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COMPORTAMENTO DO 32p, 3%g,  38c| E 42K EM OXIDO DE
MAGNESIO. APLICACAO A SEPARACAO DO PAR 35S — 32p FORMADOS
NA IRRADIACAC DO CLORETQ DE POTASSIO

Casud Nakanishi Trindade dos Santps

RESUMO

Descreve-se, -natts. +s8bstho,” um método de separacio de M5 ge ?35 usendo oxido g0 megnésio como
adsorvedor do radiofbstoro. -

~. Estudese o comportamento de 3p 4 J5S, ambos livres de carregedor, em Oxido de magnésio,
individualments, em funcio da massa do adsorvedor, do tempc de agitaclo, do pH da soluglo carge ¢ e
concentracio de cloreto de potdssio. Analisase tembém a separagio dos radioisbtopos mencionados utilizando-se
misturas deles.

Visando & uma splicacdo do método 4 producdo rotineirs de JsS livrve de carregador a pertir ‘de
irradiaco de cloreto de potissio, estudase o comportamentc de adsorcS) em Oxido de magnésio, dos ilons

doreto o potdssio, utilizendo-se tracadores radioativos destes siementos.

A seporagSo do 355 de 3P ¢ snelisads peio slcance méxiro das perticulas f em sluminio. As curves
de qbsov;!o s80 apresentadas & comparadas.

CAPITULO |
INTRODUGCAO

1.1 = Usos do Enxofre — 35

Nas tr8s (ltimas décadas as pesquisas bioquimices @ biologicas tiveram um grande
desenvolvimento, em parte por causs do uso do 23S como tracador principaiments nos estudos de
metabolismo de protelnas'’!!, no metabolismo do enxofre em ossos e unhas'3!), de gendtica de
virust25:37.46) o 4o imunologia‘“'.

Sulfatos->*S, sulfetos?*S inorghnicos e enxofre-35 slementar sho usados como
tncadom‘“’ ou pers 8 sintese de compostos'“"z

Hershey o Chase'?®! fizeram ex perimentos com virus bacterienos ou becteriofagos pare verificar
0 mecsnismo de sus reproducBo, usando protefnas marcadss com 258,

Agrovede pere publicaclo em Fevereiro/1979,



No estudo da imunologia, as proteinas marcadas biossinteticamente, usualmente anticorpos, slo
preparadas com cobaias, partindo-se de amino 4cidos ou protefnas hidrolisadas marcadass com *%S.
Na pesquisa farmaoolbgica"s’, o estudo do metabolismo de drogas & substincias toxicss, sua
distribuicdo e excrecdo simplificaram-se com o uso de tragadores, como por exemplo 8 difusio da
penicifina {marcada com >*S) em tecido leproso!!6’,

Por causa de suas caracterfsticas nucleaes o S & usado na terapia de tumor cartilaginoso
maligno'®47) n3o servindo para diagnéstico de rotina médica por ser emissor de eltrons mas, hé
estudos de seu possivel uso neste ramo da medicina‘®!

Nas determinagdes do volume de 4gua extra-celular'6-8.72) o radioensaio hormonal8-72) °
enxofre-35 mostrou-se 0 mais apropriado entre outros radioisbtopos,

O estudo da estrutura ¢ mecanismo de polimerizagdo foi amplamente favorecido usando 23S
como tracador” 52,69.70)  pmerecam atengio os trabalhos de Smith!69.70) que investigou 2
polimerizagdo por emulsio do estireno catalisada por persulfato de potdssio marcado com 35S, e de
Mochel e Peterson'52! que pesquisaram a incorporacdo de warios aditivos na polimerizacio de cloropreno
80 neopreno tipo GN.
Fava et alii'’3) estudaram a cinética de 1troca isotbpica com S no sistema
mercaptana-dissulfeto e verificaram que para o nbutil dissulfeto usando hidréxido de sédio como
catalisador essa troca ocorre por um mecanismo de substitui¢do,

O uso de tracadores na Quimica Analluca possibilitou determinacBes de virios elementos om
concentragBes muito baixas. Moller et alii'>3) determinaram o concentracio de fon sulfsto em fgus
potivel e Schweitez et 8lii'65! estudaram pormenorizadamente o mecanismo de adsorgio de fon sulfato,
em concentragdes tracos, em diferentes adsorvedores, smbos usando *5S,

Na indGstria da borrache pode-se medir 8 resisténcis ao desgaste de cAmarss pneumiticas,
verificar a8 homogeneidade das borrachas destinadas 3 fsbricacdo de pneus ¢ medir a umun‘“’ dos
tecidos cauchutados usando enxofre-35 como tragadcr.

Na indGstria sutomobitistics o 3*S & utilizado no estudo da velocidede de reaclio dos aditivos
lubrificantes pora engrenagens ¢ estudo de formaclo de pelicula anti desgaste na superficie dos dentes
das engrenagens'' 2/,

1.2 — Caracteristicas do Enxofre-36

O **S apresents o seguinte esquema de decaimento'29’,

-]
16

B” (0,167 MeV)




3

A desintegraciio por emissdo de particulas §/ representa 100% do processo, sendo 0,187 Mev'17)
o valor méximo de sua energia nSo sendo encontrada atividede gama no decaimento do ?35!75)

A determinacio exata da meisvida do S constitue objeto de estudos de muitos trebalhos
cientificos e s primeirss publicacBes ddo valores da ordem de 88 dias!24.34.46.78) sendo que »
determinacio mais recente é de 87,4 0,1 dias!7®),

A Tabela 1.1 apresenta os isGtopos de enxofre.

O 1S ¢ um emissor de pbsitrons e possue meia-vida de 2,6 sequndos!59!, 0 355, 0 275 ¢ o ¥%5
decsem por emiss§o de elétrons com meie-vida de 87,39 diss'’® 5,04 minutos e 2.9 horas'®9)
respectivamente.

Tabel2 1.9

Isétopos de Enxofre

Abundincia Tipo de Energia (MeV)
1sétopo Meia-Vida

Natural (%) Decaimento g Y
ng - g 26 seg. - 127
12g 95,08 estdvel - - -
33 0,75 estivel - - -
s 4,18 estével - - -
35g - 8- 87,39 diass 0,17 -
365 0,0138 ostével - - -
31g — [ 50 min, 16 31
3g - B 29 horss 1.1 1,88

0 %3S ¢ clamsificado como radioisbtopo de modersda toxidez, classe 111'39) ¢ em meis-vide
sfetiva de 18 dias, sendo aconselhlivel os seguintes limites pera ums axposicclio de 40 horas semenais‘ 29",
Concentraclio méxima permissivel de %5 emh sgue:
0,002 » 0,008 uCi/cm®

Concentracio méxima parmissivel de S no ar:

3x 10”7 uCifem?



Quanda ‘o composto de enxofre-35 for sollvel o drgdo critico é o testiculo e se for insolGvet os
6rglos criticos sdo o aparelho gastrointestinal ¢ os pulmau'ao’ .

O alcance méximo das partfcules do >SS & de 35 mp/cm? sendo portanto absorvidas pelo vidro
de materiais de laboratério.

1.3 — Métodos de Produgiio

A primeira referéncia sobre produgdo de 23S data de 1838 quando Andersen'® obteve este
radioisbtopo bombardeando tetracloreto de carbono com néutrons usando uma fonts de Ra-Be. O autor
supos que este radioisdtopo formou-se de acordo com s reacio nuclear:

35 1 3s v
12C1 + on = 1S + 0

A produiﬁo de 3°S por ativacko de enxofre natural com deuterons foi estudsdo ne mesma
épocs por Sagane 63)

Kamem'34) confirmou a hipbtese de Andersen quando comparou o enxofre formado por
diferentes métodos de produgio. Bombardesndo cloreto de rubidio e sulfeto ferroso com deuterons de
14 MeV e tetracloreto de carbono com ndutrons, Kamem obteve, nos trds casos o mesmo radioisbtopo
de enxofre.

o+ 1h = 155 + g
34 F1 35 [}
145 iH > S+ H

3 3s 1
$1C1 + on = 135 + {H

Entre os trds modos alternativos de formaciio de >*S 8 reagBo nuciear (n,p) mostrou ser © mais
eficients.

Kamem'34) verificou que » secclio de choque da resclo **S (d.,p) ?°S apresentava o maior
valor entre 8s trls, mes por causa cda sbunddncia isotbpica natural beixa do **S (4,2%), e atividede
especifica obtida foi muito bsixa.

O %S pode ser formado por resclo **S (n,7) >*S mas o seu uso & muito limitado'28:77
porque s secclo de choque do >*S ¢ de 0,034 barn'3®) ¢ ¢ abundincia isotopica no enxofre natural ¢ de
4,2% resultando uma atividede espec/fics muito baixs. Alm disso ocorre contaminacio de *?P formado
"'. nw Jis‘n'p,’ﬁp'

As principais reacSes que ocorrem na imadisglo de enxofre nstursl sko a ades ne
Tabela 1.2114.17.39,40,66,76)

O método mais sdequado pers s preparacio de **S & pels reaclo *5Ciin,p)*®S. Esta resco
ocorre com nlutrons répidos ¢ hrmicos'34!,

As rescBes que ocorrem no bombardesmento de cloro com ndutrons encontram-se na
Tabels ‘.3(1 7,65,7'”.



Tabela 1.2

ReacGes Nucleares do Enxofre Natural com Néutrons

. Fracdo Isotopica Seccdo de
ReacOes Meia-Vida
do Nuclideo Alvo (%) Choque (Barn}
225(n,7)%%s 95,00 0,53 estével
325(n,p)* 2P 95,00 0,065 14,3 dias
32g(na)?°Si 95,00 0,004 estavel ]
33g(n,p)*?P 0,75 0,37 246 dias
343(n,7)°°s 4,2 0,034 87,39 dias
d6g(n,y*7S 0,0136 0,15 5,04 min.
Tabela 1.3

Reacdes Nucleares do Cloro Natural com Néutrons

Fragdo lsotdpica Seccdo de
Reagdo Meia-Vida
do Nuciideo Alvo (%) Choque (barns)
I cHn 0 75,53 437 3,06 x 10° anos
S5cin,p)3s 75,53 0.35 87.39 dias
Iscina)?r 75,53 0,08 14,3 diss
(mb)

3¢ y%C 24,47 0,56 37,2 min.
I1¢i(n,p)? 'S 24,47 0,03 5,04 min.
3ICna)’ P 24,47 0,044 12,5 seq.

Por causs da sus meia-vida longs (ty, = 3,08 x 10° anos) s stividade devids so >*Cl ¢ pequens
para um perfodo de irradiaclo relativaments curto, Quando o tempo de irradiaclio ¢ longo, o *¢C! pode
ser sproveitado como sub-produto!!349.8%) 0 38¢) (¢, =37 minutos) elimine-se por decaimento de
sigumas horas e a contaminacio por >*P é ds ordem de 1% do *3$ total,

A razBo de stividsdes entre P ¢ S pode ser diminufds por perfodo longo de irradisclo ou
por decaimento do alvo irradisdo ou por irradiaclio em fluxos de ndutrons térmicos.



Os materiais alvos para a formagdo de **§ pela reagio **Cl(n,p)’*S citados na literatura sio:
hexaclorobenzeno
tetractoreto de carbono
cloreto férrico anidro
cloreto de sédio

cloreto de potassio, sendo este Ultimo o mais usado nos principais centros produtores de
radioisdtopos.

(4,.34,76,77) {35,36)

O tetracioreto de carbono e o hexaclorobenzeno
radiagio ndo sendo usados na produg3o rotineira de *°S.

sd0 instiveis ao calor e &

O cloreto férrico apresenta o inconveniente de formar ”Fe(ty’ =29 anos) e ”Fe(t./’= 47 dias).

Em 1949 Wilk!?”) estudou um métcdo de preparacio de 3*S a partir de cloreto férrico. O

método consiste na dissolugao do alvo em 4cido clor{drico na presenca de perdbxido de hidrogénio. Apbs
diluicdo com &gua a 6 N em 4cido clorfdrico, os fons férrico sdo repetidamente extraldos com éter
isopropilico. O 35S remanescente na fase aquosa estd impurificado com o *?P.
Levi'®®) em 1940 usou cloreto de sédio na preparacao de 355 ¢ separou este radioisbtopo por
precipitagdo com sulfato de bério. Wiik””, anos mais tarde estudou 8 obtengio de *3$ livre de
carregador usando cloreto de potissio ou cloreto de sddio como alvos de irradiacio. O autor verificou
que nio houve diferengca no rendimento de obtencio de 2°S nos dois procedimentos e que 0
armazenamento e manuseio do cloreta de sbdio irradiado é mais complicado do que o cloreto de
potdssio por causa da emiss3o de raios gama do **Na formado (1,37 MeV e 2,76 MeV).

Na irradiacdo de cloreto de potissio além dos radioisdtopos formados mencionados na
Tabela (.3!7-13.26.49,62.77) (o, nace tambem *2K.

Atualimente 0 método de preparacio de **S, a partir de cloreto de potdssio adotada na China,
Canad4, Noruega e Estados Unidos'29! ¢ aquele apresentado por Overman‘sa’, desenvolvido e descrito
por Huwlﬁl ).

O procedimento consiste na dissolugdo do cloreto de potissio em 4gua, fixecdo do potdssio ne
resina catidnica, preferencialmente na forma écida. O efluente, solucSo de &cido cloridrico contém (ons
cloreto-36, fosfato-32 e sulfato- 35, sendo o dcido cloridrico separado por destilagdo. O res/iduo contendo
enxofre-35 esté impurificado com 2P,

Em outros paises a produclo de *3S baseis-se no wvabalho desenvolvido por Veljkovic &
Milenkovic'5%-73 em que o cloreto de potissio irradiado é dissolvido em &gus e percolado por coluna
de slumina ativada na forma 4cids. O **S, 2°C) e 2?P formados, slo retidos no éxido e fon potéssio
pesss no efiuente. O >°Cl & removido por troca isotopica com solugBo de kcido cloridrico e & eluiclo do
35S fazse com solugio de hidroxido de smdnio diluida. O 2P pode ser removido em hidréxido de
sddio.

1.3.1 — Métodos de Separaglo de **S de 2P

Recentemente foram desenvolvidos vérios métodos pars s separeclio de **S e 32P, a seber:



a — resina de troca idnica
b — troca isotdpica
¢ — coprecipitacdo

d — cromatografia de adsorgdo

& — i esina de Troca Idnica!!+15.29.66)

Deshpand!'5! separou 2P e **S percolando solucio de cloreto de potassio 0,1M em coluna de

resina IRA-400 {50-60 mesh) e nestas condigdes * 2P fixou-se fracamente na resina. Na elui¢Bo com écido
cloridrico 0,1M o 2P & coletado nas primeiras fracdes e o >*S puro, nas fragdes seguintes.

Abdel-Rassoul et alii''-2) ysando resina ativada Dowex-1,8x(100-200 mesh) e soluco de cloreto
de potéssio 0,01-0,02 M verificaram que o S fixa-se na resina. O >?P & eliminado por lavagem com
solugdio de cloreto de potassio 0,01M. Usando 4cido cloridrico 0,1 M como eluente obtém-se S puro.

Outra alternativa de sepiracio de *P e 23S consiste no uso de resina de troca catidnica na
forma ferro 1111297,

b — Troca lu:n(‘)pic:a“:"21 !

Barrachina'® em 1962, percolou uma solucdo ativa contendo uma mistura de fons fosfato-*2 P
¢ sulfato-?>S em pH =2 em coluna de sulfato de bério. O >?P ndo se fixou na coluna mas o 25 sim. O
radioenxofre é elufdo com solu.¢30 0,2 mg/mi de fon sulfato em pH = 2.

Quando se usou coluna de fosfato de bismuto e solug3o contendo 8 mistuia de 2P e 35S em
pH = 10 o enxofre-35 ndo se fixou enquanto que todo fbsforo-32 foi retido.

Anos depois, Grebenschckikova et alii??) estudando a troca isotbpica de fons sulfsto em
sulfsto de bério varificaram que o fendmeno ers o de adsorcdo superficial.

c— cmbiw‘*ﬂﬂs,ﬁﬂ'

Abelan et olii'! separaram fons fosfato-2P e sulfato->*S por coprecipitacho com cromato de
bério adicionando s uma solugBo aquosa contendo *?P e 23S, cloreto de bério e soluglo aquosa de
cromato de potéssio.

Depois da dissolugBo do precipitado com solucio aquosa de carbonato de potissio, s adiglo de
uma misture redutors composta de Acido fosférico concentrado e cobre metdlico pulverizado, cbtém-se
dibxido de enxofre->*S que 6 separado por arreste em corrente de nitroglnio.

Koda o 110'3€) estudaram o separacio de 2P de uma mistura de bcido fosforico->2P ¢ &cido
wifarico®*S por coprecipitaclo com hidroxido #érrico ussndo bases orglnicas: piridina, q-picolina,
benzilamina e etilamira como agentes precipitentes. Novikov e Sckoturovl‘”’, usando hidroxido de
potéssio ou de smbnio na precipitaclo do hidrOxido férrico, obtiversm uma coprecipitacio quantitativa
do radiofésforo na regiio de pH entre quatro e dez ¢ do radioenxofre em pH inferior » seis.

d — Crometografis de anbno,l 1,20,49,73,74)



Veljkovic e Milenkovic!”3! foram os primeiros a estudarem a adsorcio de fons sulfato-**S em
oxido de aluminio e em seguida Milenkovic e colaboradores'4®’ separaram “5S e 3?P formados na
irradiagdo de cloreto fixando os dois radioisdtopos em alumina e eluindo o radioenxofre com hidroxido
de ambnio 0,1 N.

' Na mesma época Bresesti et aii'9 191 egoudaram a eluico de (ons sulfato-’°S de uma
coluna de alumina e verificaram que em pH acima de dez ocorria a remog3o de 0,5 a 10% de >*P.
Veljkovic e Milenkovic!”#! estudando a separacio de ?P de >*S no bxido de magnésio, pela
técnica de operag3o em copo, verificaram que a adsorgio de *3S foi praticamente desprezivel e do 2P
fci guentitativa, O 6xido ndo mostrou afinidade aprecisvel pelo sulfato em quantidade gramas, mas a
adsorgdo de 2P contudo, foi #*etzda peio sulfato em concentracdes maiores do que 0.5 N.

1.4 — Objetivos

No Instituto de Energia Atdmica, 0°*S vem sando produzido rotineiramente 8 partir do cloreto
de potissio irradiado e adsorcSo do S e 2P em coluna de 6xido de alumina ¢ **S 6 eluido com
hidroxido de amdnio 0,1 N ficando o >2P retido na alumina embora apareca impurificando a solugdo de
YSS. :

Para evitar contaminacBo maior do *?P (ty, = 14,7 d) no produto finsl costume-se deixar o slvo
irradiado resfriando durante duas semanas sproximadaments, Desss maneira a perda de '°S é de 10%.
Durante esse tempo de resfriamento, elimina-se o *2K cuja meia-vida & de 12,5 horas.

Com a finalidade de evitar-se esse perfodo de decaimento ¢ baseado no trabalho de Veljkovic e
Milenkovic'74) que verificaram ser o 6xido de magnésio bom adsorvedor pars o 2P e n3o para o 3°S,
procuramos desenvolver nossos trabalhos no sentido de estudsr pormenorizadsmente 8 ssparacio desses
cois radioisdtopos. Além disso, estuds-se também a visbilidade de utilizer-se o 6xido de magnésio ns
producdo rotineira de >*S a partir de cloreto de potdssio. Dessa maneirs analiss-se 0 comportamento de

3601 ¢ *2K em 6xido de magnésio, pois estas radioisbiopos também se formam na irradisco do cloreto
de potéssio com néutrons.

CAPITULO I}
PARTE EXPERIMENTAL
11.1 — Estudos Preliminares
Com a finalidade de estudsr o comportamento de >3P ¢ 3%S em éxido de magnésio, fizeram-se
enssios preliminares utilizando as técnicas de operaclo em coluna e em copo.
112 = Técnica de Operaglio em Coluns
Utilizaramrse colunss de vidro de 1,6cm de didmetro @ 2 cm de salturs contendo Oxido de

magnésio para os estudos de fixaclio de 2P ¢ 7S,

11.2.1 ~ Comportsmento do P



Para os experimentos utilizuu-se solugio de 2P livre de carregador. Q volume da solu¢o carga
foi de dez mililitros, as vazbes de 10, 20 e 60 gotas/min. e pH4 e 7.

Os resultados obtidos enconttam-se na Tabela 1.4

Tabela 11.4

Comportamento de 2P em Oxido de Magnésio
Operacdo em Coluna

Vazdo pH Rendimento
Exp. N© de fixacdo

gotas/min. inicial {%)
1 10 4 100
2 10 q 100
3 10 q 100
4 20 4 100

5 20 4 99,7
6 20 4 100

7 20 7 99,8
8 20 7 100
9 20 7 100

10 60 4 53,4

e ——— ——— e e ——

11.2.2 —~ Comportamento de >°S

Utilizou-se solugdo de 358 Jivre de carregador. O volume da solugBo carga foi de dez mililitros,
vazdo de 10 gotas/min. e pH variando de 2 a 12.

Os resultados s¥io apresentados na Tabela 11.5.

Tabels 115

Comportamento de >5S em Oxido de Magnésio
Operacio em Coluna

Vazdo pH Rendimento
Exp. N° de fixaclo
gotss/min, inicial (%)
1 10 2 100
2 10 6 99,9
3 10 8 100
4 10 12 100
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11.3 — Técnica de Operagio em Copo

Para os experimentos de fixagio de *?P e de S em 6xido de magnésio pela técnica de
operacdo em copo, agitaram-se com agitador elétrico um grama do adsorvedor com as solucdes dos
radioisbtopos mencionados. O tempo de agitacio foi de um minuto, apés o que filtrou-se a solucdo em
placa porosa G-4. Lavou-se 0 adsorvedor com agua destilada.

11.3.1 — Comportamento de *?p
Usou-se dez mililitros de solucdo de *2P livre de carregador em pH 7 ¢ 8.
Os resultados encontram-se na Tabela 11.6.

Tabela 11.8

Comportamento de >2P em Oxido de Magnésio
Operacio em Copo

Massa de Tempo de pH Rendimento
Exp. N° MgO Agitacdo de fixacdo
(g) (min.) inicial (%)
1 1 1 7 100
2 1 1 7 100
3 1 1 -7 100
4 1 1 8 100
5 1 1 8 100
6 1 1 8 100

11.5.2 — Comportamento de **S
Usou-sa dez mililitros de solucdo de >°S livre de carregsdor em pH 7.

A Tabela 11.7 apresema 0s resultados obtidos.

Tabela 11.7
Comportsmento de S em Oxido de Magndsio
Operacdo em Copo
Massa de Tempo de pH Rendimento
Exp. N° M0 Agitacho de fixaclo
(@ {min,) inicial (%)
1 1 1 ? 0,0
2 1 1 7 0.0
3 1 1 7 04
4 1 1 7 0,0
6 1 1 7 0.0
-] 1 1 7 0,0
7 1 1 7 0,0
8 1 1 7 00
9 1 1 7 0.0
L.
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Fizeram-se as medidas das atividades beta em detector Geiger-Miiler, tipo janela, acoplado a um

escalimetro, sende que o rendimento de fixacdo no éxido de magnésio foi obtido por diferenca de

stividade na solucdo’ carga e no efluente (caso operacdo em coluna) ou no fiitrado (caso operaclo em
copo).

Tendo sido verificado que a melhor separagdo entre >2P e %S se deu quando se utilizou a
ticnica de operag8o em copo, continuaram-se os experimentos nessa linha de trabalho,

1.4 — Materiais ¢ Reagentes

Solugio de *5S livre de carregador na forme de sulfato de sddio, preparado no Centro de
Processamento de Material Radicativo do Instituto de Energia Atdmica.

Solugdo de *2P livre de carregador na forma de monohidrogenafosfato de sbdio, preparado no
Centro de Processamento de Material Radioativo do Instituto de Energis Atdmica.

Soluco de *2K obtida por ativagio de carbonato de potsssio no Restor IEAR-1 ¢ dissoluclo
em HCIN/6.

Solugdo de ?¢Cl procedéncia New England Nuclear.

Oxido de magnésio (200 mesh) procedéncia E. Merck, A. G. Darmsdt.
Clore’ o de potéssio p.a. procedéncia Merck.

Carbonato de potissio p.a. procedéncia Merck.

Papel de filtro analitico S & S no 589, Blue Ribbon; didmetro de 7 cm.
Papel indicador universal, Merck pH 1-10.

Papel indicador especial pH — Box Merck pH 5,59 ¢ pH 9,5-14.

Outros reagentes: écidos e bases de grau analltico.

1.5 — Equipamentos
Detector Geiger-Mdller tipo janela, modelo SONB3 de Amperex, acoplado 8 um escalimetro.
Agitador magnético Termoiyne.

pHmetro Metrhom — Herissu modelo E-350 B,

11.8 — Procedimento Usado nos Experimentos de Operaglo em Copo

Utllizou-se pars 0s experimentos o Oxido de megnésio ¢ solucBes de radioisdtopos, agitando-se
com agitador elétrico. Separou-se 0 Oxido de magnésio por filtraclo em papsel de filtro, por gravidede.
Lavou-te o adsorvedor com égue destilads.
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Para o célculo do rendimento fizeram-se medidas radiométricas ns soluco carga, no filtrado, na
égua de lavagem e no 6xido de magnésio quando necessério.

O trabalho desenvolveu-se da maneira seguinte:

Primeiramente, estudou-se a adsorgdo do *>?P e do **S, individuaimente, em fungio do tempo
de agitacdo, massa do adsorvedor e pH da solucdo carga.

Em seguida, prosseguiu-se com experimentos utilizando-se mistura de 2P e 23S, ambos livres
de carregador.

Visando a uma aplicacgio do método & producio de 23S livie de carregador a partir da
irradiagio do cloreto de potéssio, estudou-se o comportamento dos fons cloreto e potdssio em éxido de

magnésio utitizando-se tragadores radioativos destes dois elementos.

Analisou-se também a influsncis da concentragio do cloreto de potissio na adsorgSo do 32P ¢
35
S.

I1.7 — Estudo da Adsorgio do 2P em Oxido de Magndsio. (Técnica de operacio em copo).

Paa estabelecimento das condicdes Otimas de fixacho do ’?P em Oxido de megnésio
estudaram-se 0s pardmetros seguintes:

1 — massa do adsorvedor
2 — tempo de agitacdo
3 — pH da solugdo carga

4 — concentragdo do cloreto de potéssio.

11.7.1 — Influncia da Massa do Oxido de Magnésio
Para o estudo ds influbncie ds massa do 6xido de magnésio fixaram-se as condicBes seguintes:
Volume da soluclo de **P livre de carregador: dez mililitros
Tempo de sgitaclio: cinco minutos
pH da soluglio: 7

Volume da dgua de lsvagem: 26 ml.

Nestes experimentos mediu-se 8 atividsde do 2P na soluclo cergs, no filtrado e por diferencs,
determinou-se 0 rendimento de fixaclo no éxido de magnésio.

A Tabels 11.8 spresenta os resuitados desses experimentos.



Tabela 11.8

Rendimento de Fixagdo do >2P em Oxido de Magnésio em

Fun¢do da Massa do Adsorvedor

13

Massa de pH da Tempo de

Exp. N° MgO Agitagio

(mg) solugdo {min.)

Rendimento

de fixaglo
(%)

& WM =

99,5
99,5
99,7
99,6

- Q0 QO®NAAM

-

99.8
99,7
99,8
99,7
99,9
99,7
99,7

13
14
15

200 7 5

99,7
998
99,8
99,8

1.7.2.—- Infiuincis do Tempo de Agitaglio

Pars 0s experimentos de variasglo do tempo de sgitaclo estabeleceram-se as condices seguintes:

Volume da soluclio de ?*P livre de carregador: dez mililitros
Massa de Oxido de magnésio: 100 mg
pH de solucho: 7

Volume de égua de lavagem: 26 mi,

A Tabels 11.9 mostra os resuitados desses experimentos.
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Tabels 11.9

Rendimento de Fixacio do *?P em Oxido de Magnésio
em Fungdo do Tempo de Agitacio

Tempo de Massa de Rendimento
Exp. N© sgitacdo MgO de fixaco
{min.) (mg) (%)

98,7
98,4
100 98,5
98,0

S WN =
-

99,7
99,8
99,8
100 99,9
99,7
99,7
99,7

-0 O ~N~NOW;m
o

- -

12 998
13 99,8
14 10 100 998
15 998
16 09,8

1.7.3 — Influincia do pH
Pers o estudo ds varisgho do pH da soluglio cargs sstabeleceram-se as condicBes seguintes:
Volume de soluglo de >2P livre de carregador: dez mililitros
Massa da Oxido de megnésio: 100 mg
Tempo de sgitaclo: cinco minutos

Volume da égua de levagem: 26 ml

A Tabela 11,10 spresents os resultados obtidos.



Tabela .10

Rendimento de Fixacho do 22P em Oxido de Magnésio em
Fungio do pH da Solugio

pH de Massa de Tempo de Rendimento
Exp. N° MgO agitaclc de fixagSo

solucio (mg) {min.) (%)

1 92,2
2 914
3 5 100 5 919
4 91,7
8 91,5
6 99.6
7 99,6
8 é 100 5 99,6
9 994
10 99,6
1 99,5
12 99,7
13 89,8
14 99,8
16 7 100 & 89,9
16 89,7
17 99,7
18 89,7
19 08,8
2 8 100 L 89,8
2 09,8
22 09,7
<) 10 100 L 99,7
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I1.7.4 - Influéncia da Concentragio de Cloreto de Potbwsio.

Para o estudo do efeito da concentragBo de cloreto de potissio na adsor¢do do 2P em bxido
de magnésio fizeram-se experimentos variando-se a concentracao de 0,1N a 2,0N nas condicdes seguintes:

" Volume da soluc3o de cloreto de potdssio contendo 3P livre de carregador: dez mililitros
Massa de dxido de magnésio: 100 mg
Tempo de agitagdo: cinco minutos
pH da sclugdo: 7
Volume da agua de lavagem: 25 m!

Os resultados s30 apresentados na Tabela 11.11 ¢ na Figura 2.1

11.8 — Estudo da Adsorgio do **S em Oxido de Magnésio. (Técnica de operac@c em copo).
Para este estudo analisam-se os pardmetros seguintes:
1 — Massa do adsorvedor
2 - Tempo de agitacdo
3 - Concentragao do cloreto de potissio,
Nestes experimentos mediu-se a atividade de ’*S na soluc'lo cargs @ no 4xido de magnésio
dissolvido em &cido clor(drico.
11.8.1 — Influéncia da Massa do Oxido de Magnisio
Para esse estudo fixaram-se as condighes seguintes:
Volume da solug3o de 3*S tivre de carregador: dez mililitros
Tempo de agitagdo: cinco minutos
pH da sofucdo: 7
Volume da dgua de lavagem: 25 ml

Os resultados obtidos encontram-se na Tebela 11,12,

11.8.2 ~ Infiudncia do Tempo de Agitaglio

Eswudou-se o sfeito do tempo de sgiteclo na adsorgBo de **S em 6xido de maegnésio nas
condi¢des seguintes:

Volume ds soluglo de 2*S livre de cerregador: dez mililitros
pH da soluglo: 7

Masss de bxido de magnésio: 100 mg

Volume da bgua de lavegem: 26 mi

Os resultados obtidos nests sirie de experimentos encontram-e ns Tabela 11.13



Tabels 1111

Rendimento de Fixacio do >2P em Oxido de Magnésio em Funglo
da Concentragio do Cloreto de Potéssio

Concentragfo Massa de Tempo de Rendimento
Exp. N° KGl MgO sgitagSo de fixacfo

(N} {mg) {min.} (%)

1 99,8
0,1 100 5 9.8

3 99,8
4 99,6
5 99,6
6 05 100 5 99,8
7 99,6
8 99,8
9 99,8
10 99,7
1" 1,0 100 5 99,8
12 99,7
13 09,7
14 99,7
15 1.5 100 5 99,8
16 998
17 09,7
18 99,7
19 20 100 b 99,6
20 99,7
2 99,7
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Figura 2.1 — Rendimento de fixacdo do 3P em &xido de magnésio em funcio da concentracio de clorsto de potdssio.

81



{abela 11.12

Rendimento de Fixagdo de **S sm Oxido de Magnésio em
Funcdo da Massa do Adsorvedor

Massa de Tempo de pH de Rendimento
Exp. N° MgO agitagio de fixacdo
(mg) {min.) solugdo (%)
1 0,02
2 0,02
3 50 5 7 0,02
4 0,03
5 0,03
6 0,02
7 100 5 7 0,03
8 0,04
9 0,04
10 0,05
n 200 5 7 0,07
12 0,06
Tabels 11.13
Rendimento de Fixacio de S em Oxido de Magnésio em
Funclo do Tempo de Agitaco
Massa de Tempo de pH ds Rendimento
Exp. N© MgO agitagdo de fixagcSo
{mg) {min.) solucho (%)
1 0,02
2 100 -] 7 0.03
3 0,04
4 0,04
6 0,13
6 0,13
7 100 10 7 0,16
8 0,15
9 0,13
10 0,13
1" 100 20 7 0,16
12 0,16
13 0,21
14 100 60 7 0,19

16 0,22
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11.8.3 — Influlincis da Concentragiio do Cloreto de Potfssio
Para o estudo do efeito da concentragio do clorsto de potéssio na fixeclo de 35 em Sxido de

magnédsio, fizeram-se os experimentos variando e concentracdo no intervalo de 0.1N a 2,0N nas seguintes
condigdes:

Volume da solucdo de cloreto de potissio contendo 355 livre de carregador: dez mililitros.

pH da solugdo: 7

Massa de 6xido de magnésio: 100 mg

Tempo de agitagdo: cinco minutos

Volume da 5gua de lavagem: 25 ml

Os resultados desta série de experimentos est3o na Tabela 11,14 e Figurs 2.2

11.9 — Estudo da Adsorgdo de 2K no Oxido de Magnésio

Uma vez estabelecidas #s condicdes de fixacdo de 2P e ndo do >*S em Oxido de megnésio,
estudou-se 0 comportamento do fon potissio *2K utilizando-se a técnica de operacBo em copo.

A carga constituiu-se de uma solucio de cloreto de potissio 1,3N contendo o tragcador
radioativo 2K, sendo que os experimentos realizaram-se nas condicBes seguintes:

Volume da soiugdo de clorato de potdssio 1,3N contendo *>K: dez mililitros
Massa de 6xido de magnésio: 100 mg

Tempo de agitagdo: Cinco minutos

pH da solugdo: 7

Volume da Sgua de lavagem: 25 m!

Determinou-se o rendimento percentusl de adsorcho do *2K em dxido de magnésio por medida
de stividade beta na solucSo cargs e no dxido de magnésio dissolvido em écido clor(drico.

Os resultados destes sxperimentos encontram-se ne Tabels 11.15.

11.10 ~ Estudo ds Adsorglo ds **CI no Oxido de Magnésio

Estudou-se o comportsmento de **Ci em Oxido de magnésio, ums vez Que este radioisdtopo se
forms quendo e irradis, por periodo longo, o clorsto de potéssio,

Utilizou-se solucBo de cloreto de potémio 1,3N contendo o tragador radiostivo **Cl ¢ fer-se 08
experimentos nes seguintes condicSes:



Tabala 1114

Rendimento de Fixacio do **S em Oxido de Msgnésio em
Funcéo da Concentracio do Cloreto de Potdssia

2

Concentracdo Tempo de Massa de Rendimento
Exp. N® KCl agitacio MgO de fixacdo
(N) {min.) (mg) (%)
1 0,04
2 0,04
3 0,1 5 100 0,04
4 0,03
5 0,04
6 0,05
7 0,06
8 05 5 100 0.07
9 0,06
10 0,06
1 0,07
12 1,0 b 100 0,06
13 0,06
14 0,07
1% 1.5 5 100 0,08
18 0,07
17 0,07
18 20 5 100 0,09
19 0.12
Tabels 11.18
Rendimento de Fixaclo do *2K em Oxido de
Msgnésio Operacio em Copo
Masss de Tempo de Rendimento
Exp. N MgO sgitacho de fixacko

(mg} {min.) (%)

1 0,01

2 0,02

3 100 6 0,03

4

0,01




Rendimento (X)

0,1 0,S 1,0 1,5 2,0

KC1 (N)

Figura 22 — Rendimento de fixaciio de 35S no 6xido de magnésio em fungo da concentracdo de cloreto de potéssio.



Volume de cloreto de potéssio 1,3 contendo *®Cl: dez mililitros
pH ds solugio: 7

Massa de Oxido de magnésio: 100 mg

Tempo de agitacdo: cinco minutos

Volume da 3gua de lavagem: 25 ml

Por medidas de atividades beta na solugdo cargs e no 6xido de magnésio dissolvido em Scido
clor(drico, determinou-se o rendimento percentual de fixecBo de *¢Cl.

Os resultados desta série de experimentos est3o na Tabela 11.16.

Tabela 11.16
Rendimento de Fixaglo de **Cl em Oxido de Magnésio

Massa de Tempo de Rendimento
Exp. KO MgO agitacdo de fixacdo
(mg) {min.) (%)
1 0,0
2 100 5 0,0
3 0.0
4 0,0

11.11 = Estudo da Adsorg3o de Mistura de *°S e *?P

Estabelecidas as condigBes de fixaclo de 3P ¢ 8 no adsorcBo de %S no éxido de magnésio
fizeram-se experimentos com mistura de radioenxofre e radiofésforo pels técnica de operacio em copo.

Utilizou-se 0 **S na forma de sulfsto de s6dio & 0 *?P na fomra de monchidrogenofosfato de
sbdio e fizeram-se 03 experimentos nas condigSes seguintes:

Volume da misturs de soluclo de **S o *2P, ambos livres de carregador: dez mililitros
pH de soluclio: 7

Masse do MgO: 100 mg

Tempo de agitacko: 6 minutos

Volume da égus de lavagem: 256 mi

Fizersm-se as medidas da stividede beta do *2P na soluglo args ¢ na soluglo filtrads usando
um asbsorvedor de slumfnio de espessurs de 34,7 mg/cm?®, suficiente pers adsorver o radiaglo § de
0,167 MoV do %S, Os valores obtidos com o sdsorvedor de aluminio forsm corrigidos pelo fator de
sbsorclo do 2P em sluminio (f:0,81),
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Determinou-se experimentalmente esse fator, fazendo-se as medidas do *2P livre de %S nas
mesmas con.ches e geometria dos experimentos em que se usou uma mistura de solugio de 35S e 32p,
O célculo da percentagem de 2P no filtrado do éxido de magnésio foi feito por diferenca das contagens
sem absorvedor e com absorvedor de alumfnio.

Os resultados desta série de experimentos estdao na Tabela I1.17 e Figura 2.3.

Tabela 11.17

Rendimento de 3P e 3°S no Filtrado do Oxido de Magnésio

Massa de Tempo de Percentagem Percentagem
Exp. N° MgO agitagdo de de
(mg} (min.) e 35s
1 98,9
2 100 5 0,0 100,0
3 99,7

A Figura 2.3 apresenta a curva de absorcdo em aluminio de uma alfqucta de uma solugdo
contendo 2P e 3°S e a curva de absorc3o de uma allquota da soluco filtrada pelo 6xido de magnésio.

Verifica-se que apbs a filtragdo em 6xido de magnésio, a curva de absor¢do em aluminio mostra
apenas a presenca de >°S indicando a fixacFo total do >?P no adsorvedor.

A figura 2.4 apresenta a curva de absorgdo em alum(nio, de uma solugio pura de 3°S.

CAPITULO 1h
DISCUSSAO E CONCLUSOES

No capftulo | deste trabalho mostrou-se que diversos pesquisadores estudaram 8 separacio de
358 de 2P, visando a ume aplicacBo 3 produco rotineira do S livre de carregador a n¥o impurificado
32
com ““P,

Nos experimentos prefiminares, desta dissertaco sobre 0 comportamento de >2P ¢ de * S no
6xido de magnésio utilizendo 8 téenica de operacio em coluns ¢ em copo, verificou-se que 8 melhor
separaclo entre estes dois radioisdtopos se deu quando foi usads 8 thenica de operacdo em copo.
Encontrou-se que as fixacdes de 2P o de >*S na magnésia foram totais quando se utilizou 8 técnica de
operacSo em coluna com vazlo de percolaclo de 10 gotas por minuto e colunas de 1,6 cm de didmetro e
2 ¢m de altura de 6xido de magnésio. (Tabelas 11.4 e 11.5).

Nestss condicBes de trabalho, observou-se que a fixacSio desses radioisdtopos ha magnésia nlio
deper.ds do pH da solucSo carga e quando se usou a vazlo de percolacio de 80 gotas por minuto nos
experimentos com 22P, a retencBo foi de 53,4%.
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Figure 2.3 ~ Curvas de sbsorco em stumfnio;
o - mistura de 27 ¢ 8
b - filtredo do oxido de megnésio (**S)
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N3o se fez estudos promencrizados de adsorglio do 2P e do S em coluna de magnésia
porque esta técnica nlo mostrou ser promissora aos objetivos desta dissertacgo.

A tiragio do ‘2P na magnésia foi total e 8 do 23S foi desprezivel quando se sdotou nos dois
casos 3 técnica de operagSo em copo. (Tabela 11.6 e 11.7).

Nas experimentos preliminares fez-se a separac3o do 6xido de magnésio por filtragio em placa
porosa G-4, porém em virtude das dificuldades encontradas prosseguiuse nos experimentos utilizando
papel de filtro quantitativo.
Veljkovic e Milenkovic'”®) usando a técnica de operagdo em copo e solugdes de 2P e 35S,
smbos livies de carregador em pH 7,5+ 0,5 com dez miligramas de 6xido de magnésio e tempo de
sgitagdo de 20 minutos obtiveram um rendimento de fixagcdo de 99,8% para o radiof6sforo e 0,09% para
o radicenxofre..

Utilizamos em nossos experimentos 100 mg de 6xido de magnésio por ser mais ficil o trabalho
com essa massa do que com dez miligramas, nesse caso, observou-se que numa solugio de 2P livre de
carregador em pH 7, tempo de agitacdo de cinco minutos e temperatura ambiente, a fixacio deste
radioisotopo na magnésia foi de 99,68% e nas mesmas condig3es de trabalho a fixagdo do *°S de 0,04%
foi praticamente desprezfvel, porém, no estudo da variagdo do pH da solucdo carga com >?P obtevese
um rendimento de 91,8% qua: do o pH foi igual a 5.

A adsorcdo do *2P n3o é afetada pela variagio do tempo de agitagio (Tabela 11.9), pela massa
do Oxido de magnésio (Tabela 11.8) nem por cloreto de potissio em concentracdes até 2,0N.
(Tabela 11.11 e Figura 2.1), sendo em todos os casos de 99,8% aproximadamente.

Quanto ao 35S, verificou-se que praticamente ndo ocorreu adsor¢io em dxido de magnésio, na
técnica de operag3o em copo, quando se usou 50, 100 e 200 mg do adsorvedor.

O tempo de agitagdo parece influir no comportamento do enxofre-35 no 6xido de magnésio,
pois verificou-se gue acima de dez minutos de agitagio existe uma tendéncia do >SS se fixar na
magnésia. (Tabela 11.13).

Os experimentos mostraram uma ligeira tendéncia do 6xido de magnésio adsorver 35g quando a
concentracdo do cloreto de potissio aumenta de 0,1 até 20 N, embora nesta ultima a adsorcdo sejs
spenas 0,09% aproximadamente.

Jbteve-se uma separagio quantitativa de >2P de >°S na técnica de operagio em copo, usando
100 mg cCe Oxido de magnésio com agitacdo de cinco minutos de uma solu¢do de mistura destes
radiois6topos em pH 7. A presenca de 2 S ndo afetou a adsorcdo de *?P. (Figura 2.3).

Em nosso trabalho estudou-se © comportamento de 2P e 2*S no éxido de magnésio tendo em
vista 8 visbilidade de utilizar-se este método na producio rotineira de >*S isento de P a partir de
doreto de potissio irradisdo. Por isso, analisou-se 0 comportsmento de *°Cl e *’K (redioisdtopos
formados na irradiacio de cloreto de potissio) em Oxido de magndsio e verificou-se que estes dois
radioisétopos nlo se fixaram no adsorvedor.

Entretanto, & fim de qus o método sejs definitivaments splicado A produclio rotineirs,
dever-se-é continuasr 0s exparimantos irredisndo o cloreto de potéssio, porque verificou-se que os (ons
cloreto ¢ pothssio tm o mesmo comportamento que o %S, isto 4, no slo adsorvidos em dxido de
magnésio e portanto deve-se proceder 3 separaco deles.

Pars isso utilizar-se-§ ume coluns de siumins previaments tratade com écido clor(drico que fixa
0 3%S. 0 “?K passs no efiuente ¢ 0 >°Cl ¢ removido por troce isowdpics. Em seguide remove-se
o 2%S de sluming com hidrdxido de smdnis dilu(da,



ABSTRACT

A separstion method of 33p trom 2% using magnesium oxide as adsorbent of radiophosphorus is described.

» The behaviour of *p ond “s, both carrier-free, on magnesium oxide, individusily, in dependence of the
smount of the adsorbent, of mixing time, of the pH of the loading solution snd of potassium chioride concentration, is
swudied The smparation of the mentioned radioisotopes, using @ misture of them, is also anelysed.

In order to apply this method to the routine production of carrier-free >*S by potamium chioride iradistion,
the adsorption behaviour of the chloride and potassium on magnesium oxide using radioactive tracers of these slements,
® studied.

The separation of 335 from %P i enalyzed by the maximum range of 8 perticles in sluminum. The
sbsorption curves are presented and compered.

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS*

1. ABDEL-RASSOUL, A. A. & ABDEL-AZIZ, A. Further studies on the production of carrier
free sulphur-35 from pile irradiated potassium chloride targets. Z anorg. allog Chem.,
33091-5, 1964.

2. ABDEL-RASSOUL, A. A,; FOUAD, H.; ABDEL-AZIZ, A.; WAHBA, S. S.; MOHAMMED, S.
Separation and purification of certain radioisotopes for medical use. In: UNITED
NATIONS, New York. Proceedings of the third international conference on the peaceful
uses of atomic energy, held in Geneva, 31 August — 9 September, 1964, v.15: Special
aspects of nuclear energy and isotope applications. New York, N. Y. 1965, p.445-51,

W

ABELLAN, 4. O; ORTEGA, J.; NUNES, S.; CUBERO, S. N. Preparation of $°°0} et
S’ *04H, sans entraineur. Int J. appl. Radist. /sotopes, 15(1):43-7, 1964.

4, ANDERSEN, E. B. Z physik Chem,, 832237, 1836 apud VOGE, H. H. Exchange reactions
with radiosulfur. J. Am. chem. Soc., g(5):1032, May 1939.

5. BARRACHINA, M. Exchange heterogene d‘ions isotopiques sur colonne: applicstions
radiochimiques: separation du phosphore-32 st du soufre-35 sus colonne de sulfste de barium.
J. inorg. nucl. Chem., 24:777-89, 1962.

6. BEIERWALTES, W. H.; JOHNSON, P, C.; SOLARI, A. J. Clinical use of radioisotopes. Philadelphia,
Pa., Saunders, 1967, p.320-2. ’

~

BERRY, K. L. & PETERSON, J. H. Tracer studies of oxidation-reduction polymerizstion and
molecular weight of “Teflon™ tetrafluoroethylene resin. J. Am. chem. Soc, 73(11)5195-7,
Nov. 1951,

8. BLAHD, W. H. Nuc/esr medicine. 2.ed. New York, N. Y., McGraw-Hill, 1971, p.580, 628.

9. BRESESTI, M.; DEL TURCO, A. M.; LANZ, R.; RESTELLI, G. Extraction of cemier-iree $-35
from KC/ irradisted /n & resctor. kL., bed.i Apr. 1961, (In itslian). (CNI-101) epud Nl
Scl. Abstr., mw)ﬂm, Apr. 1062,

{*) As referincies bibliogrificas relstives & documentos locelizados pelo 1EA forem revistas & enquedraces ne NB-88
de ABNT,




10.

n

12,

13

14.

15.

16.

12.

18.

19.

21,

-b

2

p <}

24,

265,

20

BRESESTI, M.; LANZ, R.; DEL TURCO, A. M. Separazione mediante adsorbimento su allumina di
P-32 senza portadore da zolfo irraggiato in un reattore. Ann. Chim., 5=1:351-60, 1961.

BRESESTI, M.; LANZ, R.; DEL TURCO, A. M. Separazione di P-32 da solfati irragiati in un
reattore. Ann. Chim., 5__3:141 1-20, 1963.

CAMPBELL, R. B.; GRUNBERG, L.; MILNE, A. A.; WRIGHT, K. H. R. The use of radioactive
tracers in lubrification and wear research. In: INTERNATIONAL ATOMIC ENERGY.
Radioisotopes in the physical sciences and industry: proceedings of the conference on. . . held
in Copenhagen, 6-17 Septemnber 1960, v.1. Vienna, 1962. p.356. (Proceedings series).

CONSTANT, R. Preparation du soufre 35 sans porteur et du chlore 36. |s.l.|, |s.ed.|, Jan. 1958. {In
French). (BLG-15) apud Nucl. Sci. Abstr., _1___1_’(13):8352, Jul. 1958,

DEPUYDT, H. & NEVE de MEVERGNIES, M. Average cross section of the 32S(n,p)*?P and
27 Ai(n,a)?* Na reactions for fission neutrons. J. nucl. Energy. Parts A/B: Reactor Sci. Technol.,
16:447.53, 1962.

DESHPANDE, R. G. Extraction of >$Sulphur from pile-irradiated potassium chloride. J. Chromst,
2:117-8, 1959.

DUGGAN, D. E. & TITUS, E. O. The use of radioactive isotopes for pharmacological research. In:
SCHWIEGK, H. & TRUBA, F. Radioactive isotopes in physiology diagnostics and therapy, v.2.
2.ed. Berlin, Springer, 1961. p.433-48.

ENDT, P. M. & LEUN, C van der. Energy levels of Z =11-21 nuclear (V). Nuc/, Phys., A105:1-488,
1967.

FAVA, A.; ILICETO, A.; CAMERA, E. Kinetics of the thiol-disulfide exchange. /. Am. chem. Soc.,
2(4) 8338, Feb. 1957.

FLYNN, K. F.; GLENDENIN, L. E.; STEINBERG, E. P. Half-life determinations by direct decay.
Nucl, Sci. Energy _2__2(4):416-9, Aug 1965.

GARRISSON, W. M. & HAMILTON, J. G. Production and isolation of carrier-free radioisotopes.
Chem. Rev., 4=9237, 1951.

GREBENSHCHIKOVA, V. |.; PERSCHIN, A. S.; CHALIYAN, K. N. Adsorption of SO~ ion on
barium sulfate. Sov. Radiochemistry, 1__6}3) 262-4, Mar./Apr. 1974,

GROCOMO, 0. J. & MENARD, L. N. Garcia de Orto, 8 601, 1961. Apud MALAVOLTA, E.
Radioisdtopos em fisiologia vegetsl e bioquimica de plentas. In;: CURSO latino americano de
radioisbtopos na agriculturs. Piracicabs, ESALQ, 1963. p.11.

HANUS, J.; BENES, J.; KOZEL, J. Sinthesis of D, Llsnthionine**S and D, L-lanthionine
selenide-7*Se. Radiochem. radiosnsl, Letters, 23(1):335, 1976.

HENDRICKS, R. H,; BRYNER, L. C.; THOMAS, M. D.; IVIE, J. O. Measurements of the sctivity
of radiosulfur in barium sulfete. J. Phys Chem., 47(7):468-73, Oct. 1943,

HARSEY, A, D, & CHASE, M. independent functions of viral protein and nucleic ecid in
growth of bacteriographe. J. gen. Physicsl, 3839, 1962. spud SCHWIEGK, H. & TURBA,
F. Radioactive hotopes In physiology disgnostic and therspy. 2. ed. Beriin, Springer,
1961, p, 364,



27

28.

31

a,

42,

HUDSWELL, F.; MILES, B. J.; PAYNE, B. R_; PAYNE, l. A_; SCARGILL, P.; TAYLOR, K. J. The
preparation for dispensing of miscellaneous radioisotopes. Harwell, Berks, Engl., Atomic Energy
Authority Research Group. Atomic Energy Research Estableshment, is.d.;. (AERE-I/R-13886).

INTERNATIONAL ATOMIC ENERGY AGENCY. A basic toxicity classification of radionuclides.
_ Vienna, 1963. {Technical reports series, 15).

INTERNATIONAL ATOMIC ENERGY AGENCY. Manual of radioisotope production. Vienna,
1966. p.379-89. (Technical reports series, 63).

INTERNATICNAL ATOMIC ENERGY AGENCY. Radioisotope production and quality control.
Vienna, 1971. p.479-89, 491-3, 501, 503. (Technical reports series 128).

INTERNATIONAL ATOMIC ENERGY AGENCY. Safe handling of radioisotopes. Vienna, 1962.
(Safety series, 1).

JOHNSTON, P. M. Isotopes in studies on the metabolism of bones of teeth. In: SCHWIEGK, H. &
TURBA, F. Radioactive isotopes in physiology diagnostics and therapy. 2.ed. Berlin, Springer,
1961. p.252-8.

. JOVANOVIC-KOVACEVIC, 0. Z. & JANICIJEVIC, P. M. Some new developments in the

production of carrier-free >2P. Atompraxis, _1__(_)(6)2657, 1964.

KAMEN, M. D. /sotopic tracers in biology: an introduction to tracer methodology. 3.ed. New York,
N. Y., Academic, 1957. p.266,352.

KAMEN, M. D. Production and isotopic assigment of long-IiQed radioactive sulfur. Phys Rev.,
§__0(8)537-41, Oct 1941.

KIM, C. K. Studies on the production of sulfur-35 TRIGA Mark Il research reactor. Partl.
Radiochemical separation and discussion, J Nucl. Sci, _2_:35-6, 1962. (In Korean) apud Nucl.
Sci. Abstr., ]___2(21):35894, Nov. 1963.

KIMURA, K.; SHIBATA, B.; MOCHIZUKI, T.; AMANO, H.; SHIKATA, E.; ITO, T.; MOKI, T.
Production of radioisotopes by JRR-1 reactor. Ill. Test production of S$-35. In:
PROCEEDINGS Japan Conference Radioisotopes, 4th., 1961. ls.n.t.). p.491-5 (In Japanese)
apud Nucl. Sci. Abstr., 2(18) 29942, Sep. 1963.

KOCH, G. Isotope studies on viruses and bacteriophages. In: SCHWIEGK, H. & TURBA, F.
Radioactive isotopes in physiology diagnostics and theraphy. Berlin, Springsr, 1981, p.349-66.

KODA, Y. & ITO, M. Separation of 2P from a *2P-**S mixture using several organic bases ss
precipitants, Nagoya Kogyo Gijutsu Shikensho Hekoku, !_£>(3) 96-102, 1966. (In Japanese)
apud Nucl. Sci. Abstr., _2__0(22) 41049, Nov. 19686.

KOHLER, W. & KNOPF, K. Gemittelter Wirkungsquerschnitt der Resktion **S(ny)® S fir
thermische Neutronen. Vukleonik, 10(5) 278, Nov. 1967.

KOHLER, W. & KNOPF, K. Der Wirkungsquerschnitt fGr die Resktion §%2(n.p}P*?. Nukleonik,
8(1)5860, Jan. 1966.

KOSKI, W. S. Diffusion of oxygen in potassium chloride. J. chem. Phys, 17(6):682, Jun. 1848.

KOSKI, W. S. The state of oxidation of S** formed by neutron irradistion of potassium chioride. J.
Am. chem. Soc., 7___1_(12):4042-5, Dec. 1849,



47.

51.

52

7.

X}

LEDDICOTTE, G. W. The radiochemistry of sulfur Qak Ridge, Tenn., US. Atomic Energy
Commission, Feb. 1962. (NAS-NRC. Nuclear science series — 3054).

LEDERER, C. M.; HOLLANDER, J. M.; PERLMAN, |. Table of isotopes G.ed. New York, N. Y.,
Wiley, 1967.

LEVI, H. Radiosulfur. Nature (London), 145:588, 1940.
LEVINE, R. P. Genética. Sao Paulo, Pioneira, 1973. p.14.7.
LOBBE, J. 35S therapy of chondrosarcoma. Radiobiology Radiother., 212)207-1 3, 1975,

MAURER, P. H. Radioactive isotopes in immunology. In: SCHWIEGK, H. & TURBA, F., ed.
Radioactive isotopes in physiology diagnostics and therapy, v.2 2.ed. Berlin, Springer, 1961.
p.393-418.

MILENKOVIC, S.; DIZDAR, Z.; SERVIAN, J. L. Separation of S35, P32, and C1?® on alumina.
Bull. Inst Nuclear Sci. “Boris Kidrich”, _l__gf81-8, Oct. 1961. apud Nucl. Sci. Abstr.,
16(12A):14822, Jun. 1962.

MILENKOVIC, S.; TEOFILOVSKI, C.; DIZDAR, Z.; BIRCANIN, L. A new procedure for the
production of carrier free S3%. Bull. Inst Nuclear Sci “Boris Kidrich”’, 12:89-95, Oct. 1961
apud Nucl. Sci. Abstr., 2(12A):14823, Jun. 1962.

MILHAM, R. C.; ADAMS, A.; WILLAND, J. E. Evidence of production of neutral S$¥* atoms by
the CP*(n,p)S** process in alkali metal chiorides. In: INTERNATIONAL ATOMIC ENERGY
AGENCY, Chemical effects of nuclear transformations: proceedings of the symposiumon. . ..
held in Vienna, 7-11 December 1964, v.2 Vienna, 1965. p.31-40. (Proceedings series).

MOCHEL, W. E. & PETERSON, J. H. The structure of neoprene. !I. Determination of end-groups by
means of radiosulfur. J Am. chem. Soc., 1_1(4):142632, Apr. 1949,

MOELLER, D. W.; TERRIL, JR., J. G.; SEAL, M. S. Radiometric me thods for drinking water
analysis. In: UNITED NATIONS. Peaceful uses of atomic energy: proceedings of the
international conference on. .. held in Geneva, 8 August — 20 August, 1955, v.15: Applications
of radioactive isotopes and fission products in research and industry. New York, N. Y., 1958,
p.49-53.

MOLNAR, F. The production of carrier-free radioisotopes. 1V. Model experiments for producing
carrier-free S>3, Magyar Tudomdnyos Akad. Kozponti Fiz. Kutatd Intézetének Kozlemenyei,
1:29-36, 1959 apud Nucl. Sci. Abstr., 16(18A):24082, Sep. 1962.

MUGHABGHAB, S. F. & GARBER, D, |, Neutron cross sections, v.1: Resonance parsmeters.
Upton, N. Y., Brookhaven National Laboratory, 1973. (BNL-325).

MURRAY, A. & WILLIAMS, D. L. Organic syntleses with isotopes, part /1: Organic compounds
labelled with isotopes of the halogens, hydrogen, nitrogen, oxygen, phosphorus, and sulfur.
New York, N. Y., Interscience, 1958.

NOVIKOV, A. I. & SCEKOTUROVA, E. K. Seperation du soufre et du phosphore per s
precipitation des ions phosphate ave I'hydroxyde de fer. Radiochimie, 10:303-7, 1068,

OVERMAN, R. T. Radloactivities produced In neutron Iirrsdistion of chiorine. [s.n.tl.
(MDDC-867).



61.

67.

70.

n.,

3

74,

. PANNETIER, R. Controle des rayonnements ionisants et mise en oeuvre des techniques de

protection. Vade-mecum du technicien: table des isotopes. Moulin-les-Metz, Maisonneuve, 1965,

. REYNOLDS, S. A. & LEDDICOTTE, G. W. Radioactive tracers in analytical chemistry. Nucleonics,

21(B):128-42, Aug. 1963.

RUPP, A. F. Largescale production of radioisotopes. In: UNITED NATIONS. Peaceful uses of
atomic energy: proceedings of the international conference on. .. held in Geneva, 8 August —
20 August 1955, v.14: General aspects, of the use of radioactive isotopes: dosimetry. New
York, N. Y., 1956. p.68-84.

. RUPP, A. F. & BINFORD, F. T. Production of radioisotopes. J. appl. Phys., 24(9):1069-81, Sep.

1953,

SAGANE, R. Radioactivity induced in sulphur, Phys Rev., 5=O(12):114l-5 Dec. 1936.

. SAUNDERS, JR., W. H. Some applications of isotopic sulphur. In: KHARASCH, N., ed. Organic

sulfur compounds. Oxford, Pergamon, 1961, p.41-6.

. SCHWEITZER, G. K. & BOMAR, M. R. Studies in low concentration chemistry. X, The adsorption

of suifate and scandium ions. J. Am, chem. Soc., 7__7_(17):452&31, Sep. 1955,

SHIKATA, E. Production of >°S by the neutron irradiation on potassium chloride. Separation of
35S by the combined method of precipitation and anion exchange. Nippon Genshiryoku
Gakaishi, _§_£44—51, Aug. 1963 apud Nucl Sci. Abstr., g(24):40884, Dec. 1963.

SHIKATA, E. Production if sulfur-35 and preparation of its inorganic labelled compounds: a review
of methods. Tokai-mura, Japan Atomic Research Institute, 1967, (JAERI1-4041).

. SHIMORDA, |.; MOZHISHEK, M.; KLIMANEK, L. STAROBA, |. SOme possible uses of

radioisotopes in the rubber industry. In: INTERNATIONAL ATOMIC ENERGY AGENCY.
Radioisotopes in the physical sciences and industry: proceedings of the conference on. . .held in
Copenhagen, 6-17 September 1960, v.2. Vienna, 1962. p.147-55. (In Russian). (Proceedings
series),

SMITH, W. V. Chain initiation in styrene emulsion polymerization. J Am. chem Soc.,
71(12):4077-82, Dec. 1949.

SMITH, W. V. & CAMPBELL, H. N, The determination of radioactive persuifate fragments in
emulsion polymerized styrene. J. Chem. Phys, 15(6):338, May 1947.

TARVER, H. & ROTHSTEIN, M, Metabolism of amino acids and protein. A. Metabolism of amino
scids. B. Metabolism of protein. In: SCHWIEGK, H. & TURBA, F. Radioactive isotopes in
physiology disgnostics and theragy, v.1. 2.ed. Berlin, Springer, 1961, p.828919,

TUBIS, M. & WOLF, W. Radiopharmacy. New York, N. Y., Wiley, 1875, p.12, 345-6, 825.

VELJKOVIC, S. R. & MILENKOVIC, S. M. Concentrstion of carrier-free radioisotopes by
adsorption on alumina. In: UNITED NATIONS, Pesceful uses of atomic energy: proceedings of
the second internationsl conference on. . .heid in Geneva, 1 September — 13 September 1968,
v.20: Isotopes in ressarch. Genevs, 1958, p.45-9.

VELJKOVIC, §5. R. & MILENKOVIC, S. M. Seperation of P-32, S-35 and from some other unions
on MgO. Buli. Inst. Nucl. Sci. “Boris Kidrich”, 10(206):71, Mar. 1860,



75. VOGE, H. H. Exchange resctions with radiosulfur. J. Am. chem. Soc., §1(6):1032-5, May 1930.

76. VOGE, H. H. & LIBBY, W F. Exchenge resctions with radiosulfur. . Am. chem Soc,
59(11):2474, Nov. 1937.

" 77. WILK, M. B. Preparation and extraction of $**. Can J. Res, 27B(6):476-88, Jun. 1948,

78. WOODHOUSE, E. J. & NORRIS, T. H. Halt-life of sulfur-35. J inorg nucl Chem, 30:13738,
1968.



INSTITUTO DE ENERGIA ATOMICA
Caixa Postal, 11048 — Pinheiros

CEP 05508

01000 —~ S3o Paulo — SP

Telefone: 211-6011
Endereco Telegrafico — IEATOMICA
Telex — 011-23592 IENA BR



