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Estimados clientes,

Esperamos que el nuevo afio haya empezado bien para
ustedes, a pesar del mal tiempo y la incertidumbre poli-
tica que han marcado estos primeros meses. Su confian-
za y lealtad siguen siendo una fuente de motivacion dia-
ria para nosotros.

Nos complace compartir con ustedes las Ultimas nove-
dades de nuestra empresa, que reflejan nuestro com-
promiso continuo con la innovacién, la calidad y el
apoyo a sus actividades.

Nos complace ofrecerle soluciones cada vez mas efi-
caces y adaptadas a sus necesidades. En este ultimo
nimero de nuestro boletin informativo encontraran
informacidn sobre la TK227 Resin, que puede utilizarse
para determinar el Sr-90 a través del Y-90 en grandes
volimenes de agua de mar (de 50 a 60 litros), y los TK-
GA Discs, disefiados para detectar actinidos en muestras
de agua. Tras la filtracidn, estos discos permiten realizar
mediciones eficaces mediante espectrometria alfa.

Como parte de nuestro enfoque de Responsabilidad So-
cial Corporativa (RSC), hemos acabado nuestro folleto
de RSC, que ahora esta disponible bajo peticion. Este
documento detalla nuestras acciones en favor del desar-
rollo sostenible, la ética y la mejora continua de nuestras
practicas. Por favor, no dude en contactarnos para obte-
ner una copia.

El desarrollo de nuestros empleados y la incorporacion
de nuevos talentos nos permiten dedicar aun mas tiem-
po a su asistencia técnica. Ya sea de forma remota o di-
rectamente en sus laboratorios, estamos a su lado para
responder a sus necesidades.
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TK Resins

Hemos recibido numerosas preguntas sobre la denominacién de las «TK
Resins». Aunque no existe una sistemdtica estricta detrds de los respec-
tivos nombres, hay algunas pautas que pueden servir de orientacion.

Resins Principal ambito de aplicacion
TKINN monitoreo medioambiental
TK2NN radiofarmacia

TK3NN desmantelamiento

TK4ANN geoquimica

TK5NN hidrometalurgia

TK6NN resinas personalizadas

Ademas, intentamos reagruparlos por tipo de extractante utilizado:

TK100/1/2 = el extractante es un éter corona

TK211/2/3 = los extractantes son compuestos organofosféricos,
fosfénicos o fosfinicos

TK221/2/5/7 = la resina contiene, p. ej. DGA

Nuevos equipos de produccion

Para satisfacer la creciente demanda de nuestras resinas, hemos instala-
do un nuevo equipo de produccién. Aunque el proceso de produccidn en
si no ha cambiado, el nuevo equipo permite producir lotes de hasta 8 kg
de resina, frente al maximo anterior de 2 kg.

Para validar el proceso de fabricacidn y garantizar que la calidad de nues-
tros productos no se vea afectada por esta ampliacion de la produccion,
hemos establecido los siguientes criterios de calidad:

e Criterio 1: Homogeneidad en la impregnacion

e Criterio 2: Integridad de las particulas de resina

e Criterio 3: Contenido de disolvente residual a 105°C

e Criterio 4: Separacion de analitos, de conformidad con el control de
calidad estandar del producto

El nuevo equipo ha sido validado con éxito de acuerdo con estos criterios.
El informe de validacidn esta disponible para su consulta en nuestras ins-
talaciones.

Seguimos comprometidos con ofrecer un servicio de maxima calidad, y
estas mejoras reflejan nuestro compromiso permanente con la mejora
continua.

Triskem Infos / ISSN 2116-6145 Directora de Publicacion: Michaela Langer;
Redaccion: Steffen Happel; Concepcién gréfica: Alice Soares
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TK227 Resin

La TK227 Resin se basa en una diglocilamida (TO-DGA) y en pequeias can-
tidades de un liquido idnico y un alcohol de cadena larga. El liquido idnico
se aflade para aumentar la retencién de Y a concentraciones mas bajas de
HNO,

Su principal aplicacién es la determinacion de Sr-90 en muestras de agua de
mar mediante la separacion y medida de Y-90, tal y como describen Kim et
al. [1-4]. El método publicado es un procedimiento rapido para la extraccion
y purificacion de Y-90 a partir de grandes muestras de agua de mar (por
ejemplo, 60 kg) que permite obtener resultados en pocos dias (incluida la
medida; la separacion propiamente dicha dura menos de 4 horas) en lugar
de varias semanas. Por lo tanto, supone un ahorro de tiempo potencial-
mente muy significativo.

La TK227 Resin demostré un mejor rendimiento que la DGA, N Resin utiliza-
da inicialmente y, por lo tanto, podria sustituir a esta ultima en el método
mencionado anteriormente.

%0Sr in seawater: procedure
80 mL min™ ch! 5 mL min ch
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Figura 1: Procedimiento de determinacion de Sr-90
en agua de mar segun el método de Kim et al. [1 —4]

Por lo general, se tratan previamente 60 kg de agua de mar (filtracién, aci-
dificacion con 3 M HNO;, seguida de la adicién de 3-4 mg de portador de Y).
El Y se preconcentra a partir de muestras de agua de mar en un equipo
desarrollado especificamente para este tipo de aplicaciones (SALT-100, WIT-
HTEC Ltd, Corea del Sur) a 80 mL/min por canal, utilizando una combinacion
de dos cartuchos de DGA o TK227 Resin de 1 mL por canal (16 cartuchos en
total). Al utilizarse ocho canales, el caudal total es del orden de 640 mL/min.

Una vez que el Y se ha concentrado en los cartuchos, los ocho conjuntos
de cartuchos apilados se trasladan a un sistema Hidex Q-ARE 100 (Hidex
Oy, Finlandia) que permite una purificacién automatizada del Y en varias
etapas.

Los pasos correspondientes se muestran en la fig. 2, mientras que la fig. 3
ofrece una visidn general de qué impureza se eliminan en cada paso.
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Figura 2: Esquema de la separacion de Y para agua de mar [1]
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Figura 3: Separacion de Y de interferencias con DGA Resin [1]

La separacion en el Q-ARE 100 se realiza a 5 mL/min. El Y se eluye de los
ocho canales (16 cartuchos) con 40 mL de 0.1 M HCI por cartucho (un total
de 320 mL).

Para reducir el volumen eluido de Y y permitir una purificacién adicional,
se traslada un conjunto de dos cartuchos apilados a la unidad SALT-100.
El Y eluido (320 mL de 0.1 M HCI) se ajusta a 3 M HNOs y se carga en los
cartuchos a 80 mL/min. A continuacidn, los cartuchos apilados, que ahora
contienen el Y, se devuelven a la unidad Q-ARE 100 para someterse a un
ciclo de purificacién adicional (ver la fig. 2) y, finalmente, a la elucidn en 40
mL de 0.1 M HCl.

La muestra de Y-90 se prepara para la medida mediante precipitacién a
pH 10y redisolucién en 10 mL de 0.1 M HNOs. Se toma una alicuota de la
muestra y se analiza mediante ICP-OES para determinar la recuperacion de
Y. La muestra restante se analiza durante 10 series de 40 minutos en modo
Cherenkov.

Para 50 litros de agua de mar y las modalidades de medida descritas, se re-
porté un MDA de 0,16 + 0,1 mBg/m?3 [4]. Las recuperaciones de itrio fueron,
por lo general, superiores al 90 %.

Los graficos del 4 al 9 muestran la selectividad de la TK227 Resin para una
amplia gama de elementos en HCI, y los graficos del 10 al 15, en HNOs.
Todos los valores de D, que aparecen en estos graficos se obtuvieron me-
diante mediciones por ICP-MS.
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Figura 4 : Valores D, TK227, elementos seleccionados, HC/

Ninguno de los elementos probados muestra una retencion significativa de
TK227 en HCl.
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Figura 5 : Valores D, TK227, elementos seleccionados, HCI Figura 8 : Valores D, TK227, elementos seleccionados, HC/

Los elementos de mayor valor como Hf, Zr, Mo y Nb se retienen bien a  Elementos como el Zn y el Ga presentan una retencidn bastante elevada a
concentraciones elevadas de HCI. A concentraciones mas bajas de HCI, la partir de una concentracién de HCl de 2 M. El Ag se retiene en cierta medida

retencion cae de manera pronunciada. a concentraciones mas bajas de HCl, mientras que se observa una fuerte
disminucién a concentraciones elevadas de HCI.
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Figura 6 : Valores D, TK227, elementos seleccionados, HCI nat oK ™ 180
Todos los lantanidos se retienen bien a altas concentraciones de HCI. Cabe des- Figura 9 : Valores D,, TK227, elementos seleccionados, HCI

tacar que la retencién de los lantanidos pesados es significativamente mayor

que la de los lantanidos ligeros. En general, la elucion de los lantanidos puede  El U, el Thy el Sn muestran una retencion insignificante en concentraciones

realizarse a bajas concentraciones de HCI. de HCl inferiores a 2 M; sin embargo, por encima de esta concentracion de
HCI, la retencion aumenta considerablemente. El Bi muestra un comporta-
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Figure 7 : Valores D, TK227, elementos seleccionados, HC/

El Y y el Sc muestran un comportamiento similar al de los lantanidos: re-

tencion alta o muy alta en HCl concentrado y elucidon en HCI diluido. Los Figura 10 : Valores D,,, TK227, elementos seleccionados, HNO,

metales de transicidn analizados no suelen retenerse bien, con la excepcion

del Cuy el Co, que muestran cierta retencion en HCl de 6 a 8 M. De los elementos analizados, solo el Sr se retiene bien en TK227 Resin utili-
zando HNO; entre 1y 3 M.
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Figura 11 : Valores D, TK227, elementos seleccionados, HNO,

Al igual que con HCI, los elementos de valencia superior, como el Hf, el Zr, el
Nb y, en menor medida, el Mo, se retienen bien a concentraciones elevadas
de HN03
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Figura 12 : Valores D, TK227, elementos seleccionados, HNO,

Todos los lantanidos se retienen muy bien a concentraciones elevadas de
HNOs. Los lantéanidos mas pesados se retienen bien incluso a bajas concen-
traciones de acido. En general, el HCI diluido parece ser la mejor opcion
para la elucion de los lantanidos.
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Figura 13 : Valores D, TK227, elementos seleccionados, HNO,

El'Y y el Sc se retienen muy bien a altas concentraciones de HNOs. Mientras
que la retencién del Sc disminuye a bajas concentraciones de HNOs, la del
Y sigue siendo muy elevada. De hecho, el Y requiere una elucién con HCI
diluido, al igual que los lantanidos. Los metales de transicién analizados no
mostraron una retencion significativa en HNOs.
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Figura 14 : Valores D, TK227, elementos seleccionados, HNO,

Ninguno de los elementos analizados muestra una retencion significativa en
TK227 Resin usando HNOs.
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Figura 15 : Valores D, TK227, elementos seleccionados, HNO,

El U y el Th muestran una retencion de buena a alta en TK227 Resin a par-
tir de concentraciones elevadas de HNOs. El Bi se retiene bien en general,
incluso a concentraciones bastante bajas de HNOs. El Pb se retiene adecua-
damente a partir de concentraciones de 0.5 a 1 M de HNOs.

Los siguientes graficos muestran los resultados de los estudios de elucidon
realizados con el objetivo de concentrar y separar el itrio (Y) de diversos
tipos de muestras de agua. En estas pruebas se utilizaron cartuchos de 2 mL
y muestras de agua de 1 L acidificadas a 0.1-0.2 M de HNO,. Para mostrar
el efecto del liquido idnico afiadido a la composicién de la TK227 Resin, los
resultados se comparan con los obtenidos con la DGA, N Resin. Importante:
cabe destacar que el Y debe estar presente en cantidades de mg en este
tipo de experimentos; en concentraciones traza, el Y no se eluird cuantita-

tivamente.
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Figura 16 : Estudio de elucidn, 1 L de agua del grifo, carga con 0.1 M HNOs,
separacion de Y, cartucho de TK227 Resin de 2 mL
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Figura 17 : Estudio de elucién, 1 L de agua del grifo, carga con 0.1 M HNO,,
separacion de Y, cartucho 2 mL DGA, N Resin

Se observa que, mientras que la TK227 Resin permite la retencién cuanti-
tativa de Y a partir de 0.1 M HNOs, la DGA, N Resin presenta una ruptura
significativa en estas condiciones.

Separation on 2 mL TK2275

Rinse 2 : 10°10mL 3 M HMO3 /0.3 HE
Loadk: 107100 ik, 0.1 M HMO

Eiftion { 4°10 mL 0.1 M KO

Rinde 1 : 10 mL 9 M KO
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Figure 18: Estudio de elucion, 1 L de agua del grifo, carga con 0.1 M HNO,, separa-
cion de Y de elementos seleccionados, cartucho 2 mL TK227 Resin

La fig. 18 muestra que el Y puede preconcentrarse a partir de agua del grifo
(0.1 M HNOs) y, a continuacion, purificarse. El esquema de separacion mos-
trado permite eliminar todas las impurezas consideradas.

Las muestras de agua de mar muestran una tendencia similar a la de las
muestras de agua del grifo. Debido a la elevada carga de la matriz, estas
muestras deben acidificarse mas intensamente (0.2 M HNOs) para lograr
rendimientos elevados.
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Figura 19 : Estudio de elucidn, 1 L de agua de mar, carga con 0.2 M HNO,, separa-
cion de Y, cartucho 2 mL TK227 Resin
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Figura 20 : Estudio de elucidn, 1 L de agua de mar, carga con 0.2 M HNO,, separa-
cion de Y, cartucho 2 mL DGA, N Resin

Para agua de mar la TK227 Resin muestra una ligera ruptura también,
aunque mucho menos que la DGA, N Resin. Para obtener rendimientos de
Y alin mayores en las muestras de agua de mar, es necesario aumentar aun
mas la concentracién de HNOs.

Novedades

* Reunion del Grupo de Usuarios (UGM) Europeos

Se ha convertido en una de nuestras tradiciones celebrar una reu-
nién del Grupo de Usuarios Europeos inmediatamente después del
Simposio Internacional sobre Analisis Radioquimico Nuclear y Am-
biental (ERA), iy este afio no es una excepcion!

ERA 15 se celebrara del 7 al 10 de septiembre en Portsmouth (Reino
Unido), y estamos deseando darle la bienvenida a nuestra reunion
del Grupo de Usuarios, también en Portsmouth, el 11 de septiem-
bre.

Encontraras informacion adicional en nuestra pagina web préxima-
mente, y ya puede registrarse para el UGM aqui. jEstamos desean-
do verle alli!

e Ampliacién del edificio

Con el fin de satisfacer mejor sus necesidades y mantener la cali-
dad de servicio que se merece, estamos ampliando nuestras insta-
laciones técnicas. Esta ampliacion nos permitird mejorar nuestras
operaciones y atenderle con mayor eficacia.

Ahora que nos embarcamos en este emocionante proyecto, nos
comprometemos a reducir al minimo las molestias. Pueden contar
con nosotros para mantener unos niveles de stock suficientes, de
modo que sus pedidos se tramitan en los plazos habituales.
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Discos TK-GA

Los TK-GA Discs (actinidos totales) son filtros de membrana espe-
ciales impregnados con un sistema extractante que muestra una
elevada afinidad por los actinidos en muestras de agua acidificadas
(PH 1 0 2, para algunos actinidos hasta 3 M HNO,). Son el primer
producto de una nueva gama de este tipo de filtros de membrana
impregnados (‘Discos’). Su principal aplicacién es la deteccién de ac-
tinidos en muestras acuosas mediante espectrometria alfa [1]. Otras
aplicaciones potenciales de los discos incluyen muestreo pasivo [2,
3] o preconcentracién de analitos mediante filtracion [4].

El esquema de un procedimiento tipico de deteccidn de actinidos en
muestras acuosas esta representado en la fig. 1.

Acidificaciéon de muestra a pH
1-2 (HNO,)

|

Hidrofilizacion
del GA disc (20 % etanol)
I 1,5 horas para 100 mL de muestra

. X 9horaspara1l
Acondicionamiento del GA

disc
(0.100.01 MHNO,)

|

Carga de muestraen el GA
disc (<2 mL min™)

Enjuague del GA disc
(®0.100.01 MHNO,
@ agua pura)

Secado del GA disc
(® 20% etanol
@ atemperatura ambiente)

l

Adhesién del GA Disc sobre
un soporte adecuado
(p.€j. disco de acero
inoxidable)

|

Conteo del GA disc mediante
espectrometria alfa

4 horas

Figura 1: Esquema de preparacion de muestra utilizando
TK-GA Discs para espectrometria alfa

La muestra acuosa se acidifica primero a pH 1 0 2 y, en caso necesa-
rio, se filtra para eliminar las particulas finas que puedan interferir
con la medida por espectrometria alfa. El TK-GA Disc se condiciona
con 20%EtOH (paso de hidrofilizacion) seguido de lavados con agua
y 0.01 M 0 0.1 M HNO, (para Th e.g. es preferible trabajar a pH 1).

La muestra acuosa se filtra a través del TK-GA Disc, para una mejor
recuperacién y resolucién de pico del espectro alfa la filtracién de-
beria realizarse idealmente a <2mL/min.

Cabe sefalar que los TK-GA Discs estan disponibles en dos didme-
tros: 25 mm y 47 mm. Los discos de 25 mm se usan tipicamente
para muestras hasta 100 mL, los discos de 47 mm para hasta 1 L de
muestra.

Una vez que la muestra se ha pasado completamente a través del
disco, se lava posteriormente con 4cido diluido, agua y etanol al
20%, y se deja secar al aire libre.

El disco seco se fija entonces al soporte adecuado (p. €j., discos de
acero inoxidable) y se introduce en el sistema de espectrometria
alfa para su medicion.

Los siguientes graficos muestran algunos ejemplos de espectros alfa
obtenidos utilizando los TK-GA Discs.

Todos los espectros mostrados se obtuvieron por Bailly et al. [1]
como parte de la cooperacién de LabCom ‘TESMARAC'.

120 #9py Figura 2 : Espectro alfa, Am-241 & Pu-239,

cada uno ~50 mBgq, 100 mL pH 2 HNO,
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Como se puede apreciar en la fig. 2, la resolucion espectral de los
picos de Am y Pu es relativamente interesante (30 — 100 keV) para
una preparacion de muestra basada en la filtracion. Tipicamente el
80 - >90% de los respectivos actinidos se detectan mediante espec-
trometria alfa, indicando que los actinidos estan fijados en gran me-
dida en la superficie de los discos.

La Fig. 3 muestra que el Th se retiene eficazmente en muestras acidi-
ficadas de agua mineral Petras (acidificadas hasta 0.1 M HNO,), el Ra
en cambio no se retiene, y el Po de forma débil. La Fig. 3 muestra el
espectro alfa del agua Pedras obtenido directamente después de la
filtracién y después de 12 dias de crecimiento de los hijos.
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Figura 3 : Espectro alfa, Disco TK-GA 47 mm,
agua mineral Pedras, 100 mL pH 1.25
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La Fig. 4 muestra el espectro alfa de una solucidn que contiene Ra-226
en 0.01 M HNO,

Pudo confirmarse que no se observa sefial de Ra-226 en el espectro
alfa, de hecho, no se retiene como ya se habia indicado en el experi-
mento con agua Pedras (fig. 3). En un experimento adicional a pH 4 se
ha podido mostrar que el Ra se retiene en el disco a este pH, pero no
se observa sefial en el espectro alfa, indicando que el Ra se retiene en
el medio del disco, y no en la superficie.
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Se realizd un experimento similar con una solucidon que contenia
U-238 y Po-209 en 0.01 M HNO,. Mientras el U se retenia eficaz-
mente, el Po solo mostraba una retencion parcial.

En este caso, la influencia del Ca, especialmente en la retencién de U
se probd analizando una muestra con mayores concentraciones de Ca
(0.1 g/L), en la que no se observé ningln efecto adverso.
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Figura 5 : Espectro alfa, TK-GA Disc 47 mm,
100 mL soluciones con U-238 y Po-209, 0.01 M HN03

El Pu se retiene con fuerza incluso en muestras con matriz compleja,
como el agua de mar (fig. 6) y muestras altamente acidas como 3 M
HNO, (fig. 7). Bajo las mismas condiciones, el Am se retiene notable-
mente peor (en agua de mar) o no se retiene bien (3 M HNO,).
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El Th también se retiene en 3 M HNO,, aunque no tan bien como a
pH 1 0 2, y la resolucion de pico es notablemente menos marcada.
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Figura 8 : Comparacion de los espectros alfa obtenidos con TK-GA Disc 47 mm para
soluciones de Th de concentraciones variadas de dcido (0.01 M, 0.1 My 3 M HNOZ)
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