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DETERMIKAÇÃO DE IMPUREZAS RADIOATIVAS EM COMPOSTOS MARCADOS COM 

IÔDO-131 PELO EMPREGO DA CROMATOGRAFIA EM CAMADA DELGADA. 

Bruno Strufaldi*; Emílio Engelstein** j Aldo E.A. Mitta' 

José Carlos Barberio* 

RESUMO 

Os actores empregam a técnica de cromatografia ea camada delgada para o controle 
131 

radioquíaico de quatro substâncias marcadas com I, de interesse médico-biológico: Iodo-

antipirina, Polivinilpirrolidona,Insulina e Hormônio de Crescimento Humano. Verificam que 

.a técnica é bastante rápida e sensível para a separação da impureza radioquimica presente 

131 

( I). Em todos os casos foi possível uma separação muito nítida dos componentes. Con­

cluem ser a técnica aplicável aos ensaios rotineiros para controle de marcação das substân 

cias estudadas. • 

SUMMARY 

The authors employ the thin layer chromatography technique in the radiochemical 

131 

control of four substances of medical and biological interest labelled with 1: 

Iodineantipirine, Polivinylpirrolidone, Insulins and Human Growth Hormone. This 

technique was found to be of rapid execution and sensible for the separation of the remain 

131 0 

ing radiochemical impurity ( I). In all cases a very sharp separation of the components 

vas feasible. The authors conclude that the technique is applicable as a routine test for 

control of the labelling of the substances studied. 

SUMARIO . * © 

Los autores utilizan la técnica de cromatografia en capa delgada para el control 

131 
radioquimico de cuatro substancias marcadas con I B de interés médico-biológico: Iodoan-

Trabalho efetuado durante a permanência do Dr. Aldo E.A. Mitta, da Agência Internacional 

de Energia Atômica, junto à Divisão de Badiobiologia, do Instituto de Energia Atômica de 

São Paulo. 

Apresentado ao Congresso de Utilização de Reatores de Pesquisa, realizado em São Paulo , 

em 19é3, e posteriormente publicado no Relatório n» 129 da A.I.E.A., 
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tipirina, Polivinilpirrolidona, Insulina y Hormona de crescimiento humanoo Verifican que la 

técnica es bastante rápida y sensible para la separación de la impureza radioquímica presen 

131 , , 

te ( i). En todos los casos fue posible una separación muy nítida de los componentes. Con 

cluyen que la técnica es aplicable a los ensayos de rutinas para control de la marcación de 

las substancias estudiadas. 

INTRODUÇÃO 

A cromatografia em camada delgada surgiu em 1938, com os 

trabalhos de IZMAILOV e SHRAIBER^. Em 19^9 MEINHARD e EÃLlS2^ in 

troduziram a técnica que denominaram "microslides" e, dois anos 
u (*>) mais tarde, KIRCHNER e colaboradoresVJ J criavam os "chromatostripes!! 

Em 195^, REITSEMA^ utilizava os "chromatoplates" em substituição 

às técnicas até então, desenvolvidas. Somente em 1956, com as téc­

nicas introduzidas por STAHL, o método pode ser difundido e aplica 
(5) 

do aos mais diversos setores das ciencias^ 

SNYDER e MANGOLD, trabalhando separadamente, aplicaram a 

técnica aos compostos radioativos, com a finalidade de eliminar im 

purezas radioativas dos compostos de carbono e tritio, e gorduras 

marcadas do tipo trioleina ^ " ^ 1 , respectivamente 

Baseados nos mesmos princípios, em 19&3 iniciamos na Di 

visão de Radiobiologia, algumas técnicas de separação cromatográfi_ 

ca em camada delgada» 

Nosso interesse recaiu em quatro substancias de importan 

cia médico-biológica, que havíamos "marcado" com ^^Is Iodô gitipi-

rina, Polivinilpirrolidona, Insulina e Hormônio de Crescimento Hu­

mano. 

PARTE EXPERIMENTAL 

131 
IodoantipIrina - I 

0 composto foi marcado por nos mesmos, com alta ativida-
tr>\ 

de especffica^ . 
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Para o desenvolvimento do cromatograma, empregou-se co­

mo solvente uma mistura constituída de Clorofórmio-Toluol (80:20) 
e placas de Kieselgur G. Merck, com aproximadamente 250 miera de 

espessura. 0 tempo de corrida foi de 25 minutos e, nestas condi 

ções, o solvente migra rápidamente e arrasta a Iodoantipirina,dan 

do um Rf aproximado de 0,85, enquanto a impureza radioquímica per 

manece na origem (Rf ~ 0,00). Utilizou-se como revelador para a 

Iodoantipirina o reativo de Draggendorf ̂ \ que dá cor vermelho-

-laranja; para revelar o iodeto, usou-se acetato de chumbo, que 

dá coloração amarela. 

Para a determinação das atividades, as placas depois de 

secas e reveladas, foram divididas em h setores e cada um deles 

transferidos separadamente para tubos de plástico, para contagem 

em cintilador de poço. 

Os resultados se encontram na Tabela I, discriminados 

na seguinte ordem: 

~ 151 
Tubo 1 - Região do iodeto ( i) 

Tubo 2 - Região intermediaria 
131 

Tubo 5 - Região da Iodoantipirina ( i) 

Tubo k - Região de "back ground" 

TABELA. I 

Tubos n? 

1 85.192 cpm 262.587 cpm 3I+6 cpm 

2 219 cpm 6k2 cpm • © ^71 cpm 

3 206 cpm 11.973 cpm 8.996 cpm 

k 190 cpm k97 cpm ^30 cpm 

Polivinilpirrolidona 1 3 1 , 

Esta substancia, também, foi marcada na DRD, IEA. 



Para o ensaio cromatográfico em camada delgada, usou-se 

um solvente por nós elaborado, constituído de Fenol-Citrato de 

sódio-Fosfato monossódico-Água (100:6,3:3,7J100). Agitou-se a mis 

tura e separou-se a camada inferior, utilizada como solvente. A 

placa usada foi de Sílica Gel Merck, de 250 micra de espessura e 

o tempo de corrida igual a 35 minutos. Para o iodeto obteve-se um 

Rf aproximadamente igual á 0,95 e para a polivinilpirrolidona 

um Rf igual a 0,00. 

Como revelador para o PVP^ 1 0^, utilizou-se uma solução 

alcoólica de iodéto de bismuto, que dá com o mesmo uma coloração 

vermelho-laranja; para o iodeto, solução de acetato de chumbo. 

Ha Tabela II são apresentados ôs resultados obtidos, se 

guindo-se o mesmo esquema anterior. 

Tubo 1 - Região do PVP 

Tubo 2 - Região intermediária 

Tubo 3 - Região do-iodeto ( 1 5 1l) 

Tubo k - Região de "back ground" 

TABELA II 

Tubos n . . PVI^W1! PVP^ 1!. 1 2 7! 

1 420 cpm 37.821 cprç 22.988 cpm 

2 279 cpm 608 cpm 335 cpm 

3 137.212 cpm 126»376 cpm 9^3 cpm 

k 301 cpm 287 cpm 326 cpm 

131 A 131 
Insulina - ^ I e Hormônio de Crescimento Humano - I 

Para a marcação destas substancias utilizou-se a técnica 

de microdif usão . Para o desenvolvimento dos cromatogramas, , 

usou-se como solvente uma mistura de Acetona:n-Butanol:Amoníaco 

conc.sÁgua (65:20:10:5) ^ 2 ^ . As-placas foram preparadas com SÍli-

ca-Gel Merck, de 250 micra de espessura e o tempo de corrida fbi 
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igual a 25 minutos. Em ambos os casos, utilizou-se a ninhidrina co 

mo revelador, aquecendo-se as placas a 120°C (especialmente pai'a o 

Hormônio de Crescimento); para o iodeto I, solução de acetato de 

chumbo. Os correspondentes Rf foram, 0,00 para as proteínas e 0 ,6-

-0,7 para o iodeto. 

As tabelas III e IV apresentam os resultados obtidos, SJJ 

guindo-se os esquemas já descritos. 

Tubo 1 - Região da Insulina - Hormônio de Crescimento 

Tubo 2 - Região intermediária 
~ 151 

Tubo 3 - Região do iodeto ( l) 

Tubo 4 - Região de "back ground" 

TABELA. III 

Tubos n9 

1 

2 

3 

4 

127 T 1 3 1 T Ins.* I* ̂  I 

409 cpm 

256 cpm 

54.657 cpm 

34l cpm 

_ 1 3 1 T 127 T 1 3 1 T Ins. I* I* I 

106.546 cpm 

664 cpm . 

44.560 cpm 

655 cpm 

i n s . 1 ^ ! . 1 2 ? ! 

129.516 cpm 

500 cpm 

2.922 cpm 

64l cpm 

Tubos n? 

1 

2 

3 

4 

TABELA IV 

H-C . . 1 2 7 ! . 1 ^ ! H . C . 1 5 1 ! * 1 2 7 ! * 1 ? 1 ! 

339 cpm 

400 cpm 

160.256 cpm 

523 cpm 

37.773 cpm 

563 cpm 

162.526 cpm 

352 cpm 

H . C . ^ I * 1 2 7 ! 

28.672 cpm 

*' 452 cpm 

I.56I cpm 

259 cpm 
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