

3.1 pg/l v en aguas de oceana v sedimentos marinos varia con la

&



e e m—————— 226R0

4.191 MeV
| x 1073%
E(KeV)
4.340 MeV
- - 602 - - 7 x '0-3q°
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415
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FIG |.— ESQUEMADE DECAIMIENTO DEL RADIO- 226



ﬁquundidad: los pramedios son .08 og/l v 1 pg/g de sedimanta.

En organismos vivaos un recuento de radia da proparcionss  de
.01 pg/gqg para plantas, de 0.001 pg/g en animalas, de 0.05 a2 Q.12
pg/o en algas v en plancton, los cusles contienen 10 veces mas  de
radia, gque €! agua de dande san extraidas, Dentra del organiasmo,
2l radio se caomparta camg el calciag vy se fija principalmenta 20 1ls
médula Ssea v en gl esgueleta. En un hombre adulta el promedia es

de 110 pg guws carvespanden a 9.05 pg de Ra/g de cenizas.

El radic sz el =slemento mis electrapositiva del grupo 11-6& de
1a tabla oeriddica y sus campusstas san los mis iSnicos. Las sales
del radia caolarean la flama de roja carmin v an el esspectre de
+lama, preasenta bhandas en tras intensidades a &74.3, a &44%9.8 m vy

una factible a &40 nm£6’7l.

El radiao-22&, puede separarse de los minerales wraniferas,
tales coma la carnotita, porowue tal camg se dijo antes ese isStopo

sz egncuentra como un descendiente radiactivo del aranio.

2.2 ).~ EL ECALCIO.

En cantrapasicidn al radia, el calcia es el mas abundantz del
gruga de los alcalino-térreos y acupa el taercer  lugar en
abundancia an la corteza terrestre. La mavor parte del calcio se
encuentra farmanda carbanatos; par ejemple en la dolamita (CaCDS,
MgCle y sus compuestas comerciales mis comuanas san: el vesa
tEaSﬁ4], la rcalhidra (Ea(UH)El, y &n &l cementoc. Las aguas
subterraneas saon ricas en anhidridao carbdnica v en las metearitaos
s ha identificado a1 sulfuro de calcia.

Las isdtopos del calcia en la naturaleza san  a: el 402&,
42Ea,QECa,44Ea,46Ca quCa, sienda &1 primera el mis abundante
CI7LI. |

‘El calcia es impartante en el metabalismo de las plantas v



animales parque farma sales can los adcidos arganicos. En =1
esqueleta =se encuentra principalmente en forma de  fosfatos,
asaciadaos con pequefias cantidades da carbaonatos. El cuerpa humana
cantiane 17% =n pssa de calcia, del cual el 9% s lacaliza en el
ESquElEthd’ 73 -

Ambos el radiao vy 21 calciag, pressntan 2l astadg de

~

. - - - . <
auidacidndeae +2 por sy sstructura electrénica os .

2.3 }.— ALBUNAS FROFIEDADES FISICAS Y QUIMICAS DEL RADIO
Y DEL CALCIO.

tas principales caracteristicas en la sarie del calcia san
las siguiaentes: a).- aumenta la tendencia a la hidratacidn de las
sales cristalizadas, bl.- la solubilidad de las sulfatas,
nitratos, ete. {(las fluogruras son la axcepciénl decrecan dentro
dal grupa:; cl).— disminuye la solubhilidad de sus derivadas
halogenadas en etanal; d}.— aumenta la estahilidad térmica de los
carbanatas, nitratos y perdémidas, v e).— aumenta la wvelacidad de

la reaccidén de laos metales con el hidrdgena.

Par sus caracteristicas analiticas el radioc es muy similar =
su hamdlaogo =l hario. E1 sulfato de radia es mas insoluble i =2l
agua que el de bario v as par ello que cuando =21 radico s=
encuentra en cantidades impaonderahles, ez pasible sspararla des
atras elementas alcalina-térrens, mediante su coprecipitacidn con
gl sulfato de baria. Las canstantes de salubilidad de las sulfatas

de baria vy radia son gks = 2.97 v 10,373 respectivamaente.
Las campuestas qua Farman 21 radia vy =21 calcia tienan
propiedades muy semejantes 1o cual hace dificil su separacidn, v

par ella el intercambia iSnica can farmacién de -amplesjas resultas

sar una alternativa muy factible.

En la tabla 1 se presentan algunas prapiedades Fisicas de
ambos elementas.

En la tabla 2 se encuentran algunas praopiedades guimicas de

a8



laos camplejos que farman con algunos acidos arganicos gue sa  han
utilizado en =l presente trabhsjo.
71
TABLA 1. ALGUNAS FROFIEDADES FISICAS DEL Ca Y DEL Rac".
CALCIO RADIO
Namaro atdmicao 2G =g
Fasa atdmica 48,08 204,05
Canfigwracion glectrdnica [Aar]l 4s° [Fa] 4s°
Energia de ignizacién ler a a.1 =24 2.2 a¥
2da & 11.9 ay 10.0% =y




{
TABLA 2. CONSTANTES DE FORMACION DE COMPLETOS®

1

Complejo Farmacidn da Fuar:=s Lao
campanentes iSnics Kstab
poido etilén—diaminag tetracéticao ED7T&.
+2
C= Cal Ca + L _— 1.7
+3 .
Bz Bal Ba + L —_ 7.8
Ra' < Ral Ra + L — 7.4
Acida citrica CTH4(DH)(CUDH}1 = H4L
Ca'= CaH.L Ca + ZH + HL 0.5 10.9
BaH L Ca + H + HL a.5 9.4
CaHL Ca + HL Q.5 .5
Ba'< BaHL Ba + HL a.s 2.
Ra < RaHL Ra + HL 0.5 2.1
i tartaric H i =
Acideo tartarico HEC4H4D& HEL
+2
Ca CaHL Ca + H+ L .9 4.8
Cal. Ca + L Q.3 1.7
3
Ba' < BaHL Bs + H + L 0.5 &4
Bal_ Ba + L a.5 1.9
+2 R .
Ra Rab Ka + L .35 1.0

10




2.4 .~ ANTECEDENTES

En estudiaos praviaos == ha realizada iz sgEparacidr

radiagquimica dal radioc an presencia de calcia, =0 musstras  del

{o,.,0])

media ambi=nte tales cama, aguas de msnantial - sadimantos

marinao=s, aprovechanda las caracteristica cue poseen la mayvaria de

~*

las alcalinag-térrens de farmar camplejos can EDTA a un oH de 7.5,

En estos trabajaos se utilizaron calumnas de 25 g de intercambiador

Zegrlkarh 228 (NH_ 1. ] radig era eluida con una salucidn de Acido

&
nitrica 2N v despwes caprecigitada can sulfato de hbario gara  suo

aralisis por espectrametria alfa.

Fara obtenar un aespectro de radiacidn alfa de= alta resglucidn
es necasariag que el rad:o se adhiera fuertemente a3 una superficie
farmanda una pelicula delgada. Son pocos las repartes raterentes

al electradepdsito del radiag a partir de una salucidn  acuasa.
f214 1}

Sarret y Tauvaraon asumen qua 21 @ radia na ouads =1-Ty

electrodepositado an  electrodos de metales = partir de
. ; . . . %121

saluclianes acuasas v en cambig Getofd vy Bildstein' ', adaptan una

técnica para plutonia al slectrodepdsita del radia sohre platinag
2 mezclas isaprapancl/icida clarhidrica can &0 Vv 12 mA. En
1980 Eumancia}, investigando las condicionas de electradendsita
dal torio-228 en solucidn acuosa de acetato de sodia. ahservwd gue
can valores de pH altos se codepasitaban cantidades significativas
de radig-234. En investigaciaonas mas recientascbt}, s reportd ous
el radio-224 pusde ssr glectrodepositado a parTir de una scliucidn

da acetato de amonio a aH = 9, 10-12 ¥ v 400 mA.
PARTE EXPERIMENTAL
13. - MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS.
A)y.— MATERIAL.
Las columnas para 21  intercambia idnica Ffueran de  vidrio
Fyrex, unas de 50 cm de largo por 2 cm de didmetro v otras de 1S
cm de larga por ©.59 cm de diametrao, tadas prov:istas de una I1lave

de pasa 2n ls parte inferior y un embuda de ad.cidn &n la sarte

11



superiar.

B).— EGQUIFOS.

Las sguipas utilizadas gara las medic1onzs de
radfiactividad del radi y para el andliszis del caltic, s

gescriben en ssguica.

al.— Sistama de detzccidn gamna.

I.- PBetectar de ks hiperpura. EGRE ORTEC, Modela Nog. Z01Z2 -
19200,

Valtaje de ogperacidn: —-ZFood .

Eficiencia trelativa ern 1.33 MsV: 19.8%

Rasglucidn an 1.33 MsV (FHWMI: 1.79 KeV.,

Can su raespectiva electronics asaciads.

~3,
El 2quipa se calibrd a 1 EaV por canal con muestras de ~ 7 Ra,
=22 1Z7 : . .
“Na vy Cs, can anergias de 184, 9311 v 411 WaV  respectivamsnta.

la figura 2 muastira la grifica de calibracidn ottenida.
ey
Las detersinaciones cuantitstivas dsl Ra s realizaron can
2] pico de 186 ¥aY ge la siguiente maneras: primers se calculd  la

cantribucidn del fondo ambiental.

Fanda = Ec.4

I

Dande XA W XB zan los promedios calculados oon las cusntas

=

acumuladas en S canales antes v 3 cansles despies del inicio v fFim

]

del picg v n el mamero ce canales incluidos dentrg del adrea del
pica. Despies, ese valor s restd a la suma de las cuentas
acumuladas en lgs n canales del gicg EET), gara calcular =1 Area
real, s decir:

Araza Raal = ET — Fanda. Ec.3



Energio (KeV).

e
o
o

1374

22 No 0.661 MeV

0.5i1 Mev

]
—

226 Ro

0.186 MeV

500 1000

No. de Canal,

Fig. 2.— Curva de calibracion del espectrometro
gamma,



B).— Sicstema de detsccidr =zl+a {ad.

I1.- D=tactor de osrrera supsrficial.
YUnltase g ogaracidn: +100 W,
I11y.— Freamplificador de gulsos eléctricas. OFRTEC IH — 142,
ITIi.~ ﬁmpliFicadﬁr de aulscs sléctricas. OQRTED 274.
IVY.— Arzslizador de altura de pulsas eléctricos.  MORTHERN
ECON II SERIES NS —~ 714,
atipg para impresora de datos. TELETYPE.
VI).~ Graficador. X — Y RECORDER GRAFI - 7004E.
VII).- Fuente de altao valtaje. ORTELC.
VIIT}.— Campana de vacio. ORTEC.
IXl.- Baomha de difusidn. BALZERS tigo EVA Ol4 H. Presiosn  ds

2

12 © Bar.

La fFigura 2 musstra la curva de calibrecidn aobtenida can wuos

=239 231 244 . ;
muestra de P Am Cm con energlas de S.1&,

Lh

4% v E.81

Me¥ raspectivamesnte.

Cl.— Espectrdémetra da abhsarcidn atdmica.

I}.- Fuente de radiacidn: LAmpara de citodo hueca.
I11}).- Atomizador: Mechsro de caonsuma tatal.

IT1}.— Monoocromadar o +iltros.

iIVi.— FPre v Amplificadar.

Vi.— Detector: Tuhao fotomultiplicador.

Y1}.— Sistema de lectura: en abhsorhancia vy concentracido.

Antes de cada determinacidén, =1 equipn se calibrd  con

salucianes patrdén de calcio o de baria, segan =21 casa, entra 1 vy

=0 pom.



S

-

55" 830 560

. No.de Canal
Fig. 3.- Ct:rf:u de colibracidn del sepectrometro
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C1.—- REACTIVOS.

IJ.— EDTA al 24, caon pH de 4.9 a 11.9.
I1).— Aciga citrica al 3%, can pH de 4.4 a 12.0.
I111.- Acidog tartavicao al 5%, can pH de 4.0 a 12.4,

IV}.— Fecinas de intercambio ionico.

al.— AG SaW - ¥B {(Fesina de intercambio catidnico crado
anzliticaol.
Farmas de resina: Frotonads.
MOmara de malla: 100 - 200 mesh.
Papacidad: 5.1 meg/g de resina seca v 1.7 meg/ml
de resina humeds.

Densidad naminal: 0.8 g/ml.

BY.— MERCE {(Intercambiadaor idnico I).
Farma de resina: SSdica.
Mamera de mallxs: 100 - 240 mesh
Capacidad: 4.5 meg/g de resina seca v 1.9 megs/ml
de resina humeda.

Bensidad nominal: d.8 g/ml.

cl.— DOWEY S0 X 8 — 204,
Farma de la resina: Fratonada.
MNMamara de msalla: 100 - 200 mash.
Capacidad: 4.5 meqgsg d= resina seca.

Bensidad naminal: 0.8 g/ml.

En las soluciagnes inicialmente mencionadas ! pH e ajustd

imfnly] NH4BH cancantradao.

D .- PREPARACION DE MUESTRAS PATRON.

Las solucianes de calcig se prepararan a partir de una
salucién paterdn de 1000 ppm  {(Merckl. Para laos experimentos se
uwtiliz~aron solucianes de 40 pam, las cuwales se abtuvieran can

partes alicuwatas de dicha salucidn patrdén, llevandaose al aforc de

14



130 ml can el eluyente qgue Se estuviara estudiando. La
cancentracién de astas salucianes =1 varifics mediante

aspectraometria de ahsorcidén atdmica. D una mangra similar sS=

i

prepararon las soluciones de baria. La preparacidn de la  solucid:s

de radio—-226 se describe an detzlle més adelante.
.~ OBTENCION DEL RADIO - 226 A PARTIR DE CARMOTITA.

Sg pasaran 20 g de carnctita, s le adiciconaran 50 ml ds HNE}3
cancentrado v se llew a sequedad, pasandoss asi los  companentes
da la carnotita a la farma de nitratas. Luegn se adicianaran T ml
de HNUz cancentrada y s pasd a un vasa de Teflan, dande se llevd
& sequedad vy se tratd con HF concentrada, lleviandase todo
nuevamaente a ssquedsd, hasta la eliminacidén de las s=ilicatas

prasantes en la muestra.

Se adicianaran 20 ml de HNEI3 &l 20¥%, se llevd a pH de 1 con
NH4UH vy luegao sa adicionaran 1 ml de BaElE (1 mg de Ba/mi) v 1 ml
d= La:NﬂEIS {1 mg de La‘ml}, 21 primera camo acarrveador del radio
v el segunda para evitar la coprecipitacién de las dami s
campanentes. En segquida, se agitd la salucidn con wuna barra
magnética vy 'sa fueran adicianando gota a gata, 2 ml de HESD4 7M.
s cantinad la sgitacidn durants 3Q minutaos mis, para grecigitar
al radig en forma de sulfatao y después la solucidn se hiza pasar s
traves de membranas de Filtracidn can paras de 0.1 pm (Milligore
Carparation). La membrana de filtracidn can el precipitado se gasd
a un vasa v las paredes del soporte de dicha membrana s lavaran
caon 5 ml de EDTA. Esta solucidén se reunid en el wvasa can la
mambrana y todao sea calentd a 80 “c gatra disalvar =21 pracipitada,
despueds la membrana se lavd can 18 ml de agus destilada vy se
desechd. La salucidn sa Filtrd en papel Whatman Na. 42 para
sliminar las productos insolubles, se le affadid 1 ml de una
saolucidn de NaESU4 al 20% v se ajustd =1 pH a 3.5 con una salucidn
de HClCI4 2.3 M. La zmalucidn sag calentd una haora para liminar al

radédn presente vy pasterigraente se filtrd =n membranas de

Filtracidn can poras de 9.1 pnﬁ‘sl.

En tadas las fraccianes abhtenidas durante 81 desarrollio ds

15



esta técnica se determind la radiactividad par desintegracidn

e L]
s

gamma del Ra.

El sulfata de bariog y radia s= disalvidé en EDTA - NH4 al 24 v
pH 4.8, madiante calentamiento y par Qltima se afar: a 1 litra con
13 misma salucidén de EDTA — amaniacsal. De la salucidn abtenida se
tamardn 3 fracciones de 30 ml cada una, a las cuales se les midid
su desintaegracidén radiactiva en el espeEctrdmetra de radiacidn
gamma, medida que se tomd coma wvalar patrén. Esos 30 ml de
solucidén caontanian una pequefia cantidad de baric (7 1Q meg] y una

224
cantidad imponderable de Fa.

4). - EL INTERCAMBIO IONICO.

Las solucianes de 22 Ra vy bharia, asi camao la da calcia vy 1a
mazcla de amhas, en medio de EDTA - amaniacal y caon pH de 4.8 s=
pasaran par las diferentes caolumnas de intercambiac idnicao. Esas
saluc iagnes =1 midieraon madiante espactrametria gamma W
espectrametria de abhsarcidn atdmica antaes ? después de pasar par
las calumnas luega, las calumnas se lavaran can agua desionizada.
En todos los casas, =l flujo a traves de las columnas fue de 1

ml/min.

El calcia y gl radiag se eluyeron con saluciones da EDRTA al 24
fde gH entre 3.2 v 10.53), de Acido citrica al S¥% {de pH 4.0 =&
1Z2.¢) v de Acido tartarico al 54 (de pH 4.0 & 12.0}.

El wvaglumen de 1los eluatas dependid del tamafio de las
calumnas: en las de 25 g de resina se aplicaran 250 ml, en las ds
5.0 g, Z0 ml v en las da 2.5 g, se aplicaran 15 @ml. En las eluatas
sa determind el calcia v radio, de acuerdag can las técnicas antas
mencianadas. Cuandoc 21 valumen era diferente de 30 ml, se ajustaha
a ase valar, va sea par adicidn de agua o par evaporacidén, para
mantaner siempre la misma geametria en las determinaciones de
radiactividad o wvalamenes equivalentes en laos andlisis par

ahsarcidn atémica.

14



El camportamienta del baria se absaryd en las tres  ti
1

M T
¥
: [1]]
L1
m

o
]
&)
o
i

rasinas can EDTA de pH 4.8 a 10.5; aste cation s ans

madiante espectrasceopia de absorcidén atdmica.

[y}

Ern tadas las casgos el porcentaje de elucidn E{N) s ca

d= acuerda con la espresidn siguienta:

TIATIE
E(XY = X oo Ec.4a
[IATII
Dands [IAT] raprassrta la cancentracidn del ion

alcaling-térrea de gua se trate vy las letras E &2 I s& refigra al

gluata y la salucidn inicialmenta aplicada, resgsctivamants.

.- ELECTRODEFPOSITO DEL RADIO.

A& tadas las Fraccignes de radia abtanidas de las columnas se
les ajustd =21 pH a 4.8 can HCl. Estas solucianes s=2  pasaron
nuavamente a travwés de la calumna Dawex SOW X8. A contiquacidn se
lavd la columns con agua desicnizadas vy 2l vadiao se =luyd de la

calumna can 30 ml da HNO, 2ZN.

La solucidn de radia en HNUE sz@ llewd a ssquedad, a2l residun
sg le adicianaran 2 ml de HCI cancentrado v s (lewd nue-amants &
seguadad. Se adiciagnaran 2 ml de HEl v se evapord hasta s volt
apraximatda de 0.2 ml v luego se adicianaran 2 ml de asua regias.
agara aliminar la mataria arganica presentza y llevarsae también a un
valumen final de G.2 wmwl. 8= agregaran después 2 ml de  acus
destilada v & ml de kF 0.1 M v se ajustd e pH entre 12 - 14 can
wna salucidn saturada de NalH. -

1o&,

M

La salucidn resultante se calocd en una celda =lactralit
el cadtado fue un disca de acera inoxidable, de Z cm de diamstra v

0.1 cm de esgesar.previamente pulida como espajo v &l Anoda gn

1]

alamhre de glating del! mmerac 20, de 10 cm de largo. La

th

zglactrodepdsitas se afectuaran durante 18 h can una carriante de

mf, (densidad de corriente de 1.& mA/cm™).



ey

Se hicieran medicianes del pico camma de 186 kKeV del “Spa an

la solucidén antes vy después del electrodepdsita v zon @] arsea  da

. . 224 .
252 pica se calculd =1 parcentaje dea Ra alectrodepositado de
acusrdo can la expresion siguiente:

] - Fa
irmcial fuinal
% Ra clectrodepositado = X 100 Ec. 7
L&
vnwcral
o s 224 . o
Can los slectrodegdgitas de Fa en 1las discas dea acarao

inoxidable s abtuviardn los espectroas alfa.

RESULTADOS Y DISCUSIONES

En las figuras 4 v 3 se encuentran los espectras de radiacidn
camma carrrespaondiantes a la carnatita v a2l precipitoda de radic
abtanido. Tados las picaos de esas figuras Ffueran identificzadaos
mediante SLS energi as caracteristicas repoartadas an la

afro-1sl] y que carresponden al ““7Ra

= 2
21%py  21;,

litaratur ¥ sUs hijas

radiactivas sl

En el espectro de la carnotita (figura 4; sa aprecian ademis
235 . .
das picas carvespandientes al < Y da 143 y 185 EaV, cuya ausencis

]

en al precipirtado de sulfato de radio comprushba la separacién d

una y atro alemantao.

~

Las vidas medias de las hijos radiactivos del ““"Ra s=on

u
m

cartas par esa se farman rapidamente en =1 precigitada vy

abservan en 21 aspectra los picas correspandientes a laos emizores

I 2
de radiacidén gamma, “14Ph Y “iqBi.
. 224 .
El porcentaje de recuperacién del Fa de la carnatita +Fue
mayar al 80¥X. El que este valor sea apraximada, sa deba 3 la
i 235 22
cantribucidén del pica da 185 EKaV del “~"U en al éRa, en  1s

carnotita.

18
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1).- SEPARACION RarCa POR INTERCAMBIO IONICO.

al.— ELUCION CON EDTA-AMONIACAL .

En la tahla 3=

o8

[Ef%Y], del “““Ra vy del Ba, can EDTA—amaniacal al 2% vy cifaraentes

£

sa encuentran los porcentajes de esluacids

valoraes dg pH. Con el groposito de establecer la reproducibilidad
H

izaran  gar

da los resultados abtenidos. las sxpsrimentos s raa3

o

duplicado o triplicado v s abservaron desviaciones estidndar

e

<{G.0ly B2, En las resultados de 1a tabla Z s aprescia gus

m

jnl
it

calcio v el rad:a guedaran retenidas en las caluwmnas con pH

A.8. Es decir, con s valar da gH las E{X] + LY

B

indepandientamente dael tipa y cantidad de resina utilizada. Estao
Gltimao porque las cancentraciones del calcia y  del radia,
utilizadas en el presente trabajo, son peguefias, lo gue condujo &
radiwcir el tamafic de las columnas proapuestas por Jashi and
Fadmanahlhantg}, desde 25 g hasta 2.5 g. En esa misma tabia 3 s=
aprécia qua can un pH de 10.59 se eluye cuantitativaments al radiao
v con un pH da 5.3 al calcia y ademas, que =21 radig parmanece +ijo
en la resina con &1 pH de elucidn dsl calcia. E1 camportamiznto
dal calcia =n las resinas, con respecta a -los valares de pH es

idéntico del repartada sn la litaraturahpl.

Far los ®motivas indicados antas, ia gxperimentacidn
subsiguieanta se realizd con las calumnas de 2.5 g de rasina. De

. L. . 224 . .
asas columnas., se intantd g2lair al Ra caon EDT&—amaniacal al 4.

can varias valoras de gH. E1 EE&Ra sa retuva en la calumna con pH
g £.8. £.0 v 7.0C, con pH de 8.7 s= eluvd el 1% v con 8.8 se eluyd
camplatamente. Se caomprobd gque con las tres resinas =1 barioc se
camparts de manara idéntica al radia, es decir gue entre pH de 4.8
v 8.0 sz retiene en las calumnas mis del 994 y a3 pH de 8.8 sa
sluye campletamente. Este resultado era necesaric pargue en ls

224

sniucidn de FEa se encuentra también =1 harig.

i9



Con vesoecte a la separscidn radig/cslocic por  intoscambic
idnico cor saluciones de EDTA, F. Heisuniaj racamisngas 2lagir al
Bario con uvn od de 8.8 v al radia con on oH d2 10.5. Tal Cosc ==
indicd antes, =n el prasente trabsic s sncontrd guse vtambién oo

oH de 8.8 se sluyd radio.

En 1a Figur 4 =3 han vepartada de maners global las

=
vesultados aobternidaos.

TABRL & 3.~ Parcentais de aluacidn calcia v radia. goro

i
-

de
diferentes condicionas enxperissntalas.

ELEMENTO gH Feso de la =4 A
resina {g) DOWEXY 530W X3 MERCH AR SOW-X"
£.8 25 3.6 G.0 2.0
Ra 5 a.1 d.5 1.0
3.3 5 - Q.o -
g.8 2.5 F7.4 FF.5 93.2
1G.5 25 99.5 SF.ZE FE.0
Ca 4.9 = .4 .5 a.7
5.3 = 2.7 2E.4 HE.G

En la figuwra 7 s=2 rapartan las rgsultados de lazs elucizonss

raalizadas can Acido citrica al 5% an donde se pusde abhservar  gus

el calcig se aluys campletamernts can wun pH de 4.5 v =21 radiag can
la solucidn da pH de 13, sstg en las tras rasinas de 202 g Zada

LS.

2
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cl.— ELUCION CON ACIDG TARTARICO.

En la figura 8 se muestran las rasultadas abtenidos =20 las
traes resinas, uatilizando al dcida tartdrice al 54 camo eluvente:
an la cual sa puede aghservar que 81 calcia se eluyas can pH de 4 v

el radia se eluve completamente a pH de 11.5.

Da las tres soluciones empleadas cams elwesntes, ocan Acide
tartarica fus maysar =21 intervala de gH gsra segarar al calciag  desl
radia (& v 11.5 rescectivamente! por ese motiva == anslizxd con;
=zste gluyentae €] comportamientag del baric en ese intervaloc de  pH.
Tal camo se muastra an la figura 8, 21 barig al igual que =1 radic
s mantiane Fiig en la resina si s& hace psasar par la colomns ona
salucidn de dcido tartiarica de pH de 4 a 8 y s aluya

can pH de 11.5.

Las reacciones de eguilibrio en lags intaercambiadares idricos
R - +2 . . .
del radioc v del calcig (M °) presentes en una solucidn estan dadas
par la siguiente reaccidn:

+32 *

M + EKE—Nqu P M—(EE} +  ZNH

Dande R representa la parte negativa en la matriz de 1la

resina de intarcambio idnico.

En la figura 9 s= mueestra un esgectrao slfs d=1 226&5 Yo OSuS
hijos radiactivos: 2l ~27Pg (o = S.305 MeV v tiz = 138.38 di, el
IR (o = S5.49 MaV y tiz = 3.875 d), ~10Pa (o = &£.00 MeV v taz
= 3.05m) v el Yo (o = 7.69 MeV v bz = 1.6 X 107 Ta).

Las anergi as de los espectras alfa se abtuvieron de  acuerdo
can ia calibracidn del equipa y carvresponden a las reportadas  an

. {5,16,20 }
1a literatura " 4.

Es mwy impartante hacer natar que sn el aspectrag alfa sa
abservan las das energias del ““PRa, de 4.781 y 4.594 MeV
respactivamenta, pargue el electradepdsita fus la suficientemante

delgado para considerar muy escaso el efecta de auwtoabsorcidn, =i

21
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Fig.~8  Elucion en ocido tartdrico- amoniacal al 5%
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formado con wn ol de 1T - 14, valor o= oM gusE == encaontrd como =)
TRTELL
mis adecuada. En ssas condicianas el zarcentais de TTRa 3us a=s

glactradegosita as mayar gue SOY.

CONCLUSIONES

Nel conijurnto de rasultados aobtenidos en &l presente traliaso
s2 puede concluir lg siguienta:
1}.~ He cunglieran los ab:gtivas proou

=
aclard el comportamienta guimico del cslcio, bario v radio =i las

rt

ras resinas oe intercambic iSnica {(Dowex SOW 28, A Sk X8 w

]
|

Marci Il en prasencia de tras agentes guelstantes (O

2.8

I_d
|

b
i

La a2luci1dn da laos catianes alcalinag térraos de H
4+

r los  tr

m
ifi

‘rasinas de intercambic catidnico e pusde efectuar «

ot

0

o
agantaes gualartes de scugrdg caonn ios vaiagres de gl dados =6

tabls 4. Las candiciones estabhlecidas &sn este trabe:s permet

|

e

=
sapatrar cuantitstivamentz el calcin da las musst-as gus  cartiznas
..}.

i

radic y asi Tacer mis accesible el ardlisis radiocguimico ce  Ss

altima.
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