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RESUMO

0 %Sr é um istopo radioativo de elevada importancia devido a sua meia vida relativamente longa (T1,,= 28,82
anos). O estréncio pode migrar para 0 meio ambiente a partir de reatores nucleares, por isso seu controle em
amostras ambientais, bioldgicas e alimenticias, se faz necessario. Este trabalho apresenta uma metodologia de
determinacdo de *°Sr o qual é separado da matriz utilizando-se uma resina cromatografica especifica antes da
sua quantificagdo por cintilagdo em meio liquido. O SrCO; é utilizado como carreador para determinacéo da
recuperagdo quimica no processo de analise. Para validacdo da metodologia foram analisadas amostras de agua
do Programa Nacional de Intercomparacdo (PNI) promovido pelo Instituto de Radioprotecdo e Dosimetria
(IRD) e amostras de urina do teste de proficiéncia promovido pela PROCORAD (Association pour la Promotion
du Controle de Qualite des Analyses de Biologie Medicale em Radiotoxicologie).

Palavras-chaves: Estroncio-90, Cintilagdo Liquida, Amostras ambientais e bioldgicas.

1. INTRODUCAO

O %Sr ¢ um importante produto de fissdo devido a sua meia vida fisica e bioldgica
relativamente longa de 28,82 e 49,3 anos, respectivamente [1]. Do ponto de vista da
contaminacdo ocupacional, o Sr destaca-se devido a sua semelhanca quimica ao célcio e
tende a acompanhé-lo biologicamente, depositando-se preferencialmente nos tecidos 4sseos.
No ambiente esse radionuclideo deve ser monitorado ao redor de instalacdes nucleares para
investigar a relevancia dos processos e caminhos de transferéncias nos varios componentes
do ecossistema. Portanto a monitoracdo deste radionuclideo é também de grande importancia
radioecoldgica [2].

Esse trabalho descreve a metodologia utilizada no laboratorio de Pocos de Caldas da CNEN
para a determinagéo do %3y por meio da separagdo radioquimica da matriz utilizando resina
cromatografica especifica (Sr-Spec Eichrom®) seguida da sua quantificagdo por Cintilacdo
em Meio Liquido [3].

O método foi validado utilizando amostras de 4agua do Programa Nacional de
Intercomparacdo (PNI) promovido pelo Instituto de Radioprotecdo e Dosimetria (IRD) e
amostras de urina de teste de proficiéncia promovido pela PROCORAD (Association pour la
Promotion du Controle de Qualite des Analyses de Biologie Medicale em Radiotoxicologie) .



2. MATERIAIS E METODOS
2.1. Preparacao das amostras

Inicialmente se adicionou um mL do carreador de SrCO3z nas amostras cuja funcao, além de
carrear o Sr radioativo durante o processo de coprecipitacdo, é utilizado para se determinar a
recuperacdo quimica desse elemento durante todo processo analitico. Uma aliquota de 50 ml
de 4gua do PNI foi tomada, levada a secura em chapa elétrica e os sais foram dissolvidos em
HNO;3; 8M estando dessa forma preparada para proxima etapa de purificacéo.

As amostras de urina, numa aliquota de 400 ml, ap6s a adi¢do do carreador, foi levada a
fervura em chapa elétrica adicionou-se perdxido de hidrogénio (30 ml) e HNO; até se obter
uma amostra clara. A seguir a coprecipitacdo do Sr foi conduzida por meio da adi¢éo de 1 mL
de 4cido fosforico 1 mol.L-* e 2 mL de Ca(NOs), 1,25 mol.L™". A amostra foi precipitada a
70-80 °C com NH;OH concentrado até pH=8,5 utilizando-se fenolftaleina como indicador. A
amostra foi deixada em repouso de um dia para outro, o sobrenadante sifonado e o
precipitado apds lavado com solucdo de aménio a pH 8,5, dissolvido com HNO3z 8M.

2.2. Separacao radioquimica do *°Sr

Para a separacdo e purificacdo do Sr foi utilizadas resinas cromatograficas Sr-Spec fornecidas
pela Eichrom® [3] pré condicionada com HNOs; 8 mol.L™* . As amostras foram percoladas
pela resina e posteriormente lavada com 20 mL do 4cido na mesma molaridade para a
eliminacdo do *°Y presente (Figura I).

Figura I. Coluna com resina cromatografica Sr-Spec

X Congreso Regional Latinoamericano IRPA de Proteccion y Seguridad Radioldgica, 2015



A sequir o Sr foi eluido com 15 mL de HNO3 0,05 mol.L™ e o Sr presente no efluente foi
precipitado mediante adicdo de 0,3 gramas de acido oxalico e o pH foi ajustado para 9 — 10
com NH4;OH concentrado. O precipitado obtido foi filtrado utilizando filtros de polipropileno
com 0,1 um de porosidade e 2,5 cm de diametro (fabricados pela Pall Corporation) e seco sob
lampada para determinacdo do rendimento quimico por gravimetria, baseada na concentracao
da solucédo padréo do carreador de Sr estavel adicionado no inicio da determinacéo [4-6]. O
filtro com o precipitado foi entdo introduzido diretamente num frasco (vial) de cintilacdo. Em
seguida, o precipitado foi dissolvido com 1 mL de HNO3 0,1 mol.L™, misturado com 15 mL
do coquetel de cintilacdo UltimaGold AB® (Figura I1) e as contagens foram adquiridas por
cintilagdo em meio liquido (Liquid Scintillation Counting, LSC) durante 18.000 segundos
(Figura 111) [7,8].

Figura Il: Adicdo do coquetel Ultima Gold AB Packard no vial de cintilacéo

Figura I11. Cintilador Liquido
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2.3. Quantificacéo do *Sr

A determinacdo da concentracdo de atividade do *°Sr foi realizada usando o denominado
procedimento de dupla janela energética, que permite a determinacéo do *°Sr sem esperar até
que o equilibrio secular entre *°Sr e Y seja alcancado [9]. Esse procedimento é descrito a
sequir.

No espectro de particulas beta resultante da medida do *°Sr por cintilagdo em meio liquido
(LSC), observou-se duas regides que se sobrepunham. A primeira regido, designada por
janela A e situada no inicio do espectro (canais 25 a 250), incluia a totalidade do espectro do
%51 ¢ também a faixa de baixa energia do espectro de Y, enquanto a segunda regio,
designada por janela B e situada mais além no espectro (canais 250 a 10000), incluia a faixa
de alta energia do espectro de *°Y. Para determinar a concentracio de atividade do *°Sr, foi
necessario subtrair a contribuicdo do *°Y na regi&o A, usando a quantidade do *Y registrada
na regido B e a medida da raz&o entre as quantidades do *°Y registradas na regido A e na
regiéo B.

Convém destacar que nessa determinagdo utilizou-se o numero liquido de contagens em cada
regido do espectro, que é dado pelo nimero total de contagens obtido na medida da amostra
menos o numero de contagens de fundo obtido na medida do respectivo “branco”, conforme
descrito anteriormente. Em seguida, a concentracdo de atividade do *Sr foi calculada por
intermédio da seguinte equacéo:
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Onde Aqg é a concentracio de atividade de “°Sr na amostra (Bg/g), La é o ntimero liquido de
contagens na regido A do espectro (canais 25 a 250), Lg € 0 nimero liquido de contagens na
regido B do espectro (canais 250 a 10000), f, € o fator de sobreposi¢éo entre a regido A e a

regido B do espectro (que leva em conta a contribuicdo do *°Y na janela do ®°Sr), T é o tempo
total de contagem da medida (s), m é a massa da amostra (gramas), & € a eficiéncia geral de
deteccdo para o “°Sr e rs; é o rendimento quimico do tracador de Sr estavel. O resultado foi
corrigido utilizando a equacdo de corregcdo do decaimento.

A eficiéncia & e o fator de sobreposi¢do f, foram obtidos a partir de uma medida de

calibracdo realizada independentemente, empregando-se uma solugédo padrdo certificada na
qual o Sr foi separado do Y mediante uso da resina cromatografica Sr-spec e, a seguir,
medindo-se por cintilagdo em meio liquido (liquid scintillation counting, LSC) as fracfes
separadas dos dois radionuclideos. O fator de sobreposic¢éo que leva em conta a contribuicao
do ®Y na janela do *Sr foi calculado por intermédio da seguinte equagio:

f — YA (2)
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Onde Lya é o nimero liquido de contagens da fracdo do *°Y na janela A e Lyg é 0 nlimero
liquido de contagens da fracdo do *°Y na janela B. Por sua vez, a eficiéncia geral de detecco
para o %°Sr foi calculada por intermédio da seguinte equag&o:

_In2.

s ®
onde L, e o numero liquido de contagens para a fragéo do %5y na janela A, L, € o nimero
liquido de contagens para a fracdo do *°Sr na janela B, T é o tempo total de contagem da
medida de calibragdo (s), r. € o rendimento quimico do tracador de Sr estavel na medida de
calibracdo, A, é a atividade de *°Sr adicionada a partir da solucdo padrdo certificada
considerando a data de referéncia desta (Bq), T é a meia-vida do *°Sr (s) e t. é o intervalo
de tempo decorrido entre a data de referéncia da solucdo padrdo certificada e o instante de
inicio da medida de calibracéo (s).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
A tabela 1 apresenta os valores de trés rodadas do PNI e a avaliagdo dos resultados obtidos

pelo laboratério.

Tabela I. Resultados das determinacdes de **Sr em amostras de agua do PNI

. Desvio
- Valor,_ Média Desvlo Va"’fd? Padrao da
Analise Laboratorio Padrédo | Referéncia Referéncia D |[CV]| NA LC
(Bq.L™
0,610
Abril/2013 0,640 0,657 | 0,057 0,620 0,093 0,68 | 9 | Dentro | Dentro
0,720
1,220
Dezembro/2013 1,247 1,240 | 0,018 1,310 0,200 0,60 | 1 | Dentro | Dentro
1,254
0,510
Abril/2014 0,520 0,518 | 0,008 0,540 0,081 0,46 | 1 | Dentro | Dentro
0,525

Os resultados das analises de *°Sr realizadas nestes exercicios de intercomparagdo foram
avaliadas pelo IRD, segundo:

e Desvio normalizado (D): Quanto mais aproximar de zero o valor, melhor o
desempenho alcancado pelo laboratério, para valores acima de trés, o sistema de
analise esta fora de controle;
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e Coeficiente de variacdo (CV): Quanto menor o valor, melhor a repetibilidade da
anélise;

¢ Intervalo de valores bons entre os niveis de adverténcia (NA);

¢ Intervalo de valores aceitaveis, entre os limites de controle (LC).

A tabela 2 apresenta os valores de duas amostras de urina do teste de proficiéncia promovido
pela PROCORAD em 2012 e a avaliagdo dos resultados obtidos pelo laboratdrio.

Tabela I1. Determinacdes de *°Sr em amostras de urina da PROCORAD 2012

Amostra Valor Valor de Outlier Desvio (%0)
Laboratorio | Referéncia
A 4,22 +0,13 4,10 N&o 3
B 2,11+ 0,06 2,05 Né&o 3

Os resultados das analises de *°Sr realizadas nestes do teste de proficiéncia foram avaliados
pelo PROCORAD, segundo:

e Outlier: Nao apresentar outlier significa que os resultados estdo dentro dos limites.
e Desvio: E calculado a partir dos valores de referéncia.
4. CONCLUSAO
Os resultados obtidos mostraram que o0 método de anlise de ®°Sr por LSC apresenta boa
exatidao utilizando amostras de agua do Programa Nacional de Intercomparacdo (PNI) e as

amostras de urina do teste de proficiéncia promovido pela PROCORAD.

Os rendimentos de recuperacdo quimica do Sr foram elevadas (entre 60 e 88 %) indicando
que o método é adequado para as determinacdes.

A metodologia aplicada para determinacdo de “°Sr utilizando a resina cromatogréfica
especifica foi eficiente na separacdo deste radionuclideo das matrizes e dos interferentes
presentes, assim como o °Y.
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