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RESUMO

Este trabalho apresenta um procedimento analitico para a determinacdo de Sr-90 em
amostras de urina. O méodo consiste da pré-concentracdo do Sr-90, eliminacdo dos
interferentes, espera do equilibrio radioativo entre Sr-90 e Y-90 e deteccdo do Y-90 em um
detetor Geiger-Mller de baixa radiacdo de fundo. O rendimento de recuperacdo do estroncio e
itrio foram em média superiores a 75%. A pureza do Y-90 foi verificada por curvas de
decaimento. O método foi aplicado em amostras de urina, de uma pessoa contaminada
acidentalmente com Sr-90, cujo nivel encontrado foi da ordem de 10 Bg.L™. O método mostrou-
se adequado a determinacdo deste radionuclideo em casos rotineiros de monitoracéo,
apresentando uma concentracdo minima detectével da ordem de 0,13 Bg.L™, ou mesmo em casos
acidentais, uma vez qua a resposta do nivel minimo de contaminag@o pode ser obtida em 48

horas.
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1. INTRODUCAO

A preocupagdo no  desenvolvimento  de
metodologias para radionuclideos em amostras ambientais
e biologicas aumentou em muito apds o acidente de
Chernobyl, em 1986. A fim de tomar medidas
emergenciais hd necessidade de se levantar os niveis de
contaminagd0 no meio ambiente e principalmente no
homem, gque pode se contaminar principal mente por meio
daingestdo e inalagdo de nuclideos radioativos.

Dentre os diversos radionuclideos liberados esta
0 Sr-90 importante do ponto de vista de impacto
ambiental, sendo produzido pelafissdo do U-235.

O Sr-90 (E, = 0,54 MeV) possui uma meia-vida de
285anos, e decai por emissdo betanegativapara o
Y-90 (E, = 2,2 MeV), sendo que este possui uma meia-
vida de de 64,1 horas, posteriormente decaindo também
por emissdo beta negativa para o Zr-90, que € estavel.

As vias de incorporagdo do Sr-90 sdo
predominantemente a ingestéo e a inadlagdo. Por meio da
ingestdo, 20 a 35 % do estroncio € absorvido, enquanto
gue pela inalagdo a absorcdo é total. Apds alcancar a
corrente sanguinea, o Sr-90, semelhante quimicamente ao
calcio, deposita-se rapidamente na superficie do osso por
troca ibnica, sendo incorporado ao novo 0SSO que vai
sendo formado. Em virtude da ata energia beta, irradia o

0sso e a medula 6ssea adjacente, podendo causar leucemia
e cancer 0sseo. [1-3]

Apbs um acidente radioldgico ocorrido no IPEN,
em outubro de 1997, quando uma pessoa foi contaminada
com material radioativo contendo Sr-90, foi necessario
estabelecer uma metodologia de andlise para a avaliacéo
da incorporagdo. Assim, este trabalho apresenta um
método para a andlise deste nuclideo em urina, que é uma
das principais vias de excrecdo, além de ser uma matriz
defécil coleta e andlise.

O método de determinacdo do Sr-90 em urina,
seguiu 0 estabelecido por Figueira em amostras
ambientais [4], consistindo da pré-concentracdo deste
nuclideo em 1 L de amostra, eliminacdo dos interferentes,
espera do equilibrio radioativo entre Sr-90 e Y-90,
separacdo e purificacdo do Y-90 e deteccdo beta negativa
em um detetor de baixa radiacdo de fundo e ata eficiéncia
de deteccfo.

Além deste método de andlise, propfe-se uma
adaptacdo, para que em casos acidentais se obtenha uma
resposta do nivel de contaminagdo do individuo em menos
de 48 horas, considerando-se a coleta da urina (24 horas)
e 0 tempo de andlise.



Il. MATERIAIS E METODOS

Equipamentos. A medida da emissdo beta foi realizada
em um detetor Geiger-MUller, marca Riss, modelo
GM-25-5, tipo “gas-flow” com baixa radiacdo de fundo (<
1 cpm) e dta eficiéncia de deteccdo parao Y-90 (28%).

A medida da radiagdo gama foi feita em um
espectrdmetro de raios gama, constituido de um detetor de
Ge hiperpuro, tipo POP-TOP, marca EG & ORTEC,
modelo GEM 60210, acoplado a um microcomputador e
eletrénica associada

Determinagéo de Sr-90 em urina. Para a determinacdo
do nivel de Sr-90 analisaram-se 3 amostras contendo
aproximadamente 1 L de urina, que foram coletadas
durante 3 dias apdés o acidente. As amostra foram
armazenadas em potes plasticos e congelada. Uma quarta
amostra de um individuo do publico foi coletada, sendo
esta considerada um “branco” de urina.

Em 1 L de urina foram adicionados 500 mg de
carregador de estroncio, 1 mL de tragador radioativo de
Sr-85 e 80 mL de &cido nitrico concentrado, sob agitacéo,
por uma hora. Ap6s a homogeneizagdo da amostra, foi
feitaaadicdo de hidroxido de aménio até pH 8 ede 30 g
de carbonato de sodio, precipitando assim o carbonato de
estrdncio e outros carbonatos. A mistura foi submetida a
agitacdo por duas horas, deixando-se decantar por 24
horas.

O sobrenadante foi retirado por succdo e
descartado, o precipitado de carbonato de estréncio foi
purificado de outros interferentes como terras raras, itrio e
magnésio por meio da sua dissolugcdo com &cido nitrico
concentrado e a adi¢do de 10 mg de carregador de Fe, sob
aquecimento. O ferro foi precipitado na forma de
hidréxido de ferro Ill, em pH 8, com a adicdo de
hidréxido de aménio concentrado.

O hidroxido de ferro 1ll foi filtrado em papél
Whatman 40, ao sobrenadante foram adicionados 20 g de
carbonato de sddio, precipitando o carbonato de estréncio.
A mistura foi submetida a agitacdo por duas horas e,
posteriormente a uma decantagdo por 24 horas. O
sobrenadante foi retirado por succdo e descartado, o
carbonato de estréncio foi estocado em um pote pléstico,
no qual foi feita a determinagdo do rendimento de
recuperacdo do estroncio por meio da deteccdo de raios
gama emitidos pelo tracador radioativo Sr-85. O
rendimento foi em média superior a 75%.

Ap6s um periodo de 14 dias para o equilibrio
radioativo, o carbonato de estroncio foi dissolvido com
acido nitrico concentrado e adicionou-se 10 mg de
carregador de itrio, previamente padronizado. O Y-90 foi
separado do Sr-90 por meio da adicdo de hidroxido de
amdnio concentrado até pH 8, precipitando o hidréxido de
itrio, este foi filtrado em papel de filtro Whatman 40,
procedendo-se a sua purificaco.

O precipitado de hidréxido de itrio foi dissolvido
com &cido cloridrico concentrado, sendo retomado na
forma de hidroxido e novamente filtrado, este

procedimento foi repetido por quatro vezes, para completa
eliminagdo do Sr-90 presente.

A soluggo contendo o Y-90 foram adicionados, sob
aquecimento, 3 mL de &cido oxdlico 1 M e o pH da
solugdo foi gjustado para a faixade 1,5 a 2,5, precipitando
0 oxaato de itrio. O oxalato foi filtrado em papel de filtro
Whatman 42, previamente seco e pesado. Em seguida, o
precipitado foi seco e pesado, possbilitando a
determinacédo do rendimento de recuperacdo para o itrio,
por meio da equagéo:

Ry (%) = (M, " 0,2944)" 100 (1)
my

em que:
Ry = rendimento de recuperagéo do itrio;

Mppt = Massa do Y »(C;04)3.9H,0 em grameas;
my = massa de carregador de itrio adicionada.

A recuperacdo do itrio foi em média superior a
80%, o oxalato de itrio foi colocado em um suporte
proprio para deteccdo beta negativa, procedendo-se a
medaida da radioatividade por 60 minutos. A Figura 1
apresenta 0 esguema de determinagdo do Sr-90 em
amostra de urina e a atividade do Sr-90 foi determinado
pela expressio 2:

AST-QO = ’ ’ C ’ ’ (2)
BgLY) Rs R, e (1-en) e2” V

em que:
C = taxa de contagem do Sr-90 (em cps) medido no
precipitado de oxaato de itrio;

Rsr = recuperagdo do estroncio, determinado pela deteccdo
do Sr-85 (emissor gama);

Ry = determinado gravimetricamente, conforme equacdo
1
e, = eficiéncia de detecgdo para o Y-90 (28%);

| = constante de desintegrac&o para o Y-90;

t; = tempo de espera para que Sr-90 e Y-90 entrem em
equilibrio radioativo;

t, = tempo de decaimento doY -90 apds a separacdo do Sr-
90.

I11. RESULTADOS

Foram analisadas trés amostras de 1 L de urina e
procedeu-se & andlise da amostra do branco, seguindo o
mesmo método quimico acima descrito. A Tabela 1
apresenta os resultados obtidos para as quatro amostras
analisadas.

Acidentes radiologicos com Sr-90. Para casos
acidentais, em qua ha necessidade de uma resposta rapida,
pode-se minimizar o tempo de andlise, por meio
da pré-concentracdo do Sr-90 e eliminacdo das etapas de
purificacdo com hidréxido férrico e espera do equilibrio



radioativo, considerando-se que Sr-90 e Y-90 estgjam em
equilibrio.

TABELA 1. Niveis de Sr-90 nas amostras de urina

analisadas
Amostra | Rs, (%) Ry (%) | Sr-90 (Bg.L™)
1 1000+ 77| 838+32 | 104+21
2 46,6 £ 2,3 | 100,0+ 3,9 10,0+ 1,9
3 81,7+54 | 724+27 | 104+20
49 80,7+89 | 696+26 | <CMD®

(2) - amostra“branco”.
(2) - concentragdo minima detectével (0,126 Bg.L™).

As etapas subsequentes de purificagdo do Y-90 e
conversdo deste a oxaato s30 necess&rias, mas a
determinacdo do rendimento de recuperacdo do itrio fica
impossibilitada, devido a precipitacdo do oxaato de
magnésio. Neste trabalho, esta técnica foi empregada para
a amostra 1. Em um periodo de 6 horas de andlise foi
possivel obter  um resultado da ordem de
(132 + 27) Bql™, bastante proximo ao valor
apresentado na Tabela 1, indicando que esta metodologia
simplificada pode ser empregada nos casos em que desgja-
se saber com rapidez o nivel de contaminacdo de um
individuo.

Determinacgdo da pureza do Y-90. A comprovacdo da
pureza de um radionuclideo € determinada através da sua
meiavida. Para isso, deve-se proceder a deteccdo do
radionuclideo por um determinado intervalo de
decaimento, no qual é possivel determinar posteriormente
a meavida por correlagdo linear. A meiavida
experimental € comparada com o vaor tedrico,
comprovando se o radionuclideo em questdo esta isento de
impurezas radioativas presentes.

A Figura 2 apresenta o grafico do decaimento do
Y-90 para a amostra 2. A meia-vida do Y-90 para as
amostras analisadas neste trabalho variou de (63,5 * 4,7)
a (67,0 £ 2,0) horas, indicando assim um alto grau de
pureza deste radionuclideo.

Determinagdo do Limite Inferior de Detecgdo e da
Concentracdo Minima Detectavel. O limite inferior de
deteccdo (LID) indica somente a capacidade de operacéo
do sistema de deteccéo, correspondendente a atitividade
gue possui um grau de confianca da sua presenca de 95%.
O LID pode ser calculado pela equagdo 3:

LID (Bq) = 46t6 ,es BG_ (3)
Y

em que:
Spc = desvio padréo dataxa de contagem para o BG;
t = tempo em segundos,

ey = eficiéncia de contagem para o Y-90.
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Figura 1. Esquema para determinagdo de Sr-90

amostra de urina.
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Figura 2. Decaimento do Y-90 na amostra 2.

A concentragdo minima detectavel (CMD) leva em
consideracdo a metodologia de andlise e pode ser
calculada de acordo com a equacéo 4:

BC MLI:_)]_ = 4166, SBranoo (4)
( q. ) t’ Rg’ Ry’ ey’ (1_ eltl)' ez’ \/

em que:
Seranco = desvio padrdo da taxa de contagem para a
amostra branco;
t, R, Ry, ey, |, t3, t, @ V conforme descritos nas equagtes
2e3.

Para as amostras andisadas, os valores de LID e
CMD foram da ordem de 0,036 Bq e 0,13 Bg.L™
respectivamente, indicando que a metodologia
estabelecida é adequada a determinacdo de baixos niveis
de Sr-90 em amostra de urina, assim como, os teores de
recuperacéo e 0s niveis obtidos mostraram-se
adequados quando comparados a outros autores [5-8], que
utilizaram diferentes técnicas de anadlise para o Sr-90,
neste mesmo tipo de matriz.

IV. CONCLUSAO

Os resultados obtidos apresentaram uma
recuperacdo de estroncio e itrio, da ordem de 75% e 85%
respectivamente, mostrando que a metodologia
estabelecida é adeguada a determinacdo de Sr-90 em
urina, podendo ser aplicada a trabalhos rotineiros de
monitoragdo, e em casos acidentais pode-se reduzir o
tempo de andlise para aproximadamente 6 horas,
obtendo-se uma resposta do nivd minimo de
contaminagdo em menos 48 horas.
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ABSTRACT

A radiochemical procedure for low level Sr-90
analysisin urine is presented. The method consisted of Sr-
90 preconcentration, elimination of interferents, ingrowth
of the daughter, separation of Sr-90 from Y-90 and beta
counting in a low background Geiger-Mller detector.
The strontium yield was determined with Sr-85 tracer and
yttrium yield was determined gravimetrically. The Y-90
purity was verified by decay curves. The method was
applied in urine samples on individual of the public
accidentally exposed to Sr-90. The levels of this
radionuclide was 10 Bq.lL™ The method was
appropriated for this monitoring,, presenting a minimum
concentration detectable of 0.13 Ba.L™.

Key words: Sr-90, biological sample, radiochemistry
separation, personal monitoring.



