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I N T R o D u e e I o N 

Este trP.ba jo ef'tá ba ~ado en l os efectos qu í micos qu e s e r,;-o cig 

cen c1w ndo el núcleo de un átomo c c· ntura una nPrtícul o. , este cam­

bio s e conoce como re a cción nu r- le8.r . 1 a s re ac ci o n e ~ · nuc le ~ · C'C!S son 

d e :·!os ti ri os : l as que n ro ·ucen u n c ~.;:nbio en el nÚ:''; ro atóm ic o y 

1 orma n un ~ lem ento di f er •nte a l ori ¡:'. inal y a quellas PU e n r oriu cen 

un i s óto po del elemento ori1?: inal. Para se 'Jc' r a r l of' át omo :c r 2J liac­

tivos d '.: l material origim•l en el n '°·ü 1er C ' s o b ci.s ta atüic , ·r méto­

dos qu í micos c omo precipit a c ión o extrac ción nor solvnnte P ; ~ n 

c ~·:nbio, en el se;;und o e s m{,P dificil debido a qu e el e le :.~-' nt o ra­

dü1.ct i vo n ''e ~ ·.:; nta el mis mo co rn11 or t : mi.,nto quí rni co c:u e el el emento 

original, ya ~u e s on isóto Dof' . 

~ z il ard y Ch :•l mers en 1934 mostra ron .·ue, en cie r ta: circm1:0-

t 2.nc ias, el isóto p o activo f orr::EJ do en u :1 a reacción '.'lUC' l e a r nuede 

s er senc:, r a ·!o químicamente, con una :' ctivi dad esriecífic a mu y al ta 

del ma terial irradiado, aún cu nrlo el nú P: ero a tómi co lie l r ndio i s _Q 

tono s e a el mismo c•ue e l del ele:n ent o orig i nal. La re a cci.6n nu -

'clea-r má s imnortante :•ue nroduc e un r A.ri ionúclido de ip.:ual número 

atómico qu e el elemento orie; ina l e s l a c <i. ntura d e un n eutr fi n t~r­

mico por el núcleo, que se conoce como re acción (n, 'f;) • .ól mí ('J_ eo 

p rodu c i d o nor est a re a cción nu r:l e ,, r f'uf re u n r e trocef'o d e 'c i.'.l. o n r i_:J 

ciT)a lment e ·a la emis ión de r adi a · ión ":. ectro!nati;n~tic a du r ::n t e l a 

c antu r a . Po r lo g eneral, la e ner,;; í a de retroc e f' o e s r u 1 ir· j. ente n: • 

r a r o:nner el enl a c e quí mi c o ·ntre el átorr. o s.:l ect n !o y ··l re :°!: o -:! e 

la r:;ol é cu la . Lo. f' enar:·c ión del r :' · i oi 'ót oro s e r:ue de r ·a l i z<'r : o-

l a. rient e cu :cr: .; o e l 2.tomo s e nr-r<• ·lo r' or el re t-roc )S.o n o s e re co:-'1l~ ina 
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con el compue s to orig inal y ¡-. e rma n ece en u n2. 1 o r~na quí m= ca dife-

rente (1). 

Los dos investig a do res :i.n t e s me nc ionados e:¡c pu s ieron yoduro de 

etilo (C
2

H
5
I) a un f lujo de neutron es y encontraron que ood í <en ~z: 

traer una parte del y odo r a di act ivo (
1 28

1) re sul t ::mte d e la re s.c­

ci6n nucle a r por extro.cci6n con a.gu a el cu ::1l tenia q_ue e s t a r en .!! 

na f orma química diferente a la orig i m •l, y a que la mol~cula de 

yoduro de etilo por sí misma es insolubl e en agua . El exp e r i ment o 

muestra que,en el curs o de la reac c ión (n ,Y), el enlace entre el 

radical orgánico y el yodo se r ompe; a es te e í ec t o se le llama e­

fecto Szilard-Chalmers (2) .• Para l a s eparación de los is6t onoe en 

este exp erimente e s e s encüü qu e el interc a mbi o e'. t re l os át omos 

del yo duro de etilo orig inal y el nuev o p ro du c to f or m:.1'1 0 s ea muy 

l ento, de otra mé,nera s e pr oduc iría una rec ombin c ci ón del i sótouo 

r adiactivo con la molé cul a ·orig inal y o.nul a rí a el ef ecto 0uí mi c o 

de la reacción (n,l). 

En el pres ~nte traba jo, en na r t .i e:u l élr, se e s tudió el ef ecto 

Szila rd-Chalmers en el s elenio. El seleni o na t ural p osee v a r i os i 

s ótopos estables oue tienen secci on es ef ic a ce s de c aptura de neu­

tron es considerabl em ente gra nde s , po r ·l o que s u estu di o e s int er!_ 

s ante. Se h an realiza do a partir de 1 941 v a r i os t ro.ba j os U ,4 ) en 

los que se estudia el efecto .de . la reacción (n,t) en compue s tos i 

norgáni c os de s elenio. Los autores de e s tos traba j os h a n en c ontrlJ: 

do r¡ue el selen io c:ue c a ptura neutrone s c ambia de fo r ma quími c a , 

lo que h ac e pos ible separarlo d el s elenio ori,o;inal. Este . tino de 

trabajo no se había efectua do en c ompue s t os org <'i.nicos del s elenio. 

Los compue s tos órg a no- met ál i c os, en g en e r al, of re c en un c on ~ i 

derable inter~s ya que han s ido utiliza d os <or mucho ti emp o par a 

la pre pa r ac ión de f u ent es ra~ i ac tivas con u na ac tiv i dad esne c í f i ­

ca alta
1
(ra diactivida d no r u ni da d d e masa ) , nor me d io de l a s re a~ 

ciones Szilard-Cha l mers. El obj eto d e e s te tra.ba jo es l a s ena r a-
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ci6n de radiois6topos del selenio que han sufrido cambios quími­

cos, debido al efecto de la reacción (n,1) en el difenil selenio, 

con el prop6sito de preparar est e tipo de fuentes radiactivas con 

los is6topos del selenio. 



I • G E N E R A L I D A D E ~ 



5 

ISOTOPOS.- Son los átomos aue tiene n el mismo nú l"! ero d e pro t 2 

nes e n su núcle l' combinad os c rin ·1 iferente número de r>eut~on es. 
74 

Por e jemplo , p ccr a el c aso del sel enio , el núcleo d e 
34

s e e s tá fo.r 

mado po r 34 p r ot ones y 40 -neutrones, o s ea un tot ;·l de 74 nucle o­

nes; en cambi o el ~~Se tiene en su núcleo ~ 4 protone s y 4o n eu tr.Q 

nes o sea un t otal de 80 nu cle on e s . Cu enda los nú cleos s e de s int~ 

g r an los i sótopos s e ll aman r 2.diois6t onos . 

DBCAii'líI8NTO RA DIACTIVO.- Se llama ad e l f enómeno de la desig 

teg ración de los r ad ioisótonos qv e s e nu e de n c onvert ir en otros 

núcleos del mismo o d e otro ele r:1 ento , e l cu :: l e s un decreciri·i ento 

exponencial. 

VIDA hlED I A.- Denotada como T
112 

, es e! tiemro en el uue de­

c a e l a mi t a d de los. {!.tomos r e dia.ctivos, y es es'!) ec1fico para ca­

da r a di ois ótopo. Ejemplos: 

I sótopo 

75s 
14 e 

B3s 
34 e 

Vida med i a 

1 20 .4 días 

23 minutos 

TH OS DE REACCIO rfES.- La de !" integ r a ción d e un n idioif·ótoro s e 

efectúa du r 2nte l a. emisión d e d i vers éi s ;,arti cul éis o r 2di a ci ones. 

La r adi a ción emitida e !? de treP tin os rrinc ip2 l e s : alfa (<=><), be­

ta(~ ) y gamma ( t). Las pa. r tfouh sc/. son núc le os de h~li o , las 

parti cuL0.s ~ s on 1 ectrone s de o rj_g en nucle a r y 1 2.s radi Pci.on es l 
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son ondas elec t romagné t icas . 

UNIDADES DE ENERG I!.- Las unidades de energía utiliza das s on: 

electrón-volt (eV), kiloelectrón-volt (KeV) y el megaelectrón-
1 

volt (MeV). El eV se define c omo l a energía cinética que a dquiere 

un electrón al pas a r a través de una diferencia de potencial de 

un volt. 

Tant o la energía de las r Hdiaciones como el tipo de r adiación 

y la vida media ayu dan a ca racte r iza r a cada uno de los r adi oisó­

topos en particular. La energía de la radiación gamma que emite 

cada r a di oi s ótopo cuando se de sin+. egra por emi s ión de radiaciones 

electromagnética es bien def inida. 

UNIDADES DE RADIACTIVIDAD.- Las más us adafi son: el Curio o 

Curie (Ci), el milicurio (mCi) y el microcurio (f Ci), 

El Cu r io s e define como l a unidad de actividad y es igual a 

3 .7 X lOlO de sintegraciones por s egunde (dps). 

ISOMEROS NUCLEARES ·.- Son los radioisótopos qu e teniendo el 

mismo número de prot ones y de neu t rones tienen diferentes propie- . 

dades nucleares como sus vidas medias y sus radiaciones; cons i de-

rando que el isómero más excitado o de mayor ene r g ía recibe el 

nombre de metaestable, se indica con una letra "m" ~ y el de menor 

energía es el es tado base. 

En el caso del s elenio 
8lm 

ros nucleares el 
34

se y el 

83 se t iene el 
34

se que pos ee dos isóme-
81 
34

se cuyas vidas medias son 57 y 18.6 

minutos re spectivamente. 

TRANSICION I SOMERICA (T. I.).- Es l a conversión del estado n~ 

clear metaestable al es tado bas e con emi s ión de uno a varios ra-

yos gamma. 

CAPTURA ELECTRONICA (C. E.).- Es el proce s o de de s integración 

en el cual el nücleo captura un electrón de l a s órbitas electróni 

cas interiores, y g eneralmente, va a compaña do de un reagrupamien­

to, de los electrones, que pr ov oca la emi s ión de radiación. Cuando 
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el electrón capturado es de la capa K se denomina captura K. 

SECCION TRAJ\SVERSAL DE ACTIVACION ( ll" ) .- Es la probabilidad 

de que una partícula incidente sea captura da por un núcleo. La u­

nidad G ha sido establecida arbitra riamente como lü- 24 cm2 
y se 

denomina barn. 

MATE P. IAL RADI ACTIVO LIBRE DE PORTADOR.- Es aquel isótopo ra­

di activo que no es tá mezclado con is.ótopos estables (5,6,7,8). 
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PROPIEDADES FISICAs, QUIMICAS Y NUCLEARES DEL SELENIO . 

DIFENIL SELENIO 

El selenio es un element-0 que pertenece · a1 grupo VI A de la 

Tabla Peri6dica y en la naturaléza tiene un gran número de isó­

topos estables. Su peso atómico da do por la Tabla Interna cional 

de Pes os At6micos es de 78 . cjb 11.ni:icd es atómicas de masa. Su núme­

ro at ómico es de 34 y su c.onfiguraci6n electrónica en es t a do bas e 

es de ls
2 

2s
2 

2p
6 

Js
2 

Jp
6 

Jd
10 

4s
2 

4p4 , como. se puede observar 

la es tnic t ura electrónica del selenio se aproxima a 1.1 c oní igura­

ción del gas inerte que lo sigue, o sea, la del kri ptón. 

Por lo referente al - estado natural el s elenio s e encuentra 

frecu ent ·~m 'nte en l a piri t a y en la marc 2s i t a de l aE" rocas sedi­

mentarias; y puede formar compue s tos con es t a do de o:x idación de 

-2, +2, +4 y +6 (9). 

Las propiedades nucleares del selenio se ponen de manifiesto 

en la Tabla I., en donde se encuentran los r a dioisótopos que se 

pueden formar por la reacción (n, 't). La inf orma ci6n en cada col u.!!! 

na es la siguiente: 

Columna 1: En ella se tiene una lista de los isótopos en fun­

ción del número de masa. 

Columna 2: Se tiene une. lista de la abundo.n cia de cada isóto7 

po en la naturaleza .• 

Columna J: Se tiene una lista de la vida media de los is6to­

pos radiactivos. Se usa la s iguiente notac ión: s~ 

segundos, ll1=Illinutos, dcdias y a.años. 

Columna 4: Eri es ta columna se indica las formas de decaimien-
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to de ca da r adiois6topo. 

Columna 5: Se tiene una lista de l as seccione s transversales 

para la reacción (n,t) en barns . 

Los datos en la tabla I muestran (1 Ue sólo es conveniente me-
75S 8lms dir el e y e, a pesar de nue al s ometer el difenil s elenio 

a una reacc ión (n,f) se forman todos los i s ót opos del selenio. Es 
74 76 . 77 to "PUede explicarse como sigue: isótopos como Se, Se, Se, 

78s sos 82s e, e y e son estables y como tales no emit en ninguna ra-

·dia ción con l a cual se pu e dé1n detect ar. Los isót opos 77mSe, 
8

3se, 
85 

Se pos een vidas medias muy cortas po r lo que son pr ácti-84s e y 

c2m ente i mpos ibles de detectar y e. que despu~s de h aber pa s a.do l as 

muestras r or el cr om?tóg r a.fo de gas es estos r adioisótor os habrían 

de caído complet &.m•mt e . 

En fin, se pueden ir de sechando is6topos c' ue por sus propied_g 

des no pued en analizarse por el m~todo que posteriormente se des­

cribirá. 

El 75se ti ene una vida me di a de Y20 .4 días , decae por ca ptura 

electrónic a y emite r a di a c iones electrom?gn~tic a s de vari a s ener­

gías (pr incipal ment e de 0.121, 0.1 36 y 0 .400 Mev); el BlmSe t i ene 

una vida medi a de 57 minut os y decae a 
81

se (18.b m) por trans i­

ción isom~rica con emisión de r adiaciones gamma de 0.103 Mev. Am­

bos pueden ser medidos con detectores de centelleo y el equi po e­

lect rónico conven iente. 

El compuesto de s elenio empleado en este trabajo f ue difenil 

selenio de fórmula ~-Se-© , en es t ado sólj do presenta el 

aspecto de agujas amarillas, su pes o molecul a r · es de 233 .17, su 

punto de ebullición es de 301-2°c a 760 mm de Hg , solidifica a 
o . o 

l os 2.5 C, pre s enta una dens ida d de 1.351 a 20 C, es soluble en 

alc oh ol, Her y benceno e insoluble en agua (10,11,12). 
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TABLA I.- Proniedade~ nucleares del s elenio. 

- [s6topo: Abundancia 
en la natu 
raleza (%) : 

748 34 e • • • • o.87 

77s 
34 e 

. 81ms 
34 e 

82~ 
34'"'e 

83ms 
34 e 

83s 
34 e 

. . . . . 

. 

9.02 

23.52 

49.82 

9 .19 

. . . . 

.. . . . 

Vida 
media: 

120 .4d 

17 .5s 

Formas de 
decaimie!l 
to: 

CE 

TI 

Secci6n transver 
sal para captura 
t~rmica (b): 

55z5 

21±2 

. . . . . . . . . . 
. . 79 
• • • • • • • • • •••• 0.33±0.04( mSe) 

4 6.5Xl0 a ~-

. . . . . . . . . . . . 0.08±0.0l 

57m 

18.6m 

. . . . . . 
']Os 

23m 

TI 

f"'. 

~-

83m 0.04!10(
83 

Se) 
0. 006±1( Se) 

. . . . . . . . . . 

. . . . . . . . . . 
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EFECTO SZILARD- CHALMERS 

Los investigadores ingl es es L. Szilard y T. A. Chalmers, en 

1934 descubrieron un fenómeno int eres ante al lograr sepa rar los 

productos radiactivos de una reacción (n,1) del material originaj. 

mente irradiado, sin emplear los m~todos tradicionales, 

Antes de esa fecha, se sabia que el producto isotópico en la 

mayori <:· de las reacciones (n,f) no podía separarse por los m~to­

do s tradicionales. Sin embargo, la emisión del fo~ón de r ayos g~. 

ma despu~s de la abs orción de un neutrón provoca el retroceso del 

núcleo y con frecuencia la energía del retroceso basta para rom­

per la liga química que une el átomo radi activo y la mol~cula de 

la que formaba parte, El át omo radiactivo pr ·oducto, aunque i s otó­

pico con el átomo orig inal, se pre s enta en diferente forma quími­

ca, lo cual h ace pos ible su sepa r a c ión del material orig inal, Al 

fenóm eno ant eri or se le denominó ef ecto Szilard-Chalmers en honor 

a sus descubridores. 

En general el proceso Szilard-Chalmers e s muy empleado, ya 

'>Ue permite obtener radio elementos de elevada ac tividad específi­

ca a partir de mol~culas qu e contienen un núclido del mismo núme­

ro atómico que el r ad ioelemento nue s e qu i ere producir, Dicho efe_g, 

to se ha estudia do en derivados halogena.dos, en compuestos de man 

ganeso, ars~nico y selenio (selenitos y s elenatos)(13), 



II • MATERIAL E ·S Y E Q U I P O S EM}LE.DO 
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MATE RIALES Y EQUIFOS EMHEADOS 

En e s ta ~egunda parte se hace menc ión del material emplea do 

en la pa rte expe riment 8.l y los equipos us ados, con algun as de sus 

c~racteri s ticas , para el estudio del efecto Szil a rd-Chalmers en 

los átomos de selenio en el difenil selenio. 

WlATEI?IALES: 

Difenil s elenio marca Venton, Alfa Products, cuya pureza se 

determinó por cromat ografía en fase gaseosa, empleando l a s condi­

ciones cromatográí icas que posteriormente se indicarán para la 

mue s tra r a.diact iva . 

Dos c olumnas de 2.40 metros de longitud, ambas empacadas con 

fase estaciona ria de s ilicón SE-30 (líquido no volátil) 8bsorbida 

sobre soporte de tierra blanca de diatomaceas ll amada Cromo ~ orb W. 

Una microj e ringa Halminton de 5 -fl, y gas helio. 

EQUIPOS: 

Para la irradiación con neutrones t~:nnicos (energía prome oio 

de 0.1 eV) de la muestra de difenil selenio se u s ó el reactor nu­

cl ear Triga Mark III del Centro Nuclear de M~xico, s iendo l as ca~ 

racteri s ticas de dicho reactor las sigui entes: 

Tipo: Alberca. 

Combustible: Uranio enriquecido con 20% de uranio 235. 

Moderador: Hidruro de zirconio en relación de 1.7 de h i dróge-

no a l.O de zirconio. 

Reflector: Graf ito. 

Potencia máxima: l _ Mw. 

Flujo de potencia máx ima : 2 X io12n/ cm
2

s en el di spositivo 
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g iratorio del nú cleo y 7 X 101 2 n/ cm
2

s en el dispositivo neum¿ti 

co (14). 

La f igura 1 mu estra el rea ctor, t i po alberca del Centro Nu­
' ' 

cl ear, Salazar, Estado de M ~x ico. 

El análi s is de los productos de de scompof" i c ión formados. al 

someter difenil s el enio a una reacción (n,1) se hizo con un crom-ª 

tógrafo c onvencional de opera ción i sotérmica tipo Yanagimoto GCG-

550 FT , n rov isto de u n detector de conductivida d térmica. La fi­

gu ra 2 mue st r a el cromatóg r aJ o vist o de frente . 

En general, . la cromatog r af í a s e define como l a sepa r ac ión de 

lo s componentes de una mez_cla . ent re dos fases ; y es un método an-ª 

lítico us ado en química para s ep2 r a r e i il ent i .f ic a r mezclas de com 

puest os quími cos y es tá ba sada, principalment e, en lo> f enómen os 

de ads or ción, nartición e interc 2~bio iónico (15). 

Aunque exist en vario s tip os de c rom2.tografía , se ha rá ine apié 

en la cromatog r afía gas-liquido , ya que f ue la empleada para el -ª 

nálisis de la mue s tra irradiada de difenil s elenio. El principio 

de la sepa r a c ión cromatográfica gas eos a e f" la distribución de la 

muest ra ent re dos fas es: una fase estacionaria 1Í<1uida y una fas e 

gas eosa móvil que através del liqui do . 

Por lo referente al cromatógr a f o de gases su s par t es más i m­

port antes son : la c olumna sena radora ·y el detector de masas . 

Columna.- El pr oceso de la s ena r ac ión de las componentes se 

realiza dentro de la columna , l a cual tiene las dos fa :o es : la es­

t ac ionaria y l a móvil. 

La fa :o e e s tacionaria es l a que real iza l a funci 6n de s eparar 

los componentes de la mezcla. Par a s er más eficiente , la fas e li­

quida deb e pref"e ntar una. gr•· n :ou;-e r 1j ci e a.l r a s o de la fas e gase~ 

sa, po r l o qu e se en l"uen+ r a dc·no : i t u¡J a en i orma de una cana ext r~ 

madarnent e delgada s obre l a super± i c ie de un sól i do i ne rte o sopo_r 

te ( en es t e ca s o parti cul a r Cromof"orb W) finamente di vidi do; di-



15 

FIG. 1.- Reactor Triga Mark III del In~tituto Nacional de 

Energía Nuclear. 
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FIG. 2.- Frente del sistema cromatográiico. 
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cha fase líquida est á formada por un solv ·~nt e no vol ;!.t il. El so­

port e debe s er poros o, nre s entar la mayor suner1 icie pos ible por 

u nidad de v olumen y no d ebe s er o.dso r bente. 

La fas e móvil consis t e en la mezc l a que s e d e s ea analiza r y 

un gas acarreador, qu e g eneralm•"'?r. t e e :=. un gap ine rt e, ~ u e 1luye 

c ons tantemente, en el cual va a s er transport ac1 a l a mezcla. 

La mezcl a gaseosa que s e v a a anal i zar s e i n troduce en cual ­

quiera n.e l a s dos columnas , toman do l a otra como reí eren r. i a 1 i n­

y ect ~.ndola en la corriente a.el gas a c a .,..read or. P a r a la cromatog r-ª 

f ía de gas e s en líqu i dos, los componentes de la mezcl a s e mueven 

dent ro de l a c olumna de acuerdo con s u volatilida d y de su int e­

racción con l a parte liquida de l a f as e es tacion a ria . 

Los factor es e s enciales qu e intervienen para l og r a r un a c olum 

na efici ente s on: la geometría de la c olumna, la natura le za del 

soport e y l a fas e estaciona ria ~u e lo cubre. Pa ra c olumnas s e re­

comienda us a r a cero j nox ida bl e, cobre, bronce o cri s t a l ; en diá­

metro y long itud v a rí an . El t ipo d e columna s e e sc og e en f un c ión 

del compue Pto que s e desee an aliza r. 

El gas a carrea ior surge de un cil i n dro de ac ero o d e un g en e­

r ado r de gas , pasa a trav~ P de una v á lvula re duct ora ordi n a r i a y 

d e Dhi v iaja a lo l a rgo d e l a col umna . La mue s t r a s e i ntro duc e en 

la linea de l gas acarre ado r c on un i nyect or. De spué e d ·, s enar a r s e 

en l a columna, l os component es pasan al det ector donde son a nali ­

z ados . Estos da tos s on me di dos en el rep; ist:r;;•i or, que nue d e se r 

un s imple galvancf in etro o un equ ipo come r ci a l ad ecu ri.do en ·:l ou e 

l os da tos s e regi s t ren cmtomát i c am ent ,~ . 

El fluj o y l a nre s ión del gas a carreador se a j ust a r or medi o 

d e una válvul a rei::ul ··d ora de n re sión . La nre s ión dife :ren c i::ü, o 

s ea l a ~ue nrevalec e a la s ali da , comnarada c on i a r ~e s i ón at ~ o s­

f éric a , s e p r oduce m d iant e una mayor nre s i6n ~ n 'Ü cilinnro . La 

c a ída de n re s ión a~nt ro d ~ l a columna se mid e con u n man6m e ~ ro y 
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l a velocidad del flujo rlel gas , en milil itros r or minut o, s e de-

termina d es pu~s de pasar po r el de t ecto r con un r.iedidor de flujo. 

El gas acarrea dor que trans oo rta la fas e móvil, puede ser he-
' l io, nitróg eno , hi dróg ~ no o dióxid o de carbono . La vel oc i dad de 

flujo del gas a carreador u sada ordinari ar.;ente está entre 1 0 y 100 

milili t ro s por minuto. 

La cantidad de l a mezcla de gas que s e intro duce para la s e u~ 

r ación debe s er muy pequeña, pues to r¡u e g r and es c r' ntida des produ-

cen pi cos muy Anchos en el cromat o~ r8 ma obt enido en el reg i s tra­

dor . 

Los lí qu i dos deb en s er convert idor en va •ores antes de intro­

ducirse a la linea del ga s aca:rre a do r y es muy importante cont ro­

lar su t emp eratura en el moment o de i ntroducirlos. En general, ai 

introducir licui dos s e debe tener cui dad o de que l a v ol at iliza­

ción ocurra lo md.f' r ánidament e nos i bl e. Esto se pue de log r a r Pi 

la temperatura en el luga r de inyección es mayor nue l a de la co­

lumna. 

Dete c' or de masas .- El detector diferencial muestra s e rar ada-

mente ca da componente en el momento de reg i s t r a rlas y el r esulta­

do aparece como una cu rva gau ss iana . No ex i s te has t a la f echa u n 

aparato dete ctor (l Ue s ea u niversal; sin emba r go , ex i s t en a l gunos 

qu e se ajustan perf ect amente a las nec e ~ ida des qu e sur g en en pr o­

bl emas esp ecífi co s . El det ector de c onductividad térinica , llamado 

t ambi~n catarómetro c ons ist e en u n al ambre metálico o í ilamento 

es ti rado en el cent r o y a lo l a r go de un c ilindro de metal. El a­

l ambre, que debe tener u n al t o c oefü i ent e de tempe r t u ra y de r~ 

sistenc ia, es cal entado po r una corriente eléc t rica , estableci "' nd..Q 

se u na d i f e r ~ ncia de temp eratura entre el cilindro y el al ambre. 

Esta dife re ncia de tempera t ura de¡·ende de la c onduct i vidad del 

gas í]Ue h ay dentro del cilindro. La t empeI·f' t ura del al ambre se 

traduce en una var iación de l a re s i st enc i a la cual s e mi de en u n 
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puente de Wheatstone. Es te de tecto r re sponde a una g r an va riedad 

de vapores y ti ene buena s ensibili dad y linearidad (16 ) . 

Un t~rmino usado con frecuencia en cromatog r af í a de gas es es 

el tj em po de retención, c ons iderado como el laps o de tiempo desde 

la inyección de la mue !"tra en el cromatógr af o has ta la aparición 

del punto máximo del pico en el cromatograma de masas. 

La figura 3 mue s tra el diagrama de bloques del cromatóg rafo 

de gases ti po Yanagimoto G.CG-550 FT empleado. 

Para f i nes de e s te t raba jo, t ambi~n, se u sar on ur detector de 

cent elleo de Nal (Tl) acopl ado a un analizador monoc anal y un de­

t ecto r de Ge-Li acoplado a un anali zad or multicanal . Tanto el mo­

nocanal como el mul ti c ~mal son s istemas electrónic os de uno o mu­

chos canales re spectivamente, cuya f unción es guardar en una mem2 

r i a la información da da por el detec to r; po s teri or mente dicha in­

f ormac ión s e obt iene por medi o de un reg i st r ador. 

El equipo de detección utilizado para contar las de s i nt egra­

ciones de los r ad ioisótopos del s elenio estudi ::i dos en este traba­

jo s e obs erva en l a f igur a 4. 
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FIG. 4.- Detector de Ge-Li acoplado a un multicanal. 
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METO DO 

FREPARAC ION DE LAS MUESTRAS: 

Las mue s tras de di f enil s '" len i o, d e anrox i madament e 10 mi c rol_i 

tro s , s e s ell aron a l vacío en tubos c an il a res d e vidrio en la s i­

gu iente fo rma: se c ong el a r on a l a temp e ratura d e n1.tr6geno líqui­

do, prev ia c onexión µ la línea de v a cío, s e rec a lenta ron y enfri~ 

ron v a rias ve c es con e l f in de bombe a r el a ire y tener dentro de 

l a ampoll et a una p resión míni ma y const ante. Fin a lm ente las ampo­

lletas s e s ellaron. 

I RRADI AC I ON D8 LA JVIU8STRA: 

La mue s tra s e irradi6 p or me di a hora con un f lujo de., neutro-

ne s té rin icos , anro;.:: i 111a<h1nent e 7 X 1 0
12 n/ cm

2
s dentro dr!l re ac-

tor emple :1.ndo ·l <li s pos itiv o n -'umático. El efecto químico, de l a 

reacci6n (n,t ), en el di fenil selenio s e determinó c 'in el c ro mató-

g r af o d e g as es . 

ANALi bIS DS LA !VtUE0 TRA IRRADIAlJA: 

El anál i.s i s s e realizó inmediatilme nte despué s de transcurrido 

el t i emp o de irr ad i ac ión, par a el lo el d i f enil s elenio irra diado 

s e inyec tó en el c r omatógrn1 o con u na microjeringa . 

La muestra i ny ect ada en el cror.iatóg r~1i o de gas es 1 u e d e un rn.i 

c roli t ro, manteni end o a 300°C la cámara de inye cc ión y el d e t ector 

d e 1msas , y las columnas del c r ornatóg r af o a 240°c. La s en ,· ib i l i dad 

d el cnt 8 r 6m etro u sada J u e de 2 mV, y la del int egr ador a 10 mV con 

velocida d de panel de 2 cm/ min. El gas vec tor He
2

, utiliza do co­

mo a c a rre a dor, s e mantuvo a velo c idad de 40 ~l/ min, 
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Las fra cci ones eluídas po r la c olumna s e optuvieron en dos 

formas di f erent es: las fracciones eluidas de una al ícuota se bur-

bujearon en bencen o enfriado Juro.nte un ti·~mp o a prox i mr• do de 24 

segundos ca da una, para ello s e a daptó una extensión de cobre a 

la salida del cro1:iat6grafo , .di cha extens ión· s e mantuvo dentro de 

un horno par a ev it ar la condensac i ón de vapores . Ver figura 5. 

Las fracciones eluídaf con ot r a alí cuota se ab so rbieron en cartu-

chas pequeñ os de papel fi ltro con un ori f icio en el centro con el 

propós ito de permitir l a circul ación del gas acarrea do r. Las fra~ 

cienes eluídas en los ca r t ucho s s e pu ~ ieron i¡une ni a t ame nte en tu­

bos con benceno. 

DETECCION DE LA MUES TRA IRRADIADA : 

Cada fracción eluída se c ontó en un ~i st ema, de detección, qu e 

emplea un cristal de yoduro de s odi o ac oplado a un analizador mo­

noc anal. Con l os datos obt enidos se g r af icó el r ad iocromatograma 

respectivo a cada cas o, u s ;•.ndo como referencia el cromatogr ama de 

masas . 

La ret ención de 75 se y ElmSe s e c alcul6 c omp 2.r :indo la act i vi­

dad de l as frac ci ones eluída s corres pondi ent es al di fenil s elenio 

radiactivo, con la a ctivida d de un testigo de la mi sma mu es tra i_n 

yect ada , la r a ·iiactividad de est e último s e c onsideró c omo el cien 

po r ci ent o de la activida~ t ot al . Las mediciones fuP ron hech as c on 

l a ayuda de un sistema formado por un detector de Ge-Li ac opl ado 

a un annlj_z ador mul t ic anal. 
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FIG. 5.- Adaptación de un tubo de cobre a la salida del 

cromat6graf o. 
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RE SULTA.i.JO!:i 

Las f iguras 6 y 7 muestran gráf icamente los re sultados obten,i 

dos de la irradiación n eutrónica de la muestra de difenil selenio . 

Los cromatog r amas de masas indica ri os,. nor las líneas continuas, 

en las dos f iguras mue s tran un pico princi pal "A" qu e co r re sponde 

al difenil selenio; el tiempo de ret ención d~l difenil s el enio i­

nerte f ue determinado prev i am ente, con un valor de 66 segund os ; 

se obs erva además un p equeño pic o " B" qu e corresponde a un nroduQ 

t o de des compos ición c on tiempo de ret enc ión mayor que el corres­

pondiente al difenil SBlenio. Si el detecto r 1~ masas mide es te 

pic o con la misma eficiencia qu e el difenil s ~lenio s e puede de­

cir que la descompos ición macroscópica de es te c ompu esto es menor 

de 1%. 

Los radiocroma togramas obt eni dos , i ndicados en las f i gu r as 6 

y 7 . con línea punteada, muestran lo s i gui ente: en la primera s e­

r i e de f racci one s eluídas sólo se obs erva un pico, cuyo tiempo de 

retenci ón es menor al del difenil selenio; es te pr oducto es evi­

dentemente más volátil que el difenil selenio ya que logra pasar 

por el tubo de cobre. En la segunda s erie se pierse el pico de e§ 

te pr o.dueto, ya que probablement e se vol atiliza y no s e ab s orbe 

en los ca rtu chos de pap el filtro, sin emba r g o los producto s con 

nunto s de ebullición altos s e 8bs orben en el napel fi l t ro. 

Lo s r adioc r oDatog r amas es t án corridos re specto a los cromato­

g r amas de masas , norque los uro duct os eluí dos pasan pri mero nor 

el detect or de masas y después de qu e sal en de és te s e re cogen a 
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la salida del cromat6grafo. 

El pico "a" del radiocromatog rama de l a segunda serie de frag 

c j_on e s eluídas cor responde al dj_fenil s elenj_o, ya qu e sal e con un 

tiempo de retención semejante al de es te compuesto obs ervado en 

el cromatog r ama de masas, s i se cons idera el corriemiento ant es 

men c j_ onado, c on 11.65% de la r adj_actividad total. El pi co "b" con 

aprox imadament e 26.14% de la radj_actividad total, corresponde al 

compuesto "B" del cromatograma medido en el detector de masas. 

Una vez que sale este pico "b" empieza a salir el re s to del mate­

r ial r adiactivo poco a poco con tiempos de ret ención gr andes s in 

definirs e ningún pico en particul ar. Est o puede deberse a do s cay 

s as: l a primera es que tratándose de pro duct os l ibres de porta­

dor s e c omport an de una manera diferente a l os compuestos macro s ­

có picos y la s egunda que posiblemente se nece s ite trabajar a tem­

peratu ra más alta para definir los Picos de los nuevos pr oductos; 

es to 1H timo no se pudo efectuar en el cromatógrafo usado ya qu e 

s e trabajó a la temperatura .máxima que permite el equipo. 



V • D I s e u s I o N y e o N e L u s I o N • 



32 

DISCUSION Y CONCLUSION 

DI SCUSION: 

Como me dida de seguridad el cromatógrafo de gases em ple ad o t y 

vo que instalarse dent ro de una campana de extracción, ya que el 

difenil selenio es un compuesto alt amente tóx ico. Ver figura 2. 

El cromatógrafo de gaPes en sí se modificó en al gunas de sus 

partes: 

Debi do al al to punto de · ebullición del di fenil s elenio se tr-ª 

bajó a temperaturas elevadas; por lo mi s mo l as entradas a la 

cámara de inyección s e cubrieron con t ap ones de teflón, los 

cuales re s isten altas temperaturas. 

Regul ado re s de flujo.- El aparat o tiene reemplaz ados los re­

gul a dores de presi ón originales por regul adores de flujo, 

qu e mantienen c onstante el f l ujo mediant e una variación de 

pre Eión a la entrada de l a columna. El sis t ema t i ene la vent-ª 

j a de propic i a r una mejo r re pr odu cibilidad l e los pic os crom-ª 

tográ! icos (17). 

A l a s alida de l a s c ol umnas del c romatóg r a1 0 y a cont inua­

ci ón del det ect or de masas se adant ó un tubo de cobre de 15 

cm de longitud, el cual s e colo c ó dentro de un horno r egulado 

por un reóstat o. Ver f i gu r a :, • 

CONCLUSION: 

Por l os re sult ad os obteni dos se pue de de cir que l a mayor n::i.rte 

de las molé cul as de difenil s el en i o afec t adas nor la rea cc ión 

(n ,f) camb i an de forma químic a ya qu e sólo un ll.b5% de l a r ad i aQ 

tividad total se encuentra en fo r ma de di f enil s elenio. Esto mue~ 
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tra que l os efe ctos del retroces o produci dos, npr l a de s exc i tac ión 

de los núcle os comnu estos de s eleni o, r ompen la mayor parte de 

los enl a ces qu ímicos , dej ando en libertad los át omos r adiactivos 

de selenio que probabl emente se re combinan nos teri ormente con o­

tros radic ales o con otras molécul as para fo r mar compue s tos qufmi 

cos nue vos. La razón por l a que no s e obs ervan es tos compuestos 

nuevos en el croma tog rama de masas es qu e l a pr obabilida d de que 

s e lleven al cabo las reacci ones nuclea res es muy pequeña; por lo 

que pos i blemente uno de cada 1010 áto.mos de s elenio s e reactiven. 

Una concentración tan baja de mol é culas no pu-ede obs erva rse en un 

c romat ogr ama de mas as , en cambio en el r a6ioc romatogrcl.II1a si se ve 

la ac tividad dete ctada en fracc iones p e ~ueñas de átomos . 

Debido a las pequeñ í s imas canti dades de l os nuevos c ompue stos 

químicos f orm~·- d o s no ha si do nos i ble , has t a el mo mento, determi­

na r su identidad. Pero podría pensar s e en l a posible forma ción de 

c ompue st os com o el difenil di sel enio po r tíle dio de las sigui ent es 

reacc i ones (1 8 ,19): 

(C
6
H

5
)
2

Se (n, 1) (C
6
H

5
)
2

Se 
lit 

lle c
6
H

5
Se• C H • (C

6
H

5
)
2

Se -- + 
b 5 

C6H5• + C6H5 -- CbH5-C6H5 

C
6

H
5

Se· + c
6
H

5
Se . ---.. C

6
H

5
Se-Se C

6
H

5 

•indica que el át omo ~ stá radiac t ~ vo . 

Esto último daría c omo re ~ ult ad o otro nuevo es t udio, _s i es f ag 

tible la pre par ac ión en el laboratorio de compue s tos como el dife-

nil di s elenio . 
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