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GLOSARIO

GLOSARIO

Actividad .-Fendmeno por el cual los nucleos atomicos emiten particulas
subnucleares con masa y carga, o radiacién electromagnética caracteristica, sin

masa ni carga, teniendo lugar un intercambio de energia al mismo tiempo.

Aniquilacion.- Proceso por el cual las particulas B* o positrones son absorbidos por la
materia y que consiste en la desaparicion del positron y el electron orbital con el cual

interacciona, para producir 2 rayos y de 0.51 MeV cada uno.

Barn.- Unidad que mide la seccion eficaz o probabilidad de ocurrencia de un evento
determinado cuando nucleos caracteristicos son bombardeados con iones, particulas
subnucleares o radiacion electromagnética de una energia determinada. El barn es

equivalente a 10%*cm?.

Becquerel.- Henri Becquerel fue descubridor de la radiactividad. Se designa con su
nombre a una de las unidades utiles para medir la intensidad del fendmeno de la
radiactividad. El Becquerel (Bq) corresponde a 1 desintegracion por segundo (1 dps)
o 60 desintegraciones por minuto (60 dpm) de nucleos presentes en cualquier
material radiactivo. Su equivalencia con el curio es la siguiente 1 Bq = 2.7 x 10""Ci (o
sea que 1 Ci = 3.7 x 10'° Bq).

Blindaje.- Cualquier material usado para absorber radiaciones nucleares a fin de que
no lleguen en cantidades nocivas a individuos que se encuentren en la vecindad de

materiales radiactivos.
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GLOSARIO

Curie (o curio).- Pierre y Marie Curie fueron los descubridores del radio, primer
elemento radiactivo descubierto en la naturaleza. Se designa con su nombre a una
de las unidades utiles para medir la intensidad del fendmeno de la radiactividad. El
curie o curio (Ci) corresponde con 3.7 x 10" desintegraciones por segundo de

nucleos presentes en cualquier material radiactivo.

Decaimiento radiactivo.- Fendmeno de degradacién energética producido en los
nucleos radiactivos al emitir particulas cargadas o radiacion electromagnética,
convirtiéndose en un isétopo de otro elemento en el primer caso o en otro isétopo del

mismo elemento con diferente estado de energia en el segundo caso.

Endotoxina.- Son lipopolisacaridos y es la causa mas comun de reacciones toxicas

asociadas a la contaminacion de productos farmaceéuticos y articulos médicos.

Exposicién.- Cantidad de carga eléctrica que la radiacidon electromagnética produce

en una unidad de masa de aire.

Fisidn.- Divisidn del nucleo atdmico en 2 partes, desiguales en la mayoria de estos
eventos, producida por el bombardeo de metales pesados con particulas como

neutrones, protones, etc.

Nuclido.- Una especie nuclear caracterizada por su numero de masa y su numero

atomico.

Radiacion Bremsstrahlung.- Radiacion electromagnética producida cuando las
particulas B~ cambian su trayectoria y pierden energia al pasar cerca de un nucleo
de los atomos que atraviesan. También se produce este tipo de radiacion cuando

electrones acelerados pierden energia al atravesar una capa de materia.
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GLOSARIO

Rayos X.- Radiacion electromagnética emitida por el atomo y originada cuando un

electron orbital pasa de una orbita a otra reduciendo su energia.

Rayos y.- Emisiones nucleares sin masa ni carga, constituidas por pura radiacion
electromagnética. Los nucleos que emiten rayos y, permanecen con igual masa y
carga, pero pierden energia y por tanto descienden en su nivel energético, pasando a
menudo de un estado metaestable a otro estable, proceso conocido como transicidon

isomérica.

Reaccion nuclear.- Proceso por el cual un nucleo interacciona con otro nucleo, una
particula subnuclear o un rayo vy, para producir un nucleo compuesto que dura un
tiempo del orden de 10" de segundo, antes de emitir una radiacién y quedar
convertido en otro nucleo producto de la reaccion, el cual en gran numero de casos

resulta radiactivo.

Reactor nuclear.- Instrumento que mantiene la fision nuclear de metales pesados (U
6 Pu) por reacciones en cadena, con la consecuente emision de calor y neutrones.

Se conoce también como pila atomica.
Seccion eficaz.- Probabilidad de que cierto evento ocurra entre un numero atémico
de caracteristicas determinadas al ser bombardeado con particulas o rayos y de una

energia dada. La unidad utilizada para medir la seccion eficaz es el barn.

SIFCA .- Sistema fijo de irradiacion.
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RESUMEN

PERFECCIONAMIENTO DEL PROCESO DE OBTENCION’DEL FOSFORO-32 DEL
ININ, MEDIANTE LA APLICACION DE TECNICAS ANALITICAS NUCLEARES.

RESUMEN
El fosforo-32 es un radioisétopo emisor B~ puro de energia maxima de 1.71 MeV con
una vida media de 14.28 dias y que tiene aplicaciones en la industria, agricultura
medicina y biologia. El %P, se produce mediante dos reacciones nucleares
323(n,p)*P vy *'P(n,y)**P; por la facilidad de manejo del azufre, su bajo costo y su
rapida adquisicién en el mercado se selecciono la reaccién **S(n,p)*?P. Para producir
%P, es necesario preparar y caracterizar el blanco (S-a) que se obtiene de la
purificacion de la materia prima, efectuar los calculos matematicos de irradiacion, la
irradiacion del blanco en el reactor nuclear Triga Mark lll, separacion radioquimica
del *2S de *?P mediante un método de destilacion seca y la hidrdlisis del **P con HCI
diluido para obtener H3**PO4 y finalmente el control de calidad. Para realizar la
separacion radioquimica fue necesario hacer modificaciones previas al proceso para

garantizar la calidad del producto (**P), y la seguridad del operador.

SUMMARY
The phosphorus-32, is radioisotopo emitting pure B, of maximun energy 1.71 MeV

with an average life of 14.28 days, and that has applications in the industry,
agriculture medicine and biology. The %P, produced by means of two nuclear
reactions >S(n,p)*P and *'P(n,y)*?P; by the facility of handling of sulfur, his low cost
and its fast acquisition in the market. | selected the reaction **S(n,p)*P. To produce
%p it is necessary to prepare and to characterize the target (S-a) that is obtained
from the purification of the raw material, maked the mathematical calculations of
irradiation, irradiation of the target in the nuclear reactor Triga Mark Ill, radiochemistry
separation of *?P of *?S by of a dry distillstion method and and hydrolysis of **P with
diluted HCI obtaing H3**PO4 and finally quality control. In the order to make the
radiochemistry separation it was necessary to make previous modifications to the

process guarantee the quality of product (*P), and security of the operator.
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CAPITULO 1: GENERALIDADES

1.1 INTRODUCCION

En el Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares se encuentra la planta de
produccion de radioisotopos que produce y desarrolla nuevos radionuclidos que
cubren las necesidades nacionales y que garantizan la calidad del producto ya que
se trabaja bajo las normas 1SO-9001-2000.

El fosforo-32 es un radionuclido que tiene aplicaciones en la medicina, industria y en
la agricultura y se produce mediante 2 reacciones nucleares, *S(n,p)*’P vy
¥1P(n,y)*P. Este trabajo se refiere a la produccion de *’P mediante la reaccion
%23(n,p)*?P, debido a que el azufre es facil adquisicidn, relativamente econémico y de
viable manipulacion ademas de que se obtienen experimentalmente actividades altas

para los objetivos perseguidos.

El fésforo-32 es un radioisétopo emisor B puro de energia maxima y media de 1.71
MeV y 0.6 MeV respectivamente, con vida media de 14.28 dias, decae a azufre-32
(S*?) y tiene aplicaciones como radiotrazador en la industria, en agricultura, medicina

y biologia.?*

32
Debido a la importancia del P dentro de mercados nacionales e internacionales

resulta prioritario producirlo. Para obtener 32P con las normas de la FARMACOPEA la
investigacién se llevo acabo desde la materia prima, para determinar su morfologia,
contaminantes y cantidades puesto que al irradiar el azufre en el reactor nuclear
podriamos producir radioisotopos indeseables y que impedirian su aplicacion,

separacion radioquimica y la caracterizacion final.
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CAPITULO 1: GENERALIDADES

1.2 ANTECEDENTES

En diversos paises del mundo, a través de la historia se ha observado la necesidad
de generar nuevos radionuclidos que hagan mas facil la vida del hombre; para lo
cual se ha experimentado hasta encontrar las aplicaciones de los mismos. En este
proceso evolutivo, México se ha incorporado a la investigacion cientifica por medio
del Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares (ININ), que cuenta con el Reactor
Nuclear Triga Mark Ill y modernas instalaciones que permiten generar desde
materiales nucleares y radiactivos hasta su distribucién en el sector industrial, salud y

agropecuario, etc.

En un principio, en el ININ se planteo obtener *P, en los primeros experimentos se
obtenia a nivel de trazas ya que se irradiaban cantidades pequefias de azufre pero
no se comprobd que realmente se obtenia el radiois6topo; posteriormente se retomo
este proceso que consistio en la purificacion de la materia prima, la irradiacion y la
separacion del material obtenido (*’P) del material irradiado (*?S), en esta etapa se
trabajé con material improvisado por lo que no llegd a culminar en un producto

deseable.

Hasta el afio 2003 se produjo un prototipo para la obtencion de 2P que
exitosamente obtuvo el radiofarmaco, aun cuando el equipo tenia diversas
limitaciones, por las limitaciones sugiere que la eficiencia del proceso fue muy baja.
Posteriormente, se disefio un proceso inspirada en el equipo anterior que contiene un
sistema para la inyeccion y extraccion a través de una bomba de vacio, un
controlador de temperatura y el equipo de vidrio perfectamente acoplado. Después
de haber irradiado azufre la separacion se llevo acabo donde afinadamente se
obtuvo *P, lo que permitié realizar otras investigaciones y con ello corroborar que

efectivamente se trataba del radioisétopo de interés.
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CAPITULO 1: GENERALIDADES

1.3 JUSTIFICACION

En el Departamento de Materiales Radiactivos del Instituto Nacional de
Investigaciones Nucleares (ININ), se encuentra la planta de produccion de
radioisétopos. Actualmente se desarrollo el proceso de obtencion de fésforo-32 por
destilacién seca, y para poder comercializarlo, es necesario llevar acabo un estudio
del azufre de diferentes marcas (materia prima que se utiliza para la produccién de

fésforo-32), con el propdsito de seleccionar la mejor marca comercial.

El estudio esta basado en la aplicacion de diferentes técnicas analiticas, como
Microscopia Electronica de Barrido en alto y bajo vacio (MEB), Difraccién de Rayos X
(DRX), etc. Con la aplicacion de estas técnicas se determinaran las impurezas

cualitativa y cuantitativamente, el tamafo de grano entre otras caracteristicas.

Posteriormente, se aplica un control de calidad al producto, H3**PO, para verificar
que no tienen efectos nocivos sobre la salud, para ello se aplica la técnica de
Espectrometria Gamma y prueba de pirégenos. Cabe sefialar que el %P, se aplica en
la preparacion de fertilizantes e insecticidas, en la medicina e industria, como

radiotrazador para el marcaje de moléculas entre otras.
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CAPITULO 1: GENERALIDADES

1.4 OBJETIVOS
1.4.1 OBJETIVOS PARTICULARES.

e Seleccionar la mejor marca de azufre como materia prima para la
produccion de fésforo-32.
¢ Llevar acabo la irradiacion en el reactor nuclear el azufre comercial para la

obtencioén de fésforo-32.

1.4.2 OBJETIVOS GENERALES.

¢ Lograr el perfeccionamiento del proceso de obtencién de fosforo-32 en
base al estudio de disefio y construccion de componentes mecanicos del
proceso que puedan garantizar el mejor funcionamiento del proceso de
obtencién de fésforo-32 con la mejores caracteristicas fisicoquimicas que
de el existen.

« Lograr el perfeccionamiento del proceso de obtencién de fosforo-32 en
base a la aplicacion de técnicas analiticas nucleares tanto a la materia
prima como al producto.

¢ Lograr la produccion de fésforo-32 con la calidad necesaria para ser
aplicado en la industria, agricultura y en la medicina.

« Contribuir en el desarrollo de la produccion de radioisétopos en México.

1.5 HIPOTESIS

Mediante este trabajo se pretende desarrollar un método de purificacion para la
obtencion de S-a (azufre-a), que sirve como materia prima para la obtencion de
fésforo-32 (P*?), mediante modificaciones al disefio mecanico de componentes en el
proceso donde se lleva acabo la separacion radioquimica y se espera obtener un

grado mayor de pureza de *?P.
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CAPITULO 1: GENERALIDADES

1.6 FUNDAMENTOS.

1.6.1 Constitucion de la materia.

De acuerdo con la teoria atdmica, las moléculas quimicas estan formadas
por la combinacion de atomos, los cuales a su vez, estan constituidos por un
nucleo de carga eléctrica positiva rodeado por una nube de electrones
(negatrones), con carga eléctrica total de igual magnitud que la del nucleo,
pero de signo opuesto. Cada negatron tiene una carga eléctrica negativa (-)

y una masa muy pequefa.!”

1.6.2 La radiactividad y conceptos basicos de las radiaciones.

La radiacion nuclear esta constituida por particulas de carga eléctrica y de
masas variables o por ondas electromagnéticas caracteristicas sin masa ni
carga, emitidas desde un nucleo inestable del atomo. Durante la emision se
da un intercambio de energia en el nucleo emisor, perdiendo esté masa o
pura energia y convirtiéndose en un nucleo de otro elemento, o sin

convertirse pero adoptando otro estado de energia.

Al proceso de emision de la radiacion nuclear se le conoce como
decaimiento radiactivo del nucleo inestable, este proceso es espontaneo, al
azar e independiente de factores externos y del estado quimico y
condiciones fisicas de los atomos. A los atomos que presentan este
fendbmeno se les llama radionuclidos o radioisétopos. En la tabla 1.1 se
muestran las caracteristicas principales de las particulas atomicas en
unidades de masa atémica (uma). Una uma equivale a 1.66043x10%*g=1/12

masa del atomo de carbono®.

Zepeda Rojas Carla Paulina



CAPITULO 1: GENERALIDADES

) Masa Carga
Particula
(uma) (C)
Protén (p*) 1.007277 1.6x10™"
Electron (e) 0.000549 1.6x10™"
Neutron (n) 1.008665 0

Tabla 1.1 Particulas Subatomicas.

Cuando nos referimos a nucleo con un numero especifico de protones y

neutrones, estamos hablando de un nuclido. Para identificar un nuclido

utilizaremos la siguiente notacion:

2E

(1)

Donde E representa el simbolo quimico del elemento, al cual pertenece el

nuclido, Z es el numero de protones o numero atomico y Aes el numero de

masa®.

1.7 PRINCIPALES TIPOS DE RADIACION.

Para que exista estabilidad en un nucleo se debe tener equilibrio energético que

depende de los niveles de energia en los que se encuentran las particulas que lo

constituyen, o sea, bajo ciertas condiciones estructurales. Cuando no existe este

equilibrio el nucleo es inestable y tiende a lograr de forma espontanea su

estabilidad por medio de algun mecanismo. Generalmente emite algun tipo de

radiacion durante el proceso y se dice que el nucleo es radiactivo.

La radiactividad se refiere a los procesos de desintegracion espontanea de los

nucleos de forma gradual o transiciones de energia hasta alcanzar el estado

estable. A este fendmeno se le conoce como decaimiento radiactivo.’

2,3)
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1.7.1 Radiacién alfa (a)

La radiacion alfa consiste en la emision de una particula alfa, y esta
constituida por dos neutrones y dos protones formando un nucleo de “He

con carga eléctrica positiva igual al doble de la del proton.

Los radionuclidos emisores de particulas alfa son en general nucleos
relativamente pesados. Es decir, todos los emisores alfa tienen numeros

atémicos iguales o superiores al del plomo (32Pb).

El nucleo que emite una particula alfa pierde 4 nucleones, 2 de ellos
protones, por lo que se convierte en un nuclido de otro elemento diferente y

cuyo esquema de reaccion es el siguiente:

AX A4 4 g )

Como ejemplos de radiacion alfa, citaremos:

238 234 4
U > Th+,He

210 206 4
o1 PO— 5, Pb+,He

Los emisores alfa emiten particulas con energias cinéticas de 4 y 5.5 MeV.
El alcance de estas particulas en el aire no sobrepasan los 5 cm; se
necesitan particulas alfa con una energia de 7.5 MeV para penetrar la

epidermis.

Los emisores alfas no plantean por lo general, ningun peligro de radiacion

externa. Solo son peligrosos si se captan al interior del cuerpo. ??
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1.7.2 Radiacion beta negativo (ﬁ‘)

Corresponde a la emision de particulas beta negativas () idénticas en

carga eléctrica y masa en reposo al electrén. Son expulsadas del nucleo a
altas velocidades cercanas a la de la luz. Se produce cuando un neutrén en
el nucleo se convierte en un protéon y en un electron que es expulsado de

acuerdo con la siguiente reaccion:
n—>pf +p +v (3)

Donde:

n : Neutrén que se descompone
£~ Particula beta emitida.
p* : Protdn que permanece en el nucleo.

v : Antineutrino emitido.
Este decaimiento se presenta en aquellos nucleos que tienen exceso de
neutrones en comparacién con el numero de protones. Como aparece un

protdn, el nucleo original se transforma en el nucleo de otro elemento de

acuerdo con la reaccion siguiente:
X = Y + B +v (4)
Z Z-1

Como ejemplo de desintegracién beta, tenemos:

75 75 -
2 6Ga—,Ge+ [ +v

137 137 -
5Cs—>Ba+ g™ +v
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1.7.3 Radiacién beta positivo (ﬁ*)

La radiacién S es una particula llamada positron idéntica al electréon pero

con carga eléctrica positiva. Este modo de decaimiento se presenta en
nuclidos que tienen un exceso de protones comparado con el numero de
neutrones. En estos nuclidos el proton se descompone de acuerdo con la

siguiente reaccion nuclear:

pr—>n+ T +v (5)
El nucleo conserva el numero de nucleones, pero como se pierde un
positréon y se gana un neutrén en la transformacién, se convierte en un
nuclido de otro elemento diferente, como se observa, en la siguiente
reaccion:

X =Y + Bt +v (6)

z Z-1
Como ejemplo tenemos el siguiente decaimiento:

14 14 +
sO>5N+ 47 +v

Las energias beta maximas tipicas oscilan desde 18.6 KeV para el tritio (°*H)
a 1.71 MeV para el fésforo-32 (**P).

El alcance de las particulas beta en el aire es de unos 3.65 m por MeV de

energia cinética. Se necesitan particulas beta de 70 KeV de energia como

minimo para atravesar la epidermis.®

10
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1.7.4 Captura electréonica (CE)
En los nucleos inestables con defecto de neutrones existe la probabilidad de
qgue el nucleo capture un electron de una de las capas que lo rodean para
transformar uno de sus protones en un neutron, segun la reaccion:

p*+e —>n+v (7)

El nucleo se convierte en un nucleo hijo cuyo numero atomico es una unidad
menor que el de aquel. Por su proximidad al nucleo el electron capturado
suele pertenecer a la capa K. El hueco que en su orbita ha dejado, tiende a
ser llenado por un electron de capas superiores, emitiéndose durante la

transicion un rayo X caracteristico.")

El esquema de desintegracion es el siguiente:

X +e =AY +v (8)

Ejemplos:

40 - 40
1w K+e > Ar+v

64 ENCINT
26CU+E > NI+V

11
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1.7.5 Radiacién electromagnética.

Entendemos por radiacion electromagnética una forma de energia que
comprende las ondas de radio, radiacion ultravioleta, los rayos X, los rayos
gamma, etc. Que se diferencian entre si, por su energia y sus longitudes de
onda. Se manifiesta por variaciones periodicas en los campos eléctricos y
magnéticos. El numero n de las variaciones periddicas de los campos por
unidad de tiempo, recibe el nombre de frecuencia y viene expresada por la

siguiente relacion:("

9)

N0

n. Frecuencia

c. Velocidad con que las radiaciones electromagnéticas se transmiten en el
vacio.

A. Longitud de onda.

1.7.5.1 Transicion isomérica (TI).

Es el proceso por el cual un nuclido emite un rayo gamma,
permaneciendo con el mismo numero atomico y de masa, pero en un
nivel menor de energia. El nuclido tiende a la estabilidad valiéndose de
un reacomodo de particulas subnucleares cambiando asi su nivel de
energia. Los nucleos que se encuentran en nivel excitado, necesitan
emitir energia en forma de energia gamma para alcanzar su
estabilidad.”

12
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1.7.5.2 Desintegracion por conversion interna.

Ya sea un rayo X o un rayo gamma puede interaccionar con un electrén
orbital comunicandole su energia y lanzandolo del &tomo con lo cual se
emite un electron en vez de una radiacion electromagnética. Este evento
puede tener lugar entre un rayo X y cualquier electron orbital o entre un
rayo gamma y usualmente un electron de la capa K6 L. Los electrones
lanzados de esta manera reciben el nombre de electrones Auger o

electrones por conversion.?

1.7.6 Neutrones.

El neutrén n, es una particula fundamental con un niumero de masa A, de 1
y no cambia, (ecuaciéon 1). Los neutrones se clasifican, por su energia como
se ilustra en la tabla 1.2. Existen varios modos posibles de interaccion del
neutrén con la materia, pero las 2 formas principales son la dispersién

elastica y la captura de neutrones.

La dispersidon elastica se produce cuando un neutron interactua con un
nucleo y rebota con menos energia. El nucleo con el que ha chocado capta
la energia cinética que el neutron pierde. Después de ser excitado de este
modo, el nucleo libera pronto esa energia en forma de radiacion gamma. Si
el neutrén llega a alcanzar energias térmicas (llamadas asi por que el
neutron esta en equilibrio térmico con su entorno) es capturado facilmente
por la mayoria de los nucleos. Al no tener carga, los neutrones no son
repelidos por los nucleos con cargas positivas como ocurre a los

protones.®1?

13
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Neutrones Escala energética

Lentos o térmicos | 0-0.1 KeV

Intermedios 0.1 -20 Kev
Rapidos 20 KeV - 10MeV
De alta energia >10 MeV

Tabla 1.2 Clasificacion de los neutrones por su energia cinética.

1.7.6.1 Fuentes quimicas.

La radiacion emitida por un radionuclido interactua con el nucleo de un
blanco desarrollandose una reaccion nuclear para producir neutrones.

Otras fuentes de neutrones, producen rayos gamma y neutrones.

Una mezcla extensamente usada es la de ?*'Am con Berilio. El americio
genera particulas alfa que reaccionan con el berilio como blanco vy

produce neutrones, (a, n), de acuerdo con el siguiente ejemplo:

9 4 12 1
.Bet+,a—3C+on

1.7.6.2 Aceleradores de particulas.

Los aceleradores son maquinas que usan campos eléctricos y/o
magneéticos para acelerar particulas cargadas a altas energias. Las
particulas cargadas actuan directamente sobre el material blanco, en el
cual se producen las reacciones para generar neutrones. Casi siempre,

las mismas particulas cargadas son el producto final deseado pero

14
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también pueden generarse rayos gamma de alta energia o
Bremsstrahlung. En fisica nuclear los grandes aceleradores son usados
para producir particulas de alta energia y usualmente neutrones
monoenergéticos con energias de decenas o centenas de mega-
electronvolts. Esta es la unica manera de obtener neutrones de alta
energia. En un proceso tipico, los deuterones son acelerados dentro de
un blanco, donde una reaccidon de excitacion toma lugar, en la cual es

removido un protén produciendo un neutrén.

1.7.6.3 Reactores Nucleares.

Un reactor nuclear esta basado en el proceso de fisién nuclear, bajo una
reaccion de fision neutron-inducida. Un neutrén es capturado por un

material fisible, como °,U , el cual experimenta la fision, produciendo el

rompimiento en dos nuclidos iguales, tales como: ;;Sry 3 Xe mas unos

cuantos neutrones y una gran cantidad de energia.

Los neutrones generados inducen fisiones posteriores, produciéndose
una reaccion en cadena. El proceso de fisibn desemboca en la emisién
de neutrones rapidos que facilmente son frenados a energias moderadas

o térmicas.

En general, los reactores pueden ser usados como fuentes de neutrones
rapidos con energias alrededor de 18 MeV pero no son monoenergéticos

como en el caso de un acelerador.

Consecuentemente, los reactores son mas usados como fuentes de
neutrones térmicos, produciéndose en grandes cantidades comparadas

con otras fuentes de neutrones y con flujos del orden de 10 n cm™ s™

15
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comparados con las fuentes quimicas y los aceleradores, los reactores

son fuentes de alta intensidad de neutrones térmicos.®(1%

1.7.6.3.1 El reactor Nuclear Triga Mark 11l del Centro Nuclear de México

(ININ).

El reactor que esta instalado en el Instituto Nacional de
Investigaciones Nucleares (ININ), es un TRIGA MARK I,
fabricado por la General Atomic de Estados Unidos.

Las caracteristicas principales de este reactor son su versatilidad
y seguridad intrinseca. Clasificandolo en forma general, es un
reactor de investigacion tipo alberca con nucleo mdévil enfriado
por agua. Como combustible utiliza U-ZrH (una mezcla de
hidruro de circonio con uranio). Su potencia maxima a nivel
estable es de 1000 KW. En el nucleo del reactor se alcanzan
flujos de neutrones de 3 x 10" n/cm?-s.

La alberca del reactor esta formada por una gran tina de
aluminio que sirva como recipiente para el agua. Esta tina se
encuentra rodeada por un blindaje de 2 m de espesor de
concreto y tiene una altura casi de 8 metros.

El nucleo del reactor es un cilindro en el que se encuentran
acomodados lo elementos moderador-combustible, las barras de
control, y una fuente de neutrones americio-berilio. Una ventaja
mas es que el nucleo puede ser visto directamente a través del
agua que sirve de blindaje, lo que no presenta peligro alguno
para el observador, aun cuando el reactor opere a su maxima
potencia. En las figuras 1.1 y 1.2 se muestran los esquemas del

nucleo del reactor.

16
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SECCION
HEXAGONAL
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DEDAL
CENTRAL
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Figura 1.1 Disposicion de los elementos del nucleo del reactor Triga Mark lil.
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Figura 1.2 Nucleo del reactor.
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1.8 DECAIMIENTO RADIACTIVO
1.8.1 Actividad

Es la rapidez de desintegracion de los nucleos de una muestra de material
radiactivo. Para obtener una definicion matematica de la actividad,
consideramos que una muestra de material radiactivo existe un numero N,
de nucleos que estan desintegrandose de tal manera que N, disminuye en
el transcurso del tiempo. Denotaremos a la letra A con la actividad y con t
al tiempo, en esta forma la actividad de la muestra esta dada por la
ecuacion:®

_ON
dt

(10)

La actividad es la derivada de N, respecto a t; esto se debe entender como
una velocidad de desintegracién donde el signo negativo indica que el

numero de nucleos N va disminuyendo con el transcurso del tiempo.

1.8.2 Ley exponencial de decaimiento radiactivo.

Dado que la actividad de una muestra es proporcional al numero de nucleos
radiactivos, entonces disminuira también con el transcurso del tiempo.
Experimentalmente se encuentra que esto sucede asi al medir la actividad

de la muestra a intervalos de tiempos iguales y sucesivos.

El intervalo de tiempo necesario para que la actividad se reduzca en una cierta proporcion depende del radiontclido y es una
caracteristica del mismo.

El intervalo de tiempo mas util se llama vida media, (T+12) la cual es el tiempo
necesario para que la actividad se reduzca a la mitad de su valor inicial. La
figura 1.3 muestra graficamente el decaimiento exponencial de la actividad

con respecto al tiempo.

18
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Figura 1.3 Decaimiento Radiactivo Exponencial.

La expresion matematica de la ley exponencial de decaimiento radiactivo, se
puede deducir partiendo del hecho que la actividad de una muestra
radiactiva, es directamente proporcional al numero de radionuclidos

contenidos en la misma, es decir:

A=iN (11)

De donde:

L. Constante de decaimiento y corresponde a la fraccion de radionuclidos
presentes en la muestra en cualquier instante. Esta constante es caracteristica de
cada radionuclido y se ve afectado por el estado quimico o fisico de la muestra.

Combinando las ecuaciones (10) y (11) obtenemos la ecuacién:

19
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dN
= =—JN 12
it (12)

La cual podemos reacomodar de la siguiente forma:

N et (13)
N

Al integrar esta ultima ecuacion se obtiene la ecuacion de la ley exponencial del
decaimiento radiactivo en la forma:

In(N)=—At+k

Si t=0y In(No )=k entonces:

In(N) =—At +In(No) (14)
De donde N y t son variables, mientras que No y 4 son constantes.
La ecuacion (14) corresponde a la linea recta cuya pendiente es - 1.

Reacomodando la ecuacién (14), tenemos:

In(l\’?}:—ﬂot (15)

Aplicando antilogaritmo, y despejando resulta que:

N = Noe ™ (16)

Retomando la ecuacion (13), tenemos:

20

Zepeda Rojas Carla Paulina



CAPITULO 1: GENERALIDADES

A:d—N:—iN
dt
AO:M:—ANO
dt
A dN _ﬁ
Ao dNo No

N
Pero — =exp(— A ot
o p(-Aet)
Por lo tanto:

A
2 —exp(— Aot
o exp(— A et)

Reacomodando la ecuaciéon anterior, tenemos:

A= Aoe ™" (17)

1.8.3 Vida media de radioisétopos.

Es el tiempo que tarda cualquier actividad inicial de un radioisétopo particular

para reducirse a la mitad, a esto se le denominada vida media, se denota ty),
y se calcula de la forma siguiente:®

N 1
—=—=8
No 2

—Asty),

Inl-In2=-Aet,,
0-0.693=-Aet,,

0.693
t,, ZT (18)
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1.9 INTERACCION DE LA RADIACION CON LA MATERIA

La materia y la radiacién interactuan entre si debido a la accion de tres fuerzas
fundamentales, que son la gravitacional, la electromagnética y la nuclear, las
cuales se deben a su vez a propiedades intrinsecas de la materia, tales como la
masa, la carga eléctrica y la energia, etc. Las fuerzas gravitacionales se deben a
la atraccidn que existe entre las masas y su intensidad depende de la distancia
entre los cuerpos y la magnitud de sus masas.

Las fuerzas eléctricas son aquellas que se producen entre particulas con carga
eléctrica y su intensidad depende de la distancia entre estas y la magnitud de sus

cargas.

Al igual que las eléctricas, las fuerzas magnéticas dependen de la intensidad de
la carga y la distancia, pero éstas ademas dependen de la velocidad relativa entre
las particulas. En el caso de las fuerzas nucleares aun no se sabe exactamente
cual es la propiedad de la materia que las determina. En la materia existen
diversos tipos de radiacion con diferentes propiedades y caracteristicas, por tal
razon para comprender las distintas interacciones y reacciones que se presentan
es necesario saber en cada una de estas cual es el tipo de radiacién incidente y
sus propiedades fundamentales.

En general la radiacion se puede dividir en dos grupos: la ionizante y no ionizante.
La radiacién ionizante es aquella que se compone de particulas con carga
eléctrica, tales como las alfas, betas, protones, deuterones o iones pesados.
Dentro de la radiacibn no ionizante se encuentra a la electromagnética,
neutrones, neutrinos y particulas sin carga eléctrica.®

Cuando la radiacion incide sobre un electron, atraviesa una cantidad de energia
que es transferida al electrén; el cual, es disparado del atomo en forma de i6n
negativo. El atomo permanece como i6n positivo y asi es originado un par de

iones o par idnico.®
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1.91 Interaccion de las particulas pesadas (o) con la materia.

Debido al hecho de que las particulas o consisten en la asociacion de 2
protones y 2 neutrones, resulta extremadamente pesada y grande en
relacién a los otros tipos de radiacion nuclear. Por lo tanto, cuando una
particula a incide sobre un electrén, lo despide fuera del atomo sin que su
trayectoria sea modificada.”) Su trayectoria es muy corta. La energia de
todas las particulas o de un radionuclido determinado es igual. El efecto que
causan las particulas o es el de ionizar el medio que atraviesan al
desprender electrones de los atomos circundantes por la fuerza de atraccion
entre las particulas a (con carga 2+), y los electrones (con carga 1-), pues

poseen cargas opuestas, dejando al atomo cargado positivamente.®

1.9.2 Interaccion de las particulas S con la materia.

La masa de las particulas beta (electrones negativos) es muy pequefa, por
lo tanto, su movilidad es mayor respecto de las particulas alfa. Durante su
recorrido cambia facilmente de trayectoria y su alcance y poder de
penetracion es mayor. Ademas, su poder de ionizacion es inferior, respecto
de la particula alfa. Si una particula beta se acerca a un nucleo atémico,
desvia su trayectoria y pierde parte de su energia (se "frena" ). La energia
que ha perdido se transforma en Rayos X. Este proceso recibe el nombre de
"Radiaciéon de Frenado" (Bremsstrahlung). Otra interesante reaccion ocurre
cuando una particula beta colisiona con un positron (electron positivo). En
este proceso, ambas particulas se aniquilan y desaparecen, liberando

energia en forma de (2) rayos gamma.®'?
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1.9.3 Interaccion de las radiaciones electromagnéticas.

Los rayos gamma emitidos por el nucleo, cuando este se encuentra en un
estado de excitacion y decae a un nivel de inferior energia. La emision de
rayos X tiene lugar cuando ocurre una transicidon entre un estado de
excitacidon del atomo a otro de inferior energia, por el cambio de un electrén

a una orbita interior.

El modo de interaccién de los rayos Xy y con la materia es el mismo en
esencia, difiriendo solamente en la cantidad de energia que disipan en el
material al ser absorbidos. Los tres mecanismos de interaccion de la
radiacion electromagnética con la materia son: Efecto fotoeléctrico, efecto

Compton y produccién de pares. "

1.9.3.1 Efecto fotoeléctrico.

Para la radiacion de baja energia, este es el efecto de mayor
importancia, aunque también ocurre con radiacion de alta energia.
Ocurre cuando un fotdn interactia con un atomo y la energia de
este es absorbida por un electron, el cual pasa a un estado excitado
o bien sale de la atraccion del atomo (Figura 1.4).

Este proceso solo puede ocurrir cuando la energia del fotén es igual
0 mayor a la energia de amarre del electrén, sin embargo, cuando la
energia de la radiacion es aproximadamente mayor de 1MeV
(depende del material con el que interactua) este efecto no ocurre
pues ya no se satisfacen las condiciones de conservacion de

energia y momento.®
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ATOMO NEUTRO ATOMO IONIZADO

Fotdn con energla
cinética:

i . Ecmhv-Ee
Elecirdn con energia de

enlace: Ee ®

Fotén con
enhergia:

Figura 1.4 Efecto Fotoeléctrico.

1.9.3.2 Efecto Compton.

Cuando la radiacion gamma no es absorbida o su energia es
aproximadamente 1MeV, se puede generar este tipo de proceso
(Fig. 1.5), en el cual un rayo gamma choca (obedeciendo a las
leyes de conservacién) con un electron a la que le transfiere parte
de su energia: como resultado se tiene un electrén dispersado y un
rayo gamma dispersado de menor energia. La perdida de energia

de un rayo gamma depende del angulo de dispersion.®
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ATOMO NEUTRO ATOMO IONIZADO
Fotén dispersdo con
energia:
Electron débilmente i . sllE=hv-Ee-Ec
ligado con energia de Electron Comptén

con energia cinética:
Ec

] -

Fotén con energia:
E=hv

enlace:

Figura 1.5 Efecto Compton.

1.9.3.3 Produccion de pares.
Para los rayos gammas de alta energia ocurre este tipo de proceso
(Figura 1.6), el cual consiste en la creacion de un electron y un
positron como resultado de la interaccion de la radiacion gamma
con el campo eléctrico de un nucleo, o en ocasiones de un

electron.®9
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ATOMO NEUTRO ATOMO [ONIZADO &
4
Electron
Fotén incidente. ( @ ; <+ }
E>102MeY ' '
¥ et

Positrén

Figura 1.6 Produccidén de pares.

1.10 UNIDADES DE MEDICION DE LA ACTIVIDAD.

La Comision Internacional de Unidades y Medidas de Radiacion (ICRU)
desarrolla definiciones formales de cantidades y unidades de radiacién que
tienen aceptacion internacional. La Comision Internacional de Proteccion
Radiolégica (CIPR) también establece normas para la definicidn y utilizacion de

diversas cantidades y unidades que suelen empleares.

La unidad de actividad es el curie o curio, que se define como cualquier
cantidad de material radiactivo que sufre 3.7*10'° desintegraciones por segundo
(dsp) 6 2.22*10'"® desintegraciones por minuto (dpm) las cuales equivalen

aproximadamente a la velocidad de decaimiento de 1 gr. de Radio.**
Cuando la actividad de una muestra de material radiactivo es muy pequena

puede resultar conveniente utilizar algunos submultiplos del curie, es

recomendable consultar la Tabla 1.3.
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Tradicional Sistema Internacional (Sl)
1curie (Ci) 3.7*10"Bq
1 milicurie (mCi) 3.7*10"Bq
1 microcurie (uCi) 3.7*10"Bq
1 nanocurie (nCi) 3.7*10"Bq

Tabla 1.3 Unidades de Actividad.

1.11 CAMPOS DE APLICACION DE LA RADIACTIVIDAD.

La radiacion ionizante esta en todas partes. Llega desde el espacio exterior en
forma de rayos cosmicos. Esta en el aire en forma de emisiones de Radon
radiactivo y su progenie. Los is6topos radiactivos que se generan en forma
natural entran y permanecen en todos los seres vivos. De hecho todas las

especies de este planeta han evolucionado en presencia de radiacion ionizante.

Si bien la radiacion ionizante puede ser perjudicial, también tiene muchas
aplicaciones beneficiosas, que mejoran la calidad de vida y ayudan a la

sociedad de muchas maneras.®

1.11.1 En la industria

Los ingenieros emplean material radiactivo en la operacién de registro de
pozos petroliferos y para medir la densidad de humedad de los suelos.
Los radidélogos industriales se valen de rayos X en el control de calidad
para observar las estructuras internas de aparatos fabricados. Las
sefales de las salidas de edificios y aviones contienen tritio radiactivo

para que brillen en la oscuridad en caso de fallo de la energia eléctrica.
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Muchos detectores de humo en viviendas contienen americio

radiactivo.”®

1.11.2 En la medicina.

En medicina, los rayos X permiten obtener radiografias para el diagndstico
de lesiones y enfermedades internas. Los médicos especializados en
medicina nuclear utilizan material radiactivo como trazadores (a los
radionuclidos que se agregan a un sistema reaccionante, para seguir el
curso de la reaccion quimica se le llama rastreadores o trazadores.) para
formar imagenes detalladas de estructuras internas y estudiar el
metabolismo. En la actualidad se dispone de radiofarmacos terapéuticos

para tratar trastornos como el hipertiroidismo y el cancer. "®

1.11.3 En la agricultura.

Con el uso de rastreadores se logro determinar la forma de abonar los
campos por ejemplo: se determino que los arboles frutales absorben
mejor el zinc por el follaje y que la planta de algodén lo hace por la
semilla en tiempos de siembra. Otra aplicacion importante es con
radiois6topos que emiten gamma cuando decaen, destruyen el gorgojo
rosado que es una plaga para la planta de algodén, impiden el

crecimiento del moho en naranjas y tomates.”®
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2.1 TECNICAS ANALITICAS EMPLEADAS EN EL ESTUDIO DE LA MATERIA
PRIMA (S).

2.1.1 Difraccién de rayos X (DRX)

La difraccidn de rayos X es una técnica analitica que sirve para obtener
informacion sobre la estructura y composicion de los materiales cristalinos.
Como los cristales son formaciones simétricas de atomos, actuan como
reticula de difraccidn, asi pues las muestras deben ser sélidas y pueden
presentarse para su analisis en cualquier forma, pero preferentemente en

polvo fino.

Los factores de preparacion de la muestra son criticos dado que el numero
de particulas cristalinas ha de ser elevado para poder tener una sefal
intensa que pueda ser facilmente detectable y comparable con patrones bien

conocidos.

Los rayos X son ondas electromagnéticas con alto poder de penetracién; se
producen cuando electrones de alta velocidad chocan con un metal y se

pueden generar en tres formas diferentes, como son:

Excitando atomos mediante rayos X se obtienen los mismos.

2. Por colisiones de electrones de alta energia con un sdélido,
obteniéndose radiacion de varias longitudes de onda.

3. Por excitacion de atomos utilizando electrones con energias discretas,

la radiacion que se obtiene es caracteristica.
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2.1.2 Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

El microscopio electronico de barrido esta basado en el hecho de barrer una
muestra con un haz electronico de seccidon transversal pequefia y de alta

energia y generar una imagen punto a punto de ella.

El microscopio de barrido es extraordinariamente util para estudiar las
caracteristicas morfologicas y topoldgicas de la muestra. Cuando el haz de
electrones interacciona con la muestra se producen varios tipos de sefales
(electrones retrodispersados, secundarios, absorbidos, Auger, rayos X, etc.),
las cuales nos permiten hacer la caracterizacion estructural y quimica de
esta. Los electrones retrodispersados y secundarios nos dan informacion
sobre la superficie de la muestra, permitiéndonos de este modo obtener una

imagen topografica de ella.

Los electrones absorbidos, con el detector adecuado, nos proporciona
informacion sobre la resistividad de la muestra. Los electrones Auger y rayos
X caracteristicos dependen de la composicion quimica de la muestra,

permitiéndonos hacer un analisis quimico de ella.®”

2.1.3 Espectrometria Gamma

Esta técnica analitica se lleva acabo por el detector centellador, consiste
basicamente en un cristal de Nal 6 Kl, con una altura y un diametro de 5cm.
Esta rodeado por un cilindro de plomo para proteger el detector de la

radiacion de fondo.
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Cuando la radiacion gamma golpea el cristal y por las propiedades de este,
emite una luz que viaja a través del mismo, esta luz es detectada por un
tubo fotomultiplicador (PMT).

La informacion que proporciona el PMT esta dada por el orden de los mV,
los datos son mandados a un preamplificador para que a estos pulsos se le
de el voltaje y corriente deseada sin modificar la figura del pulso,
posteriormente pasa a un preamplificador el cual se encarga de seleccionar
la informacién por medio de un discriminador y eliminar el ruido, en esta
misma etapa se le da la forma de pulso deseado para ser procesada y sea
representada en un diagrama de frecuencias de distribucion de energia de

fotones gamma detectados.®

2.2 ELEMENTOS DEL GRUPO VI: O, S, SE, Te Y Po

Los elementos del grupo VI A, conocidos como la familia del grupo del oxigeno,
comprenden al oxigeno (O), azufre (S), selenio (Se), telurio (Te) y polonio (Po).

Se presentan en diversas formas alotropicas.

Aunque todos ellos tienen seis electrones de valencia, sus propiedades varian de
no metdlicas a metdlicas en cierto grado, conforme aumenta el numero

atémico.""1?)
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2.3 AZUFRE

2.3.1 Propiedades fisicas del azufre

El azufre se presenta en la naturaleza en varias formas alotropicas. La
variacion de estas formas de presentacion va acompafada de una variacion
de las propiedades fisicas y del contenido de energia. Se conocen varios
estados del azufre que difieren, si son sélidos, en la forma cristalina y si son
liquidos en la viscosidad y el color. Estos estados pueden cambiarse unos
en otros; pero al combinarse el azufre con una sustancia determinada
produce el mismo compuesto, independientemente de la forma alotrépica

usada en la reaccion.

El azufre se presenta principalmente en dos formas cristalizadas y una
amorfa, pero pueden cambiar unas en otras. Las formas cristalinas son:
azufre rombico o alfa (a), y azufre monoclinico. El azufre alfa, es un polvo
amarillo palido, inodoro, fragil, funde a 113°C, tiene una masa especifica de
2.07, es insoluble en agua pero soluble en bisulfuro de carbono. La forma
monoclinica aparece a partir de la alfa, por encima de 95.6°C, su estructura
basica esta formada por 6 anillos de 8 atomos; es amarillo insoluble en agua,
ligeramente soluble en bisulfuro de carbono, funde a 119°C, tiene una masa
especifica de 1.96.

El azufre amorfo a plastico es el fundido subenfriado de color marrén claro
que se forma al enfriar subitamente el azufre liquido. La flor de Azufre es un
polvo amarillo que se forma en las superficies frias en contacto con vapor de
azufre.

La forma cristalina alfa (a), es el material que se uso en esta investigacion
para obtener el producto principal *P. A demas del **S o azufre alfa se

tienen otros nuclidos, (Tabla 2.1)."12)
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Abundancia Peso atomico | Vida media | Decaimiento
Nuclido grimol-gr
S-32 95.02% 31.9721 0 Estable
S-33 0.76% 32.9714 0 Estable
S-34 4.22% 33.9679 0 Estable
S-35 0% 34.969 87.2d B
S-36 1.4e-002% 35.9671 0 Estable

Tabla 2.1 Nuclidos del elemento S.©

2.3.2 Propiedades quimicas del azufre

El azufre es un no metal que pertenece al grupo VI de la tabla periddica,
tiene forma molecular Sg, constituye alrededor del 0.06% en masa de la
corteza terrestre, es accesible porque existe comunmente en la naturaleza
en forma elemental, en el yeso (CaS042H,O) y en diversos sulfuros

minerales como pirita (FeSy).

También esta presente en el gas natural, como H,S, SO, y otros
compuestos del azufre. Es insoluble al agua pero soluble en CS,, que ebulle
a 46°C.

Presenta una gran variedad de numeros de oxidacion, el compuesto
hidrogenado mas conocido es el bisulfuro de hidrogeno, que ebulle a los
60.2°C, huele a huevo podrido es altamente toxico y es un acido ditrépico

muy débil.

El azufre tiene dos 6xidos importantes: didéxido de azufre (SO,) y tritoxido de

azufre (SO3). EI SO, se forma cuando se quema azufre en el aire, tiene un
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punto de ebullicion de -10°C, es un gas incoloro con olor penetrante y muy

toxico, con el agua forma HSOs.

Las propiedades del azufre se resumen en la tabla 2.2.

Propiedad Valor
Numero atomico 16
Masa atémica 32.066
Numero de protones 16
Numero de neutrones 16
Estructura electronica [Ne] 3s2 3p4
Numeros de oxidacion -2,2,4,6
Electronegatividad 2.58
Energia de ionizacion 1000 kJ/mol
Afinidad electronica 200 kJ/mol
Radio atomico 1.09 (A
Radio covalente 1.02 (A
Entalpia de fusion 1.23 kd/mol
Entalpia de vaporizacion 9.62 kd/mol
Punto de fusion 115.21°C
Punto de ebullicidn 444 .6°C
Densidad(20°C) 2.07 kg/m3: rémbico

1.957 kg/m3: monoclinico

Volumen atomico 15.49 cm3/mol
Estructura cristalina Ortorombica
Calor especifico 0.71 J/gK

2.4 FOSFORO

Tabla 2.2 Propiedades fisicas y quimicas del azufre.
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2.4.1 Propiedades fisicas del fosforo

El fésforo se presenta en diversa formas alotropicas que difieren bastante por sus
propiedades. Las dos variedades mas importantes son el fosforo blanco y el
fosforo rojo. El fésforo blanco, es un sdlido blando, translucido, de olor aliacéo y de
aspecto ceroso, que se obtiene por condensacion de los vapores del fosforo. Es
muy soluble en sulfuro de carbono, benceno, aceites vegetales, etc. El fésforo
blanco, extremadamente toxico e inflamable, decae en dos formas: alfa y beta, con
una temperatura de transicion de -3,8°C; expuesto a la luz solar o al calor (300°C)
se transforma en fosforo rojo en reaccién exotérmica. Este es mas estable, menos
volatil y toxico que el fosforo blanco y es el que se encuentra normalmente en los
laboratorios y con el que se fabrican la cerilla. Para consultar una propiedad

especifica del fésforo consultar la tabla 5.

2.4.2 Propiedades quimicas del féosforo

El fésforo pertenece al grupo V de la tabla periddica, es un no metal, se
encuentra en la naturaleza en rocas fosféricas constituidas principalmente de
fosfato de calcio (Ca3z(PO)s)2 y fluoropatita (Cas(PO)4F) el fosforo libre tiene
la forma P4 discreta. El fosforo blanco es muy téxico y muy reactivo, estalla
en flamas espontaneamente para oxidarse cuando se expone al aire y se le
aplica la mas minima friccion. Sus dos oxidos mas importantes son el
hexadxido de fésforo (P4Og), y el decadxido de fosforo (P4O10). Estos 6xidos
se obtienen quemando el fésforo blanco en un exceso de oxigeno, al diluirse
con agua se obtiene acido hipofosforoso (H3PO.), acido fosforoso (H3PO3),
acido fosforoso u ortofosférico (H3PO4), y acido trifosférico (HsP3010).

El fésforo es un elemento esencial para la vida. Constituye el 1% en masa
del cuerpo humano. Como fosfato de calcio (Cas(POs)2), constituye el 20%

del esqueleto, ademas de que los fosfatos son importantes componentes de
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los materiales genéticos:

ribonucleico (RNA).1

acido desoxiribonucleico

Propiedad Valor

Numero atomico 15

Masa atémica 30.97376 uma
Numero de protones 15

NUmero de neutrones (*°P) 17

Estructura electrénica

[Ne] 3s2 3p3

Numeros de oxidacion +3,5,7
Electronegatividad 2.19

Energia de ionizacion 1011.7 kJ/mol
Afinidad electronica 72 kJ/mol
Radio atémico 1.23°A
Entalpia de fusion 0.628 kJ/mol
Entalpia de vaporizacion 12.129 kJ/mol
Punto de fusion 44.15°C
Punto de ebullicidn 280°C
Densidad zec) 1.82 g/om®
Volumen atomico 17 cm*/mol
Estructura cristalina Monoclinica
Calor especifico 0.77 J/gK

Tabla 2.3 Propiedades fisicas y quimicas del

2.5 FOSFORO-32

fosforo.

(ADN),

y acido
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El 3P es un radioisétopo emisor B~ puro de energia maxima y media de 1.71 MeV

y 0.6 MeV respectivamente, con vida media de 14.28 dias, (Tabla 2.4) decae a

azufre-32, (*S), y tiene aplicaciones en la industria, agricultura, medicina y

biologia.
Nuclido | Abundancia Peso atomico Vida media Decaimiento
P-31 100 % 30.9938 0 Estable
P-32 0 % 31.9739 14.28 d B-
P-33 0 % 32.9717 24.3d B-

Tabla 2.4. Nuclidos del fosforo.®

El fosforo-32 produce Bremsstrahlung, por fotones de la alta energia. El **P es

muy conveniente pero tiene algunos problemas. Primero tiene un periodo de vida

corto que previene el uso a largo plazo en pruebas. Después, genera altas

energias que pueden ser un problema para su uso y es necesario hacer un uso

rapido para evitar altos fondos una vez que el producto esta etiquetado. Sus

caracteristicas se resumen en la tabla 2.5.

Para

Vida media 14.3 dias
Emision principal Beta
Energia 1.709 Mev
Penetracion maxima en el aire. 790 cm.
Blindaje Acrilico
Deteccion de la contaminacion Monitor GM

Tabla 2.5 Caracteristicas fisicas del fosforo-32."®

reducir emisiones beta y para

reducir al

minimo

la

radiacion de

Bremsstrahlung, se requiere blindar el *°P. Los parametros siguientes demuestran

que al blindar se reduce la exposicion a aproximadamente 1 mR/hr.:
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Actividad (mCi) Espesor (mm)
Acrilico Plomo
<5.0 6.4
>5.0 6.4 1.14
>10 11.4 2.29

Tabla 2.6 Blindaje para **P

2.51 En la industria

El 3P en la industria puede ser usado principalmente como trazador de
flujos que puede marcar, tiempo de mezclado, medidores de nivel entre otros
procesos. Una de sus aplicaciones mas desarrolladas en la medicion de
espesores de papel durante el proceso de su fabricacion, con lo cual se

controlan las cantidades de agua, celulosa y asi controlar el espesor.®

2.5.2 En la medicina

Tiene usos médicos sobre todo en el tratamiento de algunos canceres y en
el diagnostico de desordenes sanguineos. En el tratamiento de cancer
ovarico, en la investigaciéon de gliobalistoma multiforme, tratamiento de
cancer hepatocelular, tratamiento de cancer pancreatico no rescatable.
También es usado en la investigacion molecular de la biologia y de la

genética en estudios de ecosistemas y estudios de ADN.

El fosforo-32 es un is6topo que se usa para diagnosticar y tratar
enfermedades relacionadas con los huesos y con la médula 6sea. La
polycythaemia rubra vera es una enfermedad peligrosa que consiste en la

multiplicacion rapida de los globulos rojos en la médula ésea lo que se
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controla con el radioisotopo *?P que aunque no cure siempre a esta
enfermedad, al menos mantiene bajo control al paciente, de manera que vive
mas tiempo y le quita malestares. El *P también se usa con éxito en el

tratamiento de formas crénicas de leucemia.®

253 En la agricultura

El 3P también se utiliza como radiotrazador en usos agricolas. Uno de los
nutrientes fundamentales de las plantas presentes en el subsuelo es el
fésforo en combinacion con otros elementos, por tal razén resulta de gran
importancia contar con un radiotrazador como el *P, que se aplica en la
preparacion y seleccion del mejor fertilizante y aplicacion segun el suelo y la

planta con que se trabajen.®

2.6 METODOS DE OBTENCION DE FOSFORO-32 EN EL MUNDO

El proceso de produccion esta basado en la reaccién *S(n,p)**P. La aplicacion de
la reaccion *'P(n,y)*?P es limitada.

Los datos de los procesos de produccién pueden ser clasificados de acuerdo a la
naturaleza del método de separacion usado. Un gran numero de métodos han
sido reportados en la literatura sobre la separacion del **P del azufre irradiado,
estos seran descritos a continuacion. Los métodos varian con la forma fisica y
quimica del azufre.

En la produccion rutinaria de Fosforo-32, se utilizan diferentes métodos y son
clasificados como:

A) Métodos de destilacién. Involucran la destilacion del azufre irradiado a
temperaturas cerca de los 500°C, en una atmodsfera de Nitrégeno, 6 una

temperatura baja (180-220°C), y una presién reducida (1-5 mm Hg).
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B) Métodos de extraccién. Involucra la extraccidon de *°P en agua, o un &cido
diluido o concentrado. Una parte del azufre irradiado puede extraerse por

acidos.

C) Por la irradiacion de sulfatos y polisulfatos, el blanco puede disolverse con

agua y el *P es separado por métodos de adsorcidn o precipitacion.

Los métodos de destilacion son probablemente los mas usados cuando se
requiere una actividad grande del %P, Los métodos de destilacion a temperatura
alta (Estados unidos, Reino unido, Japén, China, etc.) son usados normalmente
en atmoésfera de gas inerte, preferentemente nitrégeno, para evitar cualquier
riesgo de incendio posible. Otra forma de destilacion, es con presion reducida
(Francia, India, Polonia), puede ser usada debajo de la temperatura de ignicion
del azufre y el equipo de cristal. En general los métodos de destilacion generan

productos puros, puesto que no se le agrega ningun reactivo adicional.

Los métodos de extraccion pueden ser usados para la produccidn a una escala
muy pequena, pues tiene ciertas limitaciones. Si introducimos un agente, afecta el
tamano de particula del azufre, y la irradiacién con un flujo alto de neutrones no

es posible.

La extraccion con &acidos puede introducir una gran variedad de impurezas,

incluyendo la posible corrosion de los productos que tendriamos que remover.®

Cualquier método utilizado implica el uso de procesos quimicos que varian con el
blanco utilizado, y tiene los siguientes pasos:

a) Separacion del *P de un blanco.

b) Purificacién si es necesaria.

c) Ajuste final del producto.
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2.7 METODOS DE OBTENCION DE FOSFORO-32 EN MEXICO

En el Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares, se encuentra la planta de
produccion de radioisotopos, la cual cubre en el area de la medicina el 70%
aproximadamente del mercado nacional y exporta a algunos paises de
Latinoamérica. Actualmente la planta cuenta con instalaciones modernas y
certificadas con la Norma 1SO-9001-2000, esto les da la confianza a los clientes

en cuanto a la calidad de sus productos.

En esta planta se desarrollo el proceso de obtencion de %P. Para
perfeccionamiento del método se investiga la reaccion nuclear de interés,
seleccionar y estudiar la materia prima desde sus propiedades fisicas y quimicas
y lograr una alta purificacion de la misma. Es necesario realizar calculos

matematicos de irradiacion previos a la irradiacion en el Reactor Triga Mark Il1.

Al irradiar azufre, ademas de llevarse acabo la reaccion nuclear *2S(n, p)*P, se
llevan acabo otras reacciones colaterales, debido a la presencia de otros is6topos

que conforman el azufre en la naturaleza ( Tabla 2.7).

Isétopo Abundancia Tipo de Reaccion Tiempo de vida
isotopica % neutrones nuclear media.
32g 95.02 Térmicos 323(n, y)*S estable
¥3 95.02 Rapidos *3(n, p)*P 14.28 d
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33 0.75 Térmicos 33g(n, y)**s estable
33g 0.75 Rapidos *33(n, p)*P 25.3d
34g 4.21 Térmicos 33(n, v)*°S 87.2d
34g 4.21 Rapidos *3(n, p)**P 14.4s
36g 0.02 Térmicos ®3(n, y)°*’S 5.05m
*s 0.02 Rapidos *3(n, p)*°P 595

Tabla 2.7 Reacciones nucleares del Sa.'®

Debido a que la reaccién *'P(n, y)*P es limitada y mediante esta se obtienen

actividades bajas de *P, a diferencia de la reaccion *3S(n, p)*P, cuyas

actividades obtenidas de *?P son altas, ademas el azufre es un material de facil

manipulacion, de bajo costo y de facil adquisicion en el mercado, se eligi6 como

materia prima para la produccion de *P, al azufre.

Una vez que el azufre es irradiado, es necesario realizar la separacion

radioquimica y caracterizar el producto final para ajustar los parametros a las

normas de la FARMACOPEA.
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CAPITULO 3: DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1. MATERIALES Y EQUIPOS.

3.1.1. Materiales.

3.1.1.1. Preparacion del azufre.
a) Guantes de plastico
Pinzas para capsula
Papel absorbente
Cinta
Etiquetas
f) Frascos de vidrio de 20 ml (5)
g) Mangueras de plastico
h) Matraz Kitazato de 250 ml
i) Tapon de hule
j) Embudo
k) Papel Whatman 1,2y 3.
) Trampa de agua
m) Caja petri
Matraz Erlenmeyer de 250 mi
Pipeta 25 ml
Piceta
Gato mecanico
r) Soporte universal

s) Pinzas para matraz
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3.1.1.2. Aplicacidén de técnicas analiticas.

a)
b)
c)
d)
e)
f)
g)

Cinta de carbon

Tijeras

Pinzas para portamuestras
Papel absorbente

Mortero de Agata

Espatula

Agitador

3.1.1.3. Irradiacion del azufre.

a)
b)
c)
d)
e)
f)
g)
h)

Pinzas para tubo de ensaye

Capsula de aluminio 99 % pureza
Vaso de precipitado de 1000 ml
Contenedor de plomo

Pinzas para capsula de aluminio
Contenedor de unicel

Carro de transporte

Acetona

Micropipeta

Frascos de vidrio color ambar (20 ml)

3.1.1.4 Destilacion del fésforo-32.

a)
b)
c)
d)
e)
f)
9)
h)

Papel absorbente
Charola

Aire a presion

Pinzas

Pipetas (2)
Termometro de 500 °C
Contenedor de plomo

Luz eléctrica
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i) Piceta

j)  Agua destilada

k) Nitrogeno liquido

[)  Acido clorhidrico

m) Acetona

3.1.1.5 Control de calidad.

3.1.1.5.1 Coeficiente de atenuacion.

a)
b)
c)
d)
e)
f)

g)
h)
i)

Piceta

Papel absorbente
Charola

Vidrio de reloj (2)

Vasos de precipitado (3)
Agua destilada

Acetona

H,*?PO, Solucién patron

H>>*PO, Solucion de anlisis (2)

3.1.1.5.2 Espectrometria Gamma.

a)
b)
c)
d)

Micropipeta 5ml
Viales (5)
Frasco ambar (5)

Etiquetas

3.1.1.5.3 Prueba de pirégenos

a)
b)
c)
d)

Frascos esterilizados: 52
Algodon
Charola

Pinzas
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e) Bolsa de plastico

f) Jeringas: 1ml (2), 5 ml, 10 ml (4).
g) Gradilla

h) Benzal

i)  Aguainyectable Pisa.

Material Personal:

a) Cofia

b) Cubre bocas

c) Guantes esterilizados

d) Bata

3.1.2 Equipos.

3.1.2.1. Preparacion del azufre.
a) Campana de extraccion
b) Balanza analitica

c) Bomba de vacio

3.1.2.2. Aplicacién de técnicas analiticas.
a) Microscopio electronico de alto vacio, XL30.
b) Microscopio electrénico de bajo vacio, JEOLJSM 5900LV.
c) Difractometro de rayos X, kristalloflex K760-80

3.1.2.3. Irradiacion del azufre.
a) Reactor Triga Mark Ill.
b) Carro blindado para transportar material radiactivo
c) Detector de radiacion Teletector
d) Detector de radiacion Geiger Muller
e) Ropa de proteccion personal: Guantes (2), cubre boca, bata y

cofia.
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3.1.2.4. Destilacion del fésforo.
a) Medidor controlador de temperatura
b) Bomba de vacio
c) Caja de guantes

d) Detector Geiger Muller

3.1.2.5. Control de calidad.

3.1.2.5.1 Coeficiente de transmisién
a) Detector de radiacion Geiger Muller
b

Cc

)
) Analizador acoplado a una caja de acrilico.
) Placa de aluminio para analizador.

d) Campana de extraccion.

3.1.2.5.2 Espectrometria Gamma.
a) Detector de Germanio Hiperpuro
b) Camara de ionizacion ATOMLAB
c) Campana de extraccion.

3.1.2.5.3 Prueba de pirégenos.
a) Mufla

b) Campana de extraccion esterilizada

3.2. PROCESO DE OBTENCION DE FOSFORO-32.

El proceso de produccion de fésforo-32 consta basicamente de tres etapas:

01. Purificacién del azufre (materia prima): para obtener el azufre alfa y evitar
durante la irradiacion reacciones colaterales que impiden la separacion
radioquimica del fésforo-32 y su aplicacion.

02. Irradiacion: Se lleva acabo la reaccion nuclear **S(n, p)*?P, con neutrones

rapidos en el reactor nuclear TRIGA MARK lI.
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03. Separacioén radioquimica: por medio del proceso de destilacion seca a alta

temperatura separamos el **P de azufre alfa en atmésfera inerte de nitrégeno.

3.2.1. Procedimiento de operacién del proceso.

Para separar al *P del azufre es necesario producirlo en un sistema
cerrado con el fin de evitar las fugas de material radiactivo al medio
ambiente, por lo tanto la etapa de separacion radioquimica del *?P del S,
se realiza en una caja de guantes equipada con un sistema de extraccion
del aire, partes mecanicas de hierro y vidrio pirex con manipuladores y
perillas que accionan desde el exterior de esta forma el proceso de
destilacion es operado y consta de los siguientes pasos (Fig. 3.1y 3.2y
tabla 3.1):

1. Se introduce el azufre irradiado por la entrada a la caja de guantes (parte
posterior), y se deposita el reactor (H-1).

2. Se coloca la tapa de inyeccion de nitrégeno (TA-2) en el reactor (H-1) y
se activa la corriente de nitrégeno.

3. Destilacién del azufre:

Cerrar las valvulas V-1, V-2 y V-3 y abrir las valvulas V-4 y V-5.

Abrir la corriente de nitrégeno.

2 Encender el horno de destilacién a 445 °C.

> Comienza la destilacion en los receptores R-1 y R-2.

El fosforo-32 queda adherido en las paredes del reactor H-1.

Para 6 g de azufre a destilar, el tiempo es de 1 hora.

*» Terminada la destilacién, se baja la temperatura a 110 °C, para pasar a
la etapa 5.

4. Introduccion de HCI al reactor (H-1).
¥ Se abren las valvulas V-1, V-2, V-4 y V-5 y se cierra la valvula V-3.
% Se cambia la tapa de nitrogeno y se coloca la tapa de inyeccién de HCI

en el reactor H-1.
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¥ Se activa la bomba de vacio y en este momento el inyector de HCI del
dosificador D-1 también se activa y se observa como se introduce el HCI
al reactor H-1.Al acabar de introducir el HCI, simultaneamente se apaga la
bomba de vacio y se abre la valvula de alivio.
5. Reaccién del HCI con el *P y formacién de &cido ortofosférico como
producto final del proceso y la temperatura en esta etapa es de 110 °C.
¥ Con el fin de llevar acabo la reaccion en vacio, se abren las valvulas V-1,
V-2, V-4 y V-5 y se cierra la valvula V-3.
¥ Se cierran las valvulas V-2 y V-4 al mismo tiempo, en este momento se
logra el vacio en el Reactor H-1.Se apaga la bomba de vacio.
¥ En estas condiciones se lleva acabo la reaccion la cual dura 1 hora.
@  Se obtienen el acido ortofosférico (Hz*2POy).
6. Extraccion del acido ortofosférico (Hs*2P0O4) como producto final.
@ Abrir V-1, V-3 y V-5 y cerrar V-2 y V-4. Después activar la bomba de
vacio.
“» En este momento pasa el acido ortofosférico del reactor H-1 al dosificador
D-1(para asegurar el paso completo del acido se cierra lentamente V-5).
* Cuando ha pasado todo el acido ortofosforico se apaga la bomba de vacio
y se abre V-4.

«* Se cierra la valvula de alivio.

Figura 3.1 Caja de guantes actual.
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CLAVE: NOMBRE:
H-1 Reactor con horno
TA-2 Tapa de inyeccidn de nitrégeno
TA-1 Tapa de inyeccion y extracciéon
R-1, R-2 Receptor de azufre 1y 2.
DL-1, DL-2, DL3 Dilutor de azufre 1,2y 3.
F-1, F-2 Filtro de carbén activado 1y 2
TR Trampa de azufre.
V-A Valvula de alivio.
D-1, D-2 Dosificador 1y 2
T1,T-2, T-3 Conexionen T

V-1, V-2, V-3, V-4, V-5

Valvula de mariposa 1, 2, 3,4,y 5.

B-1

Bomba de vacio.

Tabla 3.1 Notaciones correspondientes a la figura 8.
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3.2.2. Inconvenientes del proceso.

a)

b)

f)

¢)]

h)

El sistema actual, (Fig.3.2 y tabla 3.1) no recupera el acido ortofosforico
por completo, la tapa intercambiable (TA-1) no toca el fondo del
recipiente. Es decir, el tubo no succiona el material y también se genera
vacio.

El sistema de alimentacion y extraccion al dilutor 1 y 2 tiene severos
dafios, ya que las conexiones y mangueras presentan desgaste, y las
agujas corrosion.

El filtro 1 y 2 estan totalmente afectados por la corrosion.

Las conexiones de las mangueras que entran a la caja de guantes fueron
improvisadas con silicon por lo que se encuentran plegadas y en mal
estado.

La puerta tiene un problema mecanico, lo que impide el hermetismo de la
misma ya que los empaques estan muy degradados.

Durante la recuperacion de material radiactivo la bomba podria
contaminarse, se requiere una valvula de paso.

Los gases generados van directamente al sistema de extraccion general
complicando su tratamiento posterior.

Resulta complicado controlar el flujo de nitrdbgeno que entra en el
sistema.

El equipo en general necesita un arreglo y limpieza profunda.

3.3. PROPUESTA DE PERFECCIONAMIENTO DEL PROCESO DE DESTILACION.

Para separar el fosforo-32 del azufre irradiado, se realiza una destilacion en seco

a altas temperaturas (444.6 + 5 °C), en una atmosfera inerte de nitrégeno, debido

a que

el azufre reacciona violentamente en presencia de oxigeno a

temperaturas superiores.

Para extraer el fésforo-32 en forma de acido ortofésforico (H3*?PO,) se lleva

acabo la reaccién suspendiendo la corriente de nitrégeno y bajando la

54

Zepeda Rojas Carla Paulina



CAPITULO 3: DESARROLLO EXPERIMENTAL

temperatura a 110 °C y colocando una solucién de HCI 0.1N, el tiempo estimado
de reaccion es de 2.5 hrs. Para manipular la entrada y salida de materiales se
cuenta con un sistema de vacio, que trabaja por medio de una bomba centrifuga
con un conjunto de valvulas de paso y mangueras. Debido a los inconvenientes
mencionados se realizaron cambios estructurales a la caja de guantes y por lo

tanto, el procedimiento de operacién es diferente al establecido.

3.3.1 Procedimiento de operacion propuesto.

Antes de comenzar el procedimiento es necesario que el dosificador (D-1),
contenga el acido clorhidrico (10ml) y el contenedor F-1 contenga al menos
10 ml de agua, y que los dilutores (DL-1, DL-2, DL-3) y la trampa de azufre
(TR-1), contengan agua al menos al 60% de su capacidad.

Resulta necesario, verificar que el sistema de extraccién general de gases
se encuentre activado y que el tanque de nitrégeno al menos contenga el
50% de su capacidad. Y con estas observaciones, se esta en condiciones
de destilar el material irradiado aplicando el siguiente procedimiento de

operacion (Fig. 3.3 y tabla 3.2):

1. Se introduce el contenedor de plomo que posee el azufre
irradiado, por la entrada a la caja de guantes (parte posterior), y
con la ayuda de los guantes y pinzas se destapa el contenedor y
la capsula se deposita en el reactor (H-1), subsiguientemente se
cierra la puerta.
En el reactor (H-1) se coloca la tapa de nitrégeno (TA-2).
Destilacion del azufre:

¥ Cerrar las valvulas V-2, V-3, V-6 y VA.

¥ Abrir las valvulas V-1, V-4, V-5 y V-7 para la entrada de nitrodgeno.

¥} Se activa la corriente de nitrégeno, a través de los dilutores (DL-2 y
DL-3) se verifica el flujo de nitrogeno, que preferentemente debe

ser muy lento y lo ajustamos con la valvula (V-8), debido a que un
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flujo alto arrastraria el producto principal, sin posibilidad de
recuperarlo.

“» Encender el controlador de temperatura a 125 °C, después 275 °C, en
seguida fijar 380 °C y finalmente 465 °C para que la temperatura
interna este en un rango de 444 + 5 °C.

*» Cuando la destilacion ha comenzado se observa en el receptor (R-1)
una coloracion amarillo tenue y paulatinamente se colorea el
receptor R-2 también, mientras que el **P queda adherido en las
paredes del reactor. El tiempo estimado para 10 g es de 2.20
horas mas 30 minutos para que la temperatura descienda a 110 £
5 °C y se lleve acabo el paso 4. Cuando la destilacion ha
terminado en la parte superior del reactor se observa una
coloracion ambar.

4. Introduccion de HCI al horno:

¥ Se abren las valvulas V-1, V-2, V-4, V-5 y V-6.

Se cierra la valvula V-3 y V-7.

%2 Cambiar del reactor la tapa de inyeccion de nitrogeno (TA-2) y se

coloca la tapa de inyeccion de HCI (TA-1).

Activar la bomba de vacio para que el acido clorhidrico del dosificador

(D-1), pase al reactor (H-1).

¥ Cuando se ha vertido el contenido del dosificador (D-1), se apaga la

bomba de vacio y se abre la valvula de alivio (VA).

Sacar las conexiones del dosificador D-1 y colocarlas dentro del

contenedor F-1, para evitar la corrosion.

5. Formacion de acido ortofosforico.

*) La reaccion se lleva en vacio, abriendo las valvulas V-1, V-4, V-5 y V-

7.

¥ Cerrar las valvulas V-2, V-3, V-4 y V-6.

 El tiempo empirico estimado de reaccion es de 1.30 h para obtener
acido ortofosférico.

“% Suspender el vacio y abrir la valvula V-6.
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6. Extraccién del acido ortofosforico.

** Abrir las valvulas V-3, V-7 y activar el vacio.

¥ Cerrar lentamente la valvula V-5 para garantizar la recuperacion
completa de acido ortofosférico.

¥ Suspender el vacio y abrir la valvula V-4 y cerrar la valvula de alivio

(VA).
CLAVE: NOMBRE:
H-1 Reactor con horno
TA-2 Tapa de inyeccion de nitrégeno
TA-1 Tapa de inyeccién y extraccion
R-1, R-2 Receptor de azufre 1y 2.
DL-1, DL-2, DL3 Dilutor de azufre 1, 2y 3.
F-1, F-2 Filtro de carbén activado 1y 2
TR-1 Trampa de azufre
V-A Valvula de alivio
D-1, D-2 Dosificador 1y 2
T-1,T-2, T-3 Conexionen T
V-1, V-2, V-3, V-4, V-5 Valvula de mariposa 1, 2, 3,4,y 5.
F-1 Contenedor de agua
C-T Controlador de temperatura.
T-G Tanque de nitrogeno.
E-1 Recipiente para tapas de inyeccion.
B-1 Bomba de vacio.

Tabla 3.2 Notaciones correspondientes a la figura 9

Zepeda Rojas Carla Paulina

57



CAJA DE
f \ GUANTES
N

" GASES DE n
n TA-1 EXTRACCION " V-2

V-8

T-G

Figura 3.3 Sistema modificado para la obtenciéon de fésforo-32.
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3.3.2. Modificaciones sustanciales al proceso de destilacion.

a)

b)

d)

f)

Cambiar las mangueras por otras de mejor calidad (mangueras de
Festo), soportadas por pasamuros y sujetadas por abrazaderas. Lo
que nos proporciona un sistema hermético que genera el vacio
necesario para la introduccion o extraccién de materiales y también
la seguridad de que soportaran las radiaciones sin sufrir

deformacion.

Agregar un filtro de carb6n activado antes de llevar los gases al
sistema general de extraccion para facilitar los tratamientos

posteriores.

Complementar con una valvula de mariposa al sistema de inyeccion
de nitrégeno para reducir el flujo de inyeccion, con lo cual evitamos
el arrastre del material radiactivo y el gasto innecesario de nitrogeno.
Adicionar una valvula de paso entre la conexion T-2 y la bomba de
vacio para impedir que durante la recuperacion del producto principal

la bomba se contamine.

Para ampliar el tiempo de contacto entre el acido y el *?P se adiciona
un contenedor que reduzca la presion de descarga. Esto nos

permite recuperar una considerable cantidad de material radiactivo.

En la puerta (parte posterior de la caja de guantes), hace falta matar
los filos del vidrio y colocar grasa entre el vidrio y el empaque nuevo.
Con lo cual, evitamos problemas mecanicos en el funcionamiento de

la puerta.
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3.4. PRUEBA DE FUNCIONAMIENTO CON EL PROCESO PERFECCIONADO.

Para la produccion de fésforo-32 se trabaja con azufre como materia prima, de
dos presentaciones, conocidas en el mercado como: flor de azufre y azufre
precipitado. Ambas con caracteristicas diversas y de costos relativamente

bajos.

3.4.1. Preparacion de la materia prima para la produccioén de >?P.

Para obtener *’P, se irradia (a-S) azufre alfa, que proviene de la
purificacion de la materia prima, por lo cual es necesario eliminar las
diversas impurezas, que al ser irradiada la muestra se pueden activar
radioisétopos que impiden el uso del **P y que dificultan la separacién

radioquimica.

Para eliminar las impurezas que acompanan al azufre, se cristaliza el
azufre, ya que es una técnica muy utilizada para la purificacion de
sustancias solidas basada en la mayor solubilidad que pueden presentar

los sélidos en un disolvente.

El proceso para obtener el azufre-a, se describe a continuacion (Fig. 3.4)

en 3 etapas:

¥ Etapa 1: Pesamos 10.02592 g de Flor de azufre (materia prima), y
preparamos la cantidad de CS; en la campana de extraccion, en este
caso 56.3921 ml con una la relacién 1:3. Se coloca la Flor de azufre y
el solvente en un matraz y se agita suavemente hasta obtener una

solucion homogénea.
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moles de azufre:n= Ws 10.02592¢ =0.3118mol _S

Ms 32,066

g —mol
densidad _de_CS, = 1'263an|

3mol _CS, y 76.142g9 _CS, y ml

Volumen_de_CS, =0.3118mol _S x
Imol _S mol _CS, 1.263g _CS,

Volumen_de_CS, =56.3921ml

¥ Etapa 2: En el embudo se coloca papel Whatman 3,2 y 1 como medio
filtrante y este se fija sobre un matraz kitazato. Se vierte la solucién de
la etapa 1, sobre el embudo y se activa la bomba de vacio para vencer
la resistencia del medio filtrante. Para evitar que se contamine la
bomba se fija previamente un receptor con agua que se utiliza como
trampa de azufre. La solucidn que se obtiene en el matraz Kitazato

tiene una coloracion tenue respecto a la original.

Etapa 3: La solucion del matraz kitazato, se coloca en una caja petri y
se cierra la campana de extraccion para evitar que se disipe el
solvente y para acelerar la cristalizacion. Los cristales obtenidos de S-
0=8.2826 g. Por lo tanto, la eficiencia del proceso corresponde al
82.612%.

Este proceso también se aplica al azufre precipitado y la eficiencia corresponde

al 82.4356%.
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ETAPA 1:
Preparacion de la

solucién. Matraz
Erlenmeyer

ETAPA 2:
Filtracion Campana de
| 4 4 | extraccion

—
Embudode [T
separacion.
j /
) l
N
Matraz Bomba
kitazato de vacio
Receptor
ETAPA 3: CS,
Cristalizacion. T T
Caja Petri

—

Figura 3.4 Cristalizacion del azufre para obtener S-a.
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3.4.2. Técnicas analiticas aplicadas al azufre.

3.4.21 Analisis del azufre por Microscopia Electronica de Barrido
El azufre es analizado por MEB en alto y bajo vacio para
determinar los elementos que acompafan al azufre, las
cantidades atémicas y en peso de los mismos, asi como el
tamano de grano. Para analizar el azufre, se lleva al
laboratorio un gramo de muestra con la respectiva solicitud.
En seguida la materia prima, es colocada en un porta
muestras de platino (Fig. 3.5), sobre una superficie de cinta de
carbén, siempre y cuando este libre de humedad, de

solventes y no este radiactiva, para MEB alto y bajo vacio.

, .‘(:‘—’. iﬁ“""‘r &
: _ : i.‘:‘ﬂ
Figura 3.5. Porta muestra para MEB

bajo vacio con una muestra de 8.

Para realizar los analisis por la técnica MEB en alto vacio (Fig. 12), se requiere
que al azufre que es un material no conductor, se le aplique una metalizacion,
es decir, recubrir la muestra con una capa fina de oro, platino o paladio por su

facilidad para emitir electrones secundarios que permiten formar las imagenes.
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Para los analisis por la técnica de MEB, se aplicaron las
siguientes condiciones: distancia de trabajo de 10 £ 1 mm,
voltaje de aceleracion de 25KV, tamafio de paso (spot size) de
5-3, presion de 1.6x10°bars, y magnificaciones de 100-
1000x.

; S |l —~=
Figura 3.6 Microscopio Electrénico de Barrido para alto

vacio.

El Microscopio Electronico de Barrido, para bajo vacio
(Fig.3.7), opera para la exploracion de azufre, bajo las
siguientes condiciones: distancia de trabajo 10 £ 1 mm, voltaje
de aceleracion de 20KV, spot size (diametro del haz de
electrones) de 42-50, presién de 10°Pa y magnificaciones de
100x-2000x.

64

Zepeda Rojas Carla Paulina



CAPITULO 3: DESARROLLO EXPERIMENTAL

Figura 3.7 Microscopio Electréonico de Barrido para

bajo vacio.

3.4.2.2 Analisis del azufre por Difraccion de Rayos X (DRX).

Los parametros de analisis para difraccion de rayos X estan
basados en los analisis de Microscopia electronica de barrido en
alto y bajo vacio, ya que ahi detectamos a los elementos que
acompanan al azufre se piden las fichas de esos elementos y se
selecciona el area de busqueda. En este caso para detectar silicio,
sodio y azufre alfa. Para realizar los analisis a las muestras por
DRX es preferente tener un tamafio de grano fino por lo cual
granulamos (minimo 1 g) y posteriormente se entrega la muestra
al laboratorio, donde es colocada la misma sobre una capsula de
vidrio esmerilado que previamente ha sido limpiada. La muestra se
adhiere a presion sobre la cara de la capsula para evitar particulas
sueltas que pueden separarse y causar la contaminaciéon del
equipo. Los parametros de operacion del equipo DRX: voltaje de
aceleracion de 40KV, angulo 26: 10-40, y un tamafo de paso de
0.05, tiempo por muestra: 30 minutos. El equipo opero con un
programa llamado ININ que contiene una biblioteca de datos para
identificar los picos caracteristicos mediante los angulos difractados
de la muestra.
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3.4.3. Célculos matematicos de irradiacion del azufre.
Para irradiar el azufre es necesario determinar ciertos parametros como
la masa a irradiar, el tiempo de irradiacion, la posicion en el reactor y

por ende la actividad esperada.

La reaccion nuclear para producir *P es:

23(n, p)*P (19)

La ecuacion que describe el comportamiento de los radionuclidos

formados de *°P, es:

N,m

i, oo 20

A=A,N, =

S

Los subindices Sy P indican azufre y fosforo, respectivamente.

Una ecuacion simplificada de la ecuacion anterior, para facilitar el

manejo de resultados, es:

A=163%10"° TRMf gxpla] 21)

(PA),

Esta ecuacion calcula la actividad en mCi del material a irradiar. Cada
nucleo radiactivo de un radioisétopo particular tiene la misma

posibilidad de desintegracién en la unidad de tiempo. Esta probabilidad
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se mide por la constante de decaimiento A, caracteristica de cada

especie radiactiva.

La constante de decaimiento se calcula por la ecuacion (18):

~0.693

t1/2
13)

A

p

Descripcion de los parametros: ¢

a. Abundancia isotdpica, *S = 0.95002

PA. Masa atémica del azufre, *S = 31.92071g/g-mol

¢. Flujo de neutrones durante la irradiacion en el reactor nuclear:
Posicion SIFCA (Sistema Fijo de Irradiacion de Capsulas):

Flujo de neutrones = 2.58465*10"? (neutrones rapidos) /(cm?s)

L. Constante de decaimiento del *%P.

t1,2. El tiempo de vida media de fosforo es, t1,=14.28 dias = 342.72hrs.
o. Seccion eficaz del **S, ¢ = 0.065 barns

A. Actividad del *P en mCi

A través de la figura 3.8 podemos predecir el comportamiento tedrico
que tendran las muestras irradiadas para la obtencion de fosforo-32 y
que es parametro basico dentro de la solicitud de irradiacion para el

reactor Triga Mark Ill.

67

Zepeda Rojas Carla Paulina



CAPITULO 3: DESARROLLO EXPERIMENTAL

Actividad tedrica: mCi

35 -
30 -
25 4
20
15 -

10

T T T T T T T
5 10 15 20

Tiempo de irradiacion: h

Figura 3.8 Actividad teérica del *’P derivado del azufre

comercial 2.

La actividad de saturacion se presenta después de 6 vidas medias de

irradiacion como muestra la figura 3.9, el numero radiactivo que se forma es

igual al numero de nucleos que se desintegran, por lo cual esta es la actividad

maxima posible.

Actividad saturacion: mCi

80

70

60 -

50 —

40 4

o—¢——o
‘/0/

T T T
4 6

Tiempo: vida media

o
o

Figura 3.9 Tiempo éptimo de irradiacién para *P.
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3.4.4. Encapsulado del azufre.

Se prepararan dos muestras para irradiar bajo el siguiente procedimiento:

Se pesa la cantidad de cristales de *?S 6.5 g de flor de azufre y 10 g
de azufre precipitado en una balanza analitica dentro de un vidrio de
reloj.

*2 Los cristales se depositan en una capsula de aluminio, (Fig. 3.10) que
previamente fue lavada y Ilimpiada con acetona y que sella
herméticamente mediante una placa de plastico de alta densidad.

Para identificar las muestras es necesario asignarles una pequena
marca a cada capsula para evitar confusiones en el reactor nuclear.

2 En un recipiente de unicel se colocan 2 litros aproximadamente de
nitrégeno liquido y en un vaso de precipitado 2 litros de agua caliente,
y se realiza la prueba se fuga como sigue: se toma una de las
muestras con unas pinzas y se ubica dentro del recipiente de nitrdgeno
por 2 minutos después se saca la capsula y se coloca en el recipiente
de agua caliente provocando un choque térmico que provoca una
presién interna que genera un burbujeo si no hay hermeticidad
suficiente, para este caso existid un ligero burbujeo que se considera
nulo.

Las capsulas se limpian con acetona y se colocan en una bolsa de
plastico previamente etiquetada para evitar tocarlas y se llevan al
reactor nuclear con su solicitud de irradiacién (Fig. 11), que indica los

parametros necesarios.
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Figura 3.10 Capsula de aluminio para Irradiacion.
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3.4.5. Irradiacion del azufre en el reactor nuclear Triga Mark .

Las muestras de azufre (S-a), se irradiaron en el reactor nuclear Triga Mark Il (Fig.

3.12) aplicando parametros diferentes (tabla 3.3) y después de la irradiacion se

extrajeron del reactor nuclear 24 horas después cuando las capsulas tenian una
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exposicion menor de 100 REM, que es una medida de seguridad radiologica; en
caso contrario, permanecerian otro periodo dentro del reactor hasta que el

material de la capsula (aluminio) decaiga, y la exposicién sea menor.

Muestra Masa | Tiempo de irradiacion | Actividad teérica
(9) (h) (mCi)
Azufre precipitado | 10 20 33.88
Flor de azufre 6.5 10 13.33

Tabla 3.3 Parametros de irradiacion.

Figura 3.12 Reactor Nuclear.

Al extraer la muestra del reactor esta se introduce dentro de un contenedor de
plomo y se toman los indices de exposicion, como medida rutinaria de

seguridad, como muestra la tabla 3.4.
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Exposicion
1 m del contenedor Exceptuada
Superior del contenedor 4 mR/hr
Inferior del contenedor 6 mR/hr

Tabla 3.4 Exposicion de la muestra.

3.4.6. Transporte del blanco.

Para transportar el blanco irradiado del reactor nuclear Triga Mark Ill a la
planta de produccién de radioisétopos, es a través de un contenedor de
plomo en un carro de transporte, (Fig. 3.13) que ademas nos facilita el
traslado del material, evitar la exposicion. El contenedor de plomo nos

permite atenuar la radiacion beta y Bremsstrahlung de la muestra.

Figura 3.13 Carro de transporte y contenedor
de plomo.

3.4.7. Proceso de destilacion del fosforo con el equipo propuesto.

La destilacion del fosforo-32 obtenido de la irradiaciéon de azufre
precipitado y flor de azufre se realizaron con el procedimiento propuesto

de la seccion 3.3.1, la figura 3.3 y la tabla 3.2 Una vez obtenido el
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Hs*?PO, se determina la acidez que presenta y se aplica un control de

calidad.

3.4.8. Control de calidad al fosforo-32 obtenido.

3.4.8.1. Analisis por coeficiente de atenuacidn.
Las particulas beta, ademas de tener masa tienen carga; por
este hecho son frenadas con relativa facilidad al interaccionar con
la materia. Dicha atenuacién varia en forma proporcional a la
densidad y/o al espesor del material atenuador y a la energia de

la radiacion.

El fosforo-32 decae en azufre-32, emitiendo beta puro, de una
energia de 1.709 Mev; propiedad que vamos a utilizar para
calcular el coeficiente de transmision de una solucion patréon de
%P y compararla con las soluciones de **P, que se obtuvieron del
proceso de destilacion provenientes de la irradiacion de la flor de

azufre y azufre precipitado.

La determinacion practica de la penetracion se efectua montando
una fuente radiactiva y un detector de radiacion beta a una
distancia conocida. A continuacion se obtiene la lectura de la
intensidad de radiacion al interaccionar con un espesor conocido
del material en el cual se pretende determinar la penetracion
misma que sera establecida cuando se haya restado el conteo
del fondo, tendremos la penetracion neta o real. Para este caso
utilizamos una placa de aluminio de un espesor masico de

12mg/cm?.

La solucion Patrén (S1), de *?P, fue proporcionada por la UNAM a

través de la coordinacion del area de Ciencias Nucleares, en
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forma quimica de Hs *PO, proveniente Inglaterra, a través de la
compaiia Amershad. La solucién original tenia una actividad de
1mCiy fue aforada a 250 ml de los cuales se emplearon 30 ml.
Se prepararon previamente 2 muestras de material radiactivo
(**P), provenientes de la irradiacion de la flor de azufre (S2) y de
azufre precipitado (S3) en una solucién aforada a 10 ml, en el
Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares (ININ); con una
actividad aproximada a los 3uCi cada uno y verificada en la
camara de ionizacion ATOMLAB, (Fig. 3.14).

Figura 3.14 Camara de ionizacién.

Las soluciones S2 y S3, se aforan a 30 ml también y se colocaron
en vasos de precipitado, perfectamente numeradas. Para calcular
el coeficiente de transmision efectuamos el siguiente

procedimiento (Fig. 3.15):
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“» Activar el equipo analizador que tienen acoplado un Geiger
Muller (modelo MS-2) y fijar el voltaje en 900V.

*» Colocar la placa de aluminio a una distancia conocida vy fijar la

muestra radiactiva bajo la misma placa.

> Establecer un periodo de tiempo de conteo que puede ser: 1
segundos 16 10 minutos en el equipo, en este caso el periodo de
conteo fue de 10 minutos, para evitar errores estadisticos y poder

determinar si existe una impureza radionuclida.

¥ Una vez terminado este lapso de tiempo, anotar el numero de
cuentas que se genero durante un periodo mencionado al cual
llamaremos A1 y quitar la placa de aluminio y volver a fijar 10
minutos y dejar que el equipo funcione sin absorbedor.

Finalmente anotar la lectura que llamaremos A2.

@ Para determinar el fondo, se retira el material radiactivo; se
establece el mismo periodo (10 min.) y se deja contar. A la

lectura de fondo llamaremos F.
@ La lectura real, es:

Alr=A1-F
A2r = A2-F

® Para determinar el coeficiente de transmisién de las

muestras aplicamos la siguiente formula:

[ A
o-(3)
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“» Para establecer el rango aceptable para las muestras S2 y S3,
aplicamos la ecuacion 23 y 24 a los datos de la muestra patron.

Los resultados se muestran en la tabla 4.6.

0.5
%0error = (i+ij
Ar  Ax

o1 = ¢1 £ % error

Analizador
acoplado
v
JR |
00
FE3E X
Detector
Geiger Muller
Placa de
Aluminio -
Solucién de
32P

00
3E3E 3t

(23)

(24)

| (

S
EEE

L

Figura 3.15 Determinacion del coeficiente de transmisién.
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3.4.8.2. Analisis por Espectrometria Gamma.
Para realizar el analisis del *P obtenido en el detector de
Germanio Hiperpuro en el departamento de Metrologia del ININ,
es necesario que la muestra tenga una actividad menor a 1 uCiy

para ello se preparo la muestra como se indica:

e Con una micropipeta, tomar 4 pL de la muestra de H3**POy4y
colocar en un recipiente ambar con capacidad de 15 ml y
aforar a 10 ml, y etiquetamos como solucion A.

® Medir la actividad correspondiente a la solucidn en la camara
de ionizacion. Si la actividad es mayor a 1 pCi entonces:
Tomar 4 pL de la solucidon A y colocarlos en otro recipiente y
aforar a 10 ml. El procedimiento termina cuando se tenga una
actividad menor a 1 uCi, ya que ya el frasco se debe
considerar como exceptuado para que salga del

departamento.

3.4.8.3. Prueba de pirégenos.
Los desechos bacterianos producidos durante la lisis (destruccion
celular), y que son de naturaleza lipopolisacarida (endotoxinas)
son conocidos como pirégenos; ya que al ser incorporados al
torrente sanguineo de un organismo superior (ser humano o

animales), tienen la particularidad de elevar su temperatura basal.

De forma general, todas las endotoxinas bacterianas se pueden
considerar pirogénicas, pero no todos los pirdgenos son
endotoxinas, pues existen otras moléculas o particulas que
pueden considerarse como pirdgenos como por ejemplo: polvo o
particulas suspendidas en el aire o depositadas en las superficies

solidas.
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Inicialmente se utilizaron conejos de raza Nueva Zelanda para la
realizacion de la prueba, ya que estos animales muestran una
gran sensibilidad a las endotoxinas y muestran su presencia con
el aumento de temperatura.

Actualmente la prueba se realiza por medio de un reactivo
llamado Lisado de Amebocitos de Limulus (LAL) que se obtuvo
del cangrejo cacerola, el cual en presencia de endotoxinas
bacterianas y ciertas condiciones de temperatura (37 °C) y iones
Ca*? presentan una reaccion de polimerizacion que termina en la
formacion de un gel. La prueba se realiza en la mezcla de
volumenes iguales del reactivo LAL con la muestra a analizar
durante 1 h a 37 °C y verificar si hubo formacion de gel y esto
indicaria la presencia de pirégenos.

Las soluciones inyectables deben estar libres de pirébgenos para
evitar efectos daninos a la salud. La FARMACOPEA indica que
los productos deben tener menos de 175 UE/ ml (UE: unidades

de endotoxina)"®.

La prueba LAL indica una sensibilidad de 0.125 UE/ml

Pruebas:

1) 0.125 x 7 =0.875 UE/vial (sin diluir)
2) 0.125 x 10=8.75 UE/vial (1:10)

3) 0.125 x 100=87.5 UE/ vial (1:100)
4) 0.125 x 200= 175 UE/ vial (1:200)

En la prueba 1 se reconstituye la prueba con agua hasta 7 ml
para que pueda aplicarse, (se agrega agua hasta el momento de
aprovecharse para evitar su descomposicién). Si la prueba indica
pirdgenos, se realiza la siguiente prueba hasta que se evidencie

la presencia o la ausencia de pirégenos (175 UE/ vial)."?
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CAPITULO 4: ANALISIS Y RESULTADOS

4.1. ANALISIS DEL AZUFRE MEDIANTE MEB ALTO Y BAJO VACIO.

4 .1.1. Analisis de flor de azufre.

41.11

MEB alto vacio.
El analisis de la flor de azufre, indica que tiene una morfologia
heterogénea que se diferencia por sus colores, en particulas
claras y particulas oscuras. El analisis quimico se ha seccionado
segun el color y el tamafo de las particulas que en la tabla 4.1 se
Debido a la

estructura (Fig. 4.1) se ha omitido a las particulas claras para

presentan con composiciones muy diversas.

determinar el tamafio de grano ya que forman conglomerados; el
tamafo de grano para las particulas oscuras tienen una media

en el eje X de 80.577 umyen elejeY de 95.72 um.

Particulas claras Particulas oscuras General
Elemento | % Peso | %Atdmico % Peso %Atomico | % Peso | %Atomico
Oxigeno 16.61 28.44 40.13 54 .48 21.01 34.57
Silicio 2.64 2.57 48.11 37.2 5.1 4.78
Azufre 80.75 68.99 10.4 7.05 73.89 60.65
Sodio 1.35 1.28

Tabla 4.1 Analisis quimico de la flor de azufre.
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Figura 4.1 Micrografia del azufre comercial en alto vacio.

4.1.1.2. MEB bajo vacio.
La morfologia de la flor de azufre es heterogénea, forma cadenas
largas (figura 4.2), mediante esta técnica no es posible aproximar
el tamafio de grano y por el analisis quimico (Tabla 4.2), se
detecto O, Si y S. Debido al bajo vacio se detectan cantidades

colosales de oxigeno, por eso se ha omitido del analisis.

MEB bajo vacio

Elemento % Peso % Atomico

Silicio 0.3202 0.3654

Azufre 99.6797 99.6345

Tabla 4.2 Analisis quimico de la flor de azufre en MEB bajo vacio.

4.1.2. Analisis del azufre precipitado.

4.1.2.1 MEB alto vacio.
El azufre precipitado, presenta una morfologia heterogénea de
color uniforme, (Fig. 4.3); al excluir las particulas minusculas de
la muestra, podemos determinar el tamafio de grano, que

corresponde a una media de 15.84 ym en el eje Xy 21.36 um en
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el eje Y. El azufre precipitado por medio de esta técnica no
detecta ningun elemento ajeno al azufre como muestra la tabla
4.3.

Figura 4.3 Micrografia del azufre precipitado en alto vacio

MEB alto vacio

Elemento % Peso % Atémico

Oxigeno 12.79 22.72

Azufre 87.21 77.28

Tabla 4.3 Analisis quimico del azufre precipitado

4.1.2.2. MEB bajo vacio.
Debido a que la técnica de MEB de bajo vacio es especial para
muestras no conductoras como es el caso del azufre, la técnica
presenta una mayor sensibilidad, por lo que en el analisis
quimico se logra detectar silicio (Tabla 4.4). La morfologia del

azufre precipitado es diversa y de color homogéneo (Fig. 4.4).
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Figura 4.4 Micrografia del azufre precipitado en bajo vacio

MEB bajo vacio

Elemento % Peso % Atémico

Silicio 0.2746 0.3134

Azufre 99.72 99.686

Tabla 4.4 Analisis quimico del azufre precipitado en MEB bajo vacio.

4.2. ANALISIS DEL AZUFRE PURIFICADO POR LAS TECNICAS DE MEB
Y DRX.

4.2.1. Analisis de la flor de azufre purificado.

4.2.1.1. MEB alto vacio.
La técnica de MEB en alto nos permite detectar
cuantitativamente elementos presentes arriba de 100 ppm, los
analisis quimicos de la muestra purificada segun la figura 4.5,
evidencian que los cristales de flor de azufre ya no contienen

impurezas o han quedado a un nivel no detectable.
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ANCRISTALL.spc
Label A: Fler de cristal, ININ'2006

. U

1.88 2.88 3.88 5. 88 5.88 6.8 7.8 8.88 9.88

Figura 4.5 Flor de azufre cristalizado.

La materia prima tiene color uniforme, morfologia variable y tamano de
grano diverso (Fig. 4.6); pero omitiendo las particulas minusculas se
presenta un tamafno medio de grano de: 12.55 ym para el eje Xy
15.51uym. para el eje .

Figura 4.6 Flor de azufre cristalizado en alto vacio.

4.2.1.2 MEB bajo vacio.

Los cristales obtenidos ya no contienen impurezas a un nivel detectable, ya que

solo se ha identificado azufre, como muestra la siguiente figura:
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Figura 4.7 Cristales de flor de azufre en bajo vacio.

La morfologia de los cristales es diversa de color homogéneo como muestra la
figura 4.8:

Figura 4.8 Flor de azufre cristalizado.

4.2.2. Analisis del azufre precipitado purificado.

4.2.2.1. MEB alto vacio.

El analisis quimico de la figura 4.9 demuestra que la técnica de
purificacion ha sido eficaz ya que no ha sido posible detectar

impurezas en la muestra.
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DAUSRACBASICAS\CRISPRE.spe
Label A: CRISTAL PRECIPITADO ININ'2006

)

1.88 2.88 3.688 K 88 5.88 6.0 7.88 8.80 9._88

Figura 4.9 Espectro de cristales de

azufre precipitado.

El azufre precipitado después de la purificacion toma una
morfologia rombica caracteristica del azufre alfa de un color
uniforme y por lo cual no es posible aproximar el tamafio de

grano, (Figura 4.10).

AccV lfagn
250 kV. 100x N8BS

L A

Figura 4.10 Cristales de azufre precipitado.

86

Zepeda Rojas Carla Paulina



CAPITULO 4: ANALISIS Y RESULTADOS

4.2.2.2. MEB bajo vacio.

El andlisis para los cristales de azufre precipitado en bajo vacio
(Fig. 4.11), demuestran que no hay impurezas y solo se tiene

presente azufre.

opE

4009
300

200

1003

Energy (kel))

Figura 4.11 Espectro de cristales de azufre precipitado.

La morfologia de estos cristales es diversa tiene un color

uniforme como muestra la consecutiva figura:

PRE CRIZ

Figura 4.12 Cristales de azufre precipitado.
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4.3. ANALISIS DEL AZUFRE POR DRX.

En el azufre comercial y purificado no se detectd ningun elemento ajeno

al azufre alfa (Fig. 4.13).

En el caso de sodio la probabilidad de detectarlo se limita al 4% en peso
presente del mismo, y como nos indica la tabla 4.1, el sodio tiene un
porcentaje debajo de la restriccion mencionada; y respecto al silicio, no
fue posible detectarlo debido a que este elemento no esta presente en

forma cristalina es decir, es amorfa.

e Sa

® o d) Azufre purificado 2
W
R e [ ] [

c) Azufre purificado 1
° ° “ e %e .A ° .’

° b) Azufre comercial 2

o

10 15 20 25 30 35 40

Figura 4.13 Espectro de rayos X para el azufre.
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4.4. PRUEBAS DESTILACION DEL FOSFORO-32.
Para realizar las pruebas de obtencién de **P se utilizo el procedimiento

propuesto (3.4.1) aplicando los parametros de la tabla 4.5:

12 Prueba: Obtencion de fosforo-32 a partir de azufre precipitado.

Para separar el azufre precipitado irradiado del *P, se destilo a 450 + 5 °C,
ya que la transferencia de calor no es uniforme, es decir, se pierde energia
por la ubicacion del termopar, no entra totalmente en el horno y la
separacion se efectuo en 1.45 h posteriormente se bajo la temperatura a
110 £ 5 °C; el intervalo para bajar a esta temperatura es de 0.3 h y se
adiciona HCL, el tiempo de reaccion es de 1.5 h y posteriormente se
obtiene el producto en forma quimica de H3**PO, . La acidez con que sale

este producto es de 1 en el peachimetro.

22 Prueba: Obtencion de fosforo-32 a partir de flor de azufre.

La segunda destilaciéon se realizo con flor de azufre irradiado, en la primera
etapa (0.83 h), la temperatura del controlador estuvo en 430 = 5 °C, en la
segunda etapa, la temperatura descendié a 395 + 5 °C y la tercera etapa la
destilacién termino en 410 £ 5 °C, el tiempo para descender la temperatura
a 110 + 5 °C fue de 0.5 h y se dejo reaccionar el HCI con el **P durante 1.5
h pero el producto se recupero 1 dia después, por lo cual se especula que
al aumentar el tiempo de reaccién se enriquece la actividad del producto
como es posible comparar en la tabla 4.5 la actividad experimental es muy
contigua pero la actividad teorica (Tabla 3.3) es muy diferente entre si. Por
lo cudl es posible afirmar que el tiempo de contacto entre el acido y el *?P

debe de ser mayor. La acidez de este producto también es de 1.

Muestra Masa | Tiempo de irradiacion Actividad experimental
(9) (h) (HCi)
Azufre precipitado 10 20 786
Flor de azufre 6.5 10 620

89

Zepeda Rojas Carla Paulina



CAPITULO 4: ANALISIS Y RESULTADOS

Tabla 4.5 Parametros experimentales de irradiacion
Una vez culminada la separacion radioquimica y recuperado el producto;
el proceso de la figura 4.14 muestra que en el receptor (R-1) se genero
azufre plastico (Azufre que experimenta un choque térmico: de alta a baja

temperatura)

Figura 4.14 Caja de Guantes después de la destilacion.

Una forma de verificar que tenemos presente 2P es calcular el decaimiento
del material radiactivo utilizando la ecuacion 17 y comparar con el
decaimiento experimental medido en la camara de ionizacion ATOMLAB.

Si graficamente se sobrepone el comportamiento teérico con el
experimental es evidente que esta presente p. Pero en la realidad
experimentalmente se cometen errores humanos, en el momento de leer la
camara de ionizacion; en el equipo debido a que se miden otros
radioisétopos (**Mo, 2°'TI, **Tc, etc) y por ende aumenta la lectura del

fondo, etc.

90

Zepeda Rojas Carla Paulina



CAPITULO 4: ANALISIS Y RESULTADOS

Para determinar los puntos experimentales, se procede como sigue:

1. Dentro del menu de la camara de ionizacion ATOMLAB, se elige el
radiois6topo a medir, en este caso **P y se saca la canastilla o porta
muestra del equipo.

2. Se introduce la muestra en la canastilla y se coloca dentro del equipo.

3. Se toma 1 lectura de la actividad cada 10 segundos y un total de 10

lecturas, como :

Dia: Hora: Actividad:

4. Se saca la muestra radiactiva y se almacena.

5. Se deja contar al equipo sin muestra para determinar el fondo y se

toman 10 lecturas de la actividad, 1 cada 10 s.

6. Se saca un promedio de la actividad de la muestra (M ) y del fondo

(F).

La lectura real (Mr) es:

Mr=M -F (25)

De esta manera, se obtuvieron los puntos experimentales de las graficas
de las figuras 4.15y 4.16.

Los puntos tedricos se obtienen con la ecuacion 17, normalmente la
actividad inicial se obtiene por medio de un patron de *P que ya tiene una
actividad conocida y que se compara con la muestra problema, pero
debido a la ausencia de un patron, la actividad inicial teérica se tomo como

la primera actividad experimental y asi se realizaron los calculos.

Las figuras 4.15 y 4.16 presentan un desfasamiento entre el
comportamiento tedrico y el experimental debido a los errores
mencionados con anterioridad y la distancia entre una grafica y otra podria

indicar la presencia de algiin material radiactivo diferente de *?P.
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Los analisis de control de calidad podran precisar que tenemos presente en

las muestras.

Actividad: ptu

—x— Teobrico.
—&— Experimental.

10 15 20 25 30 35
Tiempo: d

Figura 4.15 Decaimiento del 2p proveniente del azufre precipitado.

Actividad: p&

700 —

600

500

400

300

200

—&— Experimental.
—x— Tedrica.

Tiempo: d
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Figura 4.16 Decaimiento del *P proveniente de la flor de azufre.

4.5. CONTROL DE CALIDAD.
4.5.1. Coeficiente de atenuacion.

Por medio del coeficiente de atenuacion se mide la energia de las
particulas que emiten los radionuclidos cuando estan decayendo, esa
energia es caracteristica de especie radiactiva, en la tabla 2.5,

podemos ver las propiedades del *°P.

Dado que la energia es caracteristica, la solucion patrén y las
soluciones S2 y S3 provenientes del azufre comercial deben emitir
energias muy aproximadas entre si para que pueda considerarse que

se tiene ¥°P.

El rango del coeficiente de atenuacion para la solucidon patréon se
establece en la tabla 4.6 y numéricamente las soluciones son

aceptables, lo cual indica que efectivamente esta presente *°P.

Coeficiente de atenuacion

Patron 0.585-0.541
%P, (proveniente de S2) 0.559
%P, (proveniente de S3) 0.556

Tabla 4.6 Analisis por coeficiente de transmision
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4.5.2. Espectrometria Gamma.

Para examinar la muestra se coloca dentro de la camara del detector de
Germanio Hiperpuro y se deja contar durante 250,000 segundos, en la
region del espectro de 75-2618 KeV y se genera el espectro de la
muestra, previamente se ha dejado el equipo contando sin muestra
durante el mismo periodo, esto nos genera el espectro del fondo, (Fig.
4.17).

Para detectar los radiois6topos emisores de radiacion gamma se
identifican los picos caracteristicos del espectro por medio de una
biblioteca de datos que ya contiene el programa, normalmente primero
se identifican los radionlclidos naturales (“°K, #* Bi, #°U, etc.) y
después otros picos, posteriormente al espectro de la muestra (Fig.

4.18) le restamos el espectro del fondo.

En este caso en el espectro de la muestra no se identifica ningun
radionuclido emisor gamma que no sea natural y en el espectro de
fondo tampoco, por lo tanto, los espectros quedan sobrepuestos lo que
el equipo reporta como “aniquilacién” y no hay ningun otro pico

caracteristico.

Por medio del reporte de la Figura 4.19, se corrobora que no hay

contaminacién de origen gamma.
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o

) M i
LN

ININ

DEPARTAMENTO DE METROLOGIA
LABORATORIO DE PATRONES RADIACTIVO
ME-LPR -

- =

i ANALISIS CUALITATIVO DE FUENTE RADIACTIVA I

TIFO DE FUENTE: LIQUIDA EN FRASCO

N* DE INFORME: LPRI014/06 LPR No. 018/106
Fecha de emisién: 28 DE JUNIO DE 2006

USUARIC: Departaments de Materales Radiactivos. Gerencia Aplicaciones Nucleares en la Salud. ININ.
DOMICILIO: Carretera México-Toluca sin, La Marguesa, Ocoyoacac.

C.P.: 52750 . TELEFONO: 53297255

ESTADO: EDOMEX.

Descripcidn de la fuente: Frasco de polietileno con tapén de rosca, con solucion radiactiva de P-32. La fuente fue
analizada como fue entregada por el usuario.

A peticion del usuario, se requiere determinar si en la misma hay impurezas radiaclivas emisoras gamma. La muestra se
contd durante 250, 000 segundos. Se analizo la region del espectro de 75 — 2618 Ke\/ y en contraste con el espectro de
un fondo radiactivo del area de conteo, se concluye gue en la muestra de fosforo no hay Impurezas radiactivas emisoras
gamma en la region analizada diferentes al fonde radiactivo,

Se anexa especto de la muestra.

Procedimiento ulilizado en la calibracion: P.LPR-01 .
Método: La muestra se midid en delecior de Ge H.P. , modele CNVDS30-30180, nis 2500.

IMPORTAMTE: Este cerificado perders su validez y respaido del Laboratono de Patrones Radiactivos si presenta tachaduras,
enmiendas o alteraciones en los resultados emitidos por el responsable de la calibracidn, Este certificado se refiena
exclusivamente a la fuenie calibrada y no puede ser reproducida en forma parial o total sin la previa adtorizacion del ININ.

A

M. en C. Olga Celia Garcia Diaz M. en C. Catalina Beltrin Arins
Encargada del Laboratorio de Patrones
Radiactivos
HOJA1DE1

Centro Nuclear "Nabor Carrillo®, Carretera México-Toluca a/n, La Marquesa. Ocoyoacac, México, Tel. 5329 7255, FAX 5329 T302.

Figura 4.19 Reporte de la muestra de *?P.
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4.6.3 Prueba de pirégenos.

Después del periodo de incubacion para las muestras se obtuvieron

los siguientes resultados:

Muestra: Resultado:
**P (azufre precip.) <12.5 UE/ ml
P ( flor de azufre) <12.5 UE/ ml

Tabla 4.7 Cuantificacion de los pirégenos

Por lo tanto, el *P es estéril y apirogénico, ya que tiene menos de

175 UE/ ml lo cual nos garantiza que no habra efectos secundarios al

introducir este producto en el torrente sanguineo.
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CONCLUSIONES

4+ Mediante la cristalizacién aplicada al azufre comercial se logra remover a un
nivel no detectable el silicio. La técnica de analisis de MEB, indica que las
impurezas de silicio (% atdomico= 4.78 en alto vacio), que presenta la flor de
azufre y el azufre precipitado (0.3134% atomico bajo vacio), han sido
erradicadas; logrando obtener una forma cristalina de Sa, que se corrobora

con los analisis de DRX.

+ Con las modificaciones sustanciales aplicadas al proceso de destilacion,
donde se realiza la separacién radioquimica del azufre irradiado del fésforo-32
se logra obtener el %P como producto con una alta pureza, en una forma
quimica de H3*PO, y el equipo queda en condiciones optimas de operacion,
ya que se trabajan bajas actividades y el equipo no se utiliza frecuentemente,

por lo tanto, no hay necesidad de restaurar o cambiar algunos componentes.

+« Por medio de la prueba de calidad del coeficiente de atenuacion queda
demostrado que el *P que se obtiene de la irradiacién de la flor de azufre: oT=
0.559 y ¢1=0.556 para la irradiacion del azufre precipitado en el ININ, tiene
propiedades semejantes al **P que se utilizo como patrén y este indica un
rango de aceptacion para el coeficiente de transmision de ¢1=0.541-0.585; por

lo tanto, numéricamente el 32p gsta dentro del intervalo establecido.

+ La prueba de espectrometria gamma demuestra que la muestra analizada de
%p no esta decayendo emitiendo radiacion gamma, es decir, no contiene
ningun radioisétopo que decaiga por rayos gamma, ya que el reporte del

laboratorio de Metrologia solo detecto un fondo radiactivo del mismo equipo.
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+ Mediante la prueba de pirogenos se demuestra que el p puede ser
empleado sin producir reacciones secundarias en el ser humano ya que es un

producto apirogénico.

4 Después de analizar las pruebas de calidad que se aplicaron al *’P se observa
que los resultados de la materia prima de flor de azufre y azufre precipitado se
asemejan, sin embargo, por su composicion inicial seria mas conveniente
trabajar con azufre precipitado ya que su analisis por la técnica de MEB alto

vacio y DRX indican que esta menos contaminado que la flor de azufre.

4+ Al observar la actividad experimental, podemos verificar que el tiempo de
contacto entre el *’P y el HCI, es determinante en la actividad final del **P, ya
que esta puede modificarse notablemente; la actividad de la flor de azufre
irradiado (620 pCi) alcanza una actividad préxima al azufre precipitado
irradiado (786 uCi), pese a que el tiempo y la masa de irradiacién son mayores
para el azufre precipitado y en teoria deberia ser muy inferior para la flor de

azufre y esto se puede verificar en los parametros de irradiacion.

+ El azufre irradiado queda adherido a las paredes del receptor R-1, después de
la separacion radioquimica entre el azufre irradiado y el *?P, ya que el azufre
irradiado cambia de una estructura S-a, a un azufre plastico por efecto de un

choque térmico al salir del reactor H-1.

+ El azufre irradiado que se encuentra en el receptor R-1, puede ser rehusado
ya que actualmente se alcanzan actividades bajas y el equipo no queda
contaminado por lo tanto, basta un tiempo en que el azufre deja de ser
radiactivo debido a un decaimiento para utilizarse sin ningun contratiempo y

con ello se evita la irradiacién innecesaria del operador.
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RECOMENDACIONES

El *°P, queda adherido a las paredes del reactor H-1, y la tapa de inyeccion de
HCI (TA-1), toca el fondo del reactor, por lo cual es necesario modificar el disefio
de la tapa de inyeccidn para que el HCL puede deslizarse a través de las paredes
y se recupere mayor cantidad de *’P, y por ende aumentaria la actividad que se

obtiene actualmente.

Dado que el azufre cambia su estructura después de la separacion radioquimica
ocasionando una incrustacion a las paredes del receptor R-1, es necesario
indagar un reactivo que sea muy soluble para evitar el cambio de estructura y por

lo tanto, la sedimento sobre el vidrio del recipiente.

Para mejorar la calidad del producto Hs>?PO, podria utilizarse Sa grado reactivo,
que tedricamente tiene una alta pureza y por lo tanto se evitaria la produccion de
alguna reaccién secundaria pero también es preciso realizar un analisis de costo-

beneficio.

La posicion actual de irradiaciéon es SIFCA, en donde el flujo de neutrones es
bajo, y por lo tanto, las actividades obtenidas de las muestras son pequeinas; por
lo tanto, la posicion de irradiacion dentro del reactor nuclear TRIGA MARK I, es
un factor determinante en la actividad de la muestra; por lo cual, es mas
productivo irradiar en la posicion del dedal central del reactor nuclear, en donde el
flujo de neutrones es mucho mayor que en cualquier otra posicion y por ende

aumentaria la actividad del producto, en forma proporcional al flujo de neutrones.
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Si se pretende producir **P a un nivel industrial es necesario considerar los

siguientes factores:

1.

Las capsulas actuales donde se irradia el azufre (S-a), son de aluminio
pero se desconoce la composicion del mismo, por lo tanto, cuando se
irradia en el reactor nuclear se alcanza un nivel de exposicién mayor a 100
REM vy la capsula tiene que permanecer un periodo dentro del reactor
(normalmente 1 dia) por lo cual es necesario que el aluminio con que se
elaboran las capsulas tengan una alta pureza para evitar que sus

contaminantes se activen y con ello se limitaria el tiempo muerto.

Actualmente el *P, se comercializa en una forma quimica de Na,HPO,
(fosfato de sodio), por lo cual es necesario neutralizar con NaOH hasta el
PH de 2 que marca la FARMACOPEA.

Para mejorar la calidad del producto es necesario que después de la
separacion radioguimica el **P pase por una columna de silica-gel o alguna
otra recina que por su afinidad con algun radiois6topo lo contenga y por

ende aumentaria la pureza radioquimica del *?P.
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Apéndice 1. Ficha toxicologica de los reactivos.

Azufre (S):

1. ldentificaciéon de peligros:

Producto no peligroso segun la directiva 67/548/CEE

2. Primeros auxilios:

Tras inhalacion: aire fresco

Tras contacto con la piel: lavar con abundante agua. En caso, de ropa
contaminada retirarla.

Tras contacto con los ojos: lavar con abundante agua con los parpados abiertos.

Tras ingestidon: tomar abundante agua. En caso de malestar consultar al medico.

3. Medidas a tomar en caso de vertido accidental:

Mediadas de precaucion relativas a las personas: Evitar contacto con la
sustancia. No inhalar los vapores/aerosoles.

Procedimiento de recogidal/limpieza: recoger con material absorbente y

neutralizante.

4. Manipulacion y almacenamiento:
Manipulacion: sin exigencias.

Almacenamiento: bien cerrado y seco.

5. Controles de exposicion/protecciéon personal:

Proteccion personal:

Los tipos auxiliares de proteccion al cuerpo deben elegirse segun el puesto de
trabajo en funcion de la concentracion y cantidad de la sustancia peligrosa.
Proteccion respiratoria: necesaria en presencia de polvos.

Proteccion de ojos: precisa
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Proteccion de manos: para contacto pleno, guantes de caucho nitrilo.
Acido clorhidrico (HCI):

1. Identificacion de peligros:

Producto no peligroso segun la directiva 67/548/CEE

2. Primeros auxilios:

Tras inhalacion: aire fresco

Tras contacto con la piel: lavar con abundante agua. En caso, de ropa
contaminada retirarla.

Tras contacto con los ojos: lavar con abundante agua con los parpados abiertos.

Tras ingestion: tomar abundante agua. En caso de malestar consultar al medico.

3. Medidas a tomar en caso de vertido accidental:
Mediadas de precaucion relativas a las personas:

Procedimiento de recogida/limpieza:

4. Manipulacién y almacenamiento:
Manipulacion: sin exigencias.
Almacenamiento: bien cerrado de +15 °C a +25 °C.

Evitar recipientes metalicos.

5. Controles de exposicion/proteccion personal:
Proteccion personal:
Los tipos auxiliares de proteccion al cuerpo deben elegirse segun el puesto de

trabajo en funcion de la concentracién y cantidad de la sustancia peligrosa.

Proteccion respiratoria: Necesaria en presencia de vapores/aerosoles

Proteccion de ojos: precisa
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Proteccion de manos: guantes de caucho nitrilo.

Concentracion en el aire: | Efectos:

0.067-0.4 ppm Concentracién umbral odorifica y umbral para cambios
respiratorios, reflejos, sensibilidad luminosa y toxicidad
digital-vascular.

1-5 ppm No existe deterioro organico.
10 ppm Altera el trabajo
10-50 ppm Dificulta el trabajo
50-100 ppm Intolerable
100-1000 ppm Peligro para exposiciones breves

1300-2000 ppm Mortal.

Bisulfuro de carbono (CS,):

La exposicidn prolongada a vapores de bisulfuro de carbono lleva a sintomas de
intoxicacién que van desde el enrojecimiento de la cara, euforia y luego pérdida de
conocimiento, coma y paralisis de la respiracion. La intoxicacion cronica produce
dolor de cabeza, pérdida de suefio, disfunciones en la vision, la memoria y el oido,

inflamacion de los nervios y dafos vasculares.

Toxico: puede ser fatal si se inhala, ingiere o se absorbe por la piel.
Los vapores pueden producir mareos o sofocacion.

El fuego producira gases irritantes, corrosivos y/o toxicos.

Incendio: se puede incendiar facilmente por calor, chispas o llamas.
Los vapores pueden formar mezclas explosivas con el aire.

Ropa protectora: use ropa protectora contra productos quimicos, la cual esta

ampliamente recomendada por el fabricante.
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Fuego: use polvos quimicos secos, CO,, rocio de agua o espuma resistente al

alcohol.
Acido fosforico (H;PO,).

Toxico: inhalacidn, ingestion o contacto con la piel, puede causar dafios severos o la

muerte.
Los efectos de contacto o inhalacion pueden presentarse en forma retardada.

Incendio o explosidn: las sustancias no-combustibles no encienden por si mismas

pero se pueden descomponer al calentarse y producir vapores corrosivos y/o téxicos.
El contacto con metales puede despedir hidrogeno gaseoso y inflamable.

Ropa protectora: use ropa protectora contra productos quimicos, la cual esta

ampliamente recomendada por el fabricante.

Fuego: use polvos quimicos secos, CO, y rocio de agua.
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Apéndice 2. Imagenes de MEB en alto vacio de Azufre precipitado

Las condiciones de operacion para MEB en alto vacio son: distancia de

trabajo: 10 1 mm, voltaje de aceleracion: 25 kv, tamafo de paso: 5-3, presion:
1.6x107° bars.

260 KV 2000x BSE POLVO 2

Tamafo de grano a 1000X de S Tamafo de grano a 2000X de S

L -

1_ a8 2. 880 Z_ AR @& S AR S 4 T_4R S_ 88 O 4R 1_ a8 2. 880 Z_ AR @& S AR S 4 T_4R S_ 88 O 4R

Espectro de S Espectro de S
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Apéndice 3. Imagenes de MEB alto vacio para azufre precipitado
después de la purificacion.

I\

1.4 Z.48 J.14 A 4¥ 5.47 .84 7.9 E.O¥ .2

Espectro de S a 100X

_-;..,-& Magn S B0
p26 0KV 4DGX)  DSE S PRECIPITADD, |

.08 ‘. 1.08 NX.EE S.GB A4_EE F.BD X_EN 7.DD

Espectro de S a 400X

I\

.98 Z. 0% 3JF. 66 H.9B 5.9% &.48 r.in E.9w r.9@

Espectro de S a 100X S a 100X
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Apéndice 4. Imagenes de MEB en alto vacio de Flor de azufre.

S a 1000X

"
Tamaio de grano de S a Espectro general de S
150X
. IR
Espectro de la zona clarade S Espectro de la zona oscura de S

Apéndice 5. Imagenes de MEB alto vacio para flor de azufre
después de la purificacion.
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. . N

1.00 Z.d 3.8 N WB 5.0 .00 .00 E.M0 Y. R 1.00 Z.d 3.8 N WB 5.0 .00 .00 E.M0 Y. R

Espectro a 200X Espectro a 150 X

S a200Xx Tamarfio de grano de S a 150X

Apéndice 6. Imagenes de MEB bajo vacio para azufre precipitado.
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Las condiciones de operacion para MEB en bajo vacio son: distancia de trabajo: 10

+1 mm, voltaje de aceleracion: 20 kv, tamafio de paso: 42-50, presion: 1x10° Pa.
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T T T T T T T
2 4 [ 3
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500— [
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200~
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2 4 [ 3

Energy (et
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G

400
300

200

100
KNI, %\

T T 1 T T T T
z 4 [ 8

Enengy (V)

Espectro de S a 500X

e NG B s
A - | =

S a 500X

Apéndice 7. Imagenes de MEB bajo vacio para azufre precipitado
después de la purificacion.
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Apéndice 8. Imagenes de MEB bajo vacio para flor de azufre.

115

Zepeda Rojas Carla Paulina



APENDICE

ops
300

200—

00—

T T T T 1 T T
2 4 [ 8
Energy (kW)

Espectro de S a 100X

ops

400
3004
200

1004
H Si."%
008 Ly

T T T T T T T
2 4 8 3

Enengy (kel)

Espectro de S a 100X

S a100X

ops
-

200

100~

L

T T T T 1 T T
2 4 [ 8

Energy (ke')

Espectro de S a 100X

Apéndice 9. Imagenes de MEB bajo vacio para flor de azufre
después de la purificacion.
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