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DE'_I‘ERMINAQKO DE IMPUREZAS RADIOATIVAS EM COMPOSTOS MARCADOS COM

10D0-131 PELO EMPREGO DA CROMATOGRAFTA EM CAMADA DELGADA.

Bruno Strufaldi*; Emflio Engelstein®*; Aldo E.A. Mitta** e
| José Carlos Barbério* ,

,

RESUMO

‘08 auvtores empregam & técnica de cromatografia em camada delgada para o contrdle
radioquimico de quatro substincias marcadas com 1311, de interésse médico-bioldgico: Iodo=
“ antipirina, Polivinilpirrolidons, Insulina e Hormdnio de Crescimento Humano, V;rifim que
.8 téenica é bastante rdpida e sensivel para a separacao da inp@eu radioquimica presente
(131 ‘

clusm ser s técnica aplicével aos ensiios rotimeiros para contrdle de marcagiio das substdn

I). Ea todos os casos foi poseivel uma separago muito nitida dos componentes. Con-

cias estudadas,

SUMNARY

The authors employ the thin‘layer chrosatography technique in the radiochemical
control of four substances of medical and biological interest labelled with 1311:
Iodineintip:lrine , Polivinylpirrolidone, Insuline and Buman Growth Horlone. This
technique was found to be of rlpid execution and sensible for the sopmtion of the remain
ing radiochemical inpurity ( ). ‘In a.l.l cages 8 very sharp separation of the components
was feasible. The authors conclude that the techniqm is applicgble-as a routino tut for

control of the labelling of the aubstances studied,

SUMARIO . o , NG

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

131
radioquimico de cuatro substancias marcadas con 3 I, de interds médico-biolégico: Iodoan~

Trabalho efetusdo durante a permanéncie do Dr, Aldo E.A, Mitta, da Agéncia Internacional
de Energia Atomica,, junto a Divisao de Radiobiologia, do Inatituto de Energia Ato-icn. de
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em 1963, e posteriormente publicado no Relatério n? 129 da 4,I,E,4,,



tipirina, Polivinilpirrolidona, Insulina y Hormona de crescimiento husano, Verifican que la
técnica es bastante rapida y sensible para )a separacién de la impureza radioquimica presen
te (1311). Fn todos los casos fue posible una separacidn muy nitida de los componentes, Con
cluyen que la técnica es aplicable a los enseyocs de rutinas para control de la marcacidn de

las substancias estudiadas,

INTRODUCAO

A cromatografia em camada delgada surgiu em 1938, com os
trabalhos de IZMATLOV e SHRAIBER(l). Em 1949 MEINHARD e HALL( ) in
troduziram a técnica que denominaram "microslides™ e, dois anos.

mais tarde, KIRCHNER e colaboradoreo(i) criavam os "chromatostripes®

rEm 1954, REITSEMA(L) utilizava os "chromatoplates" em substituigao
as téenicas até entao, desenvolvidas. Somente em 1956, com as téc-
nicas introduzidas por STAHL, o método po%;)ser difundido e aplica

do sos mals diversos setores das cien01as

SNYDER e-MANGOLD, trabalhando separadamente, aplicaram a
téenica aos compostos radiocativos, com a finalidade de eliminar im
purezas radioativas dos compostos de carbono e tr{tio, e gorduras

(6)(7)

marcadas do tipo trioleins 1511, respectivamente

Baseados nos mesmos princ{pios, em 1963 iniciamos na Di
visao de Radiobiologia, algumas técnicas de separagao cromatogréfi

ca em camade delgada.

A ol A
Nosso interesse recaiu em quatro substancias de importan

cia médico-bioldgica, que haviamos "marcado” com 131,, Todogntipi-
rina, Polivinilpirrolidona, Insulina e Hormonio de Crescimento Hu-

mano.

PARTE EXPERIMENTAL

131

Iodoantipifina - T

0 composto fol marcado por nds mesmos, com alta ativida-

(8)

‘de especifica o
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‘Para o desenvolvimento do cromat§gréma, empregou~se co-
mo solvente ume mistura constitufda de Cloroférmio-Toluol (80:20)
e placas de Kieselgur G. Merck, com aproximadamente 250 micra de
. espessufa.io tempo de corrida foi de 25 minutos €, nestas ,cbndi
goes, o solvente migra rapidamente e arrasta a Iodoantipirina,dan
do um Rf aproximado de 0,85, enquanto a impureza radioqu{mica per
menece na origem (Rf = 0,00). Utilizou-se como revelador pars a.
Todoantipirina o reétivo de Draggendoff(g), que ds cgr vermelho-
-laranja; para revelar o iodeto, usou-se acetato de chumbo, que

dé coloragao amarela.

Pers a determinaggo das stividades, as placas depois de .
sgéas‘egreveladas, foram divididas em U setores e cada um deles
transferidos separadamente para tubos de pléstico, para contagem
em cintilador de pogo. |

Os resultados se encontram na Tabela I, discriminados
na seguinte ordem:

Tubo 1 - Regifio do iodeto (“9°T)

Tybo 2 - Regigo intermedidria

Tubo 3 =~ Regiao da Todoantipirina (1511)
Tubo 4 - Regiao de "back ground"
TABELA I
Tubos e T.A.+1271ePlr 1.4 131, 1RTLA5Y g g 13100270
1 83.192 cpm  262.587 epm 346 cpm
2 219 cpm - 642 cpm G 471 epm
3 206 ecpm - 11.973 ecpm 8.996 cpm
)i 190 epm L7 epm Lz0° cpm
Polivinilpirrolidona - 1511

Esta substancia, também, fol marcada ne DRB, IEA.

;



, . Para o ensaio cromatografico em camada delgada, usou—se
7Lum solveﬁte por nos elaborado, constitu{do de’ Fenol-Citrato  de
,sodio-Fosf&to monossodicoﬁAgua (100 6,3 3,Ts 100) Agitou-se a8 mis
1tura e separou-se a camada inferior, utilizada como solvente.lf A
'%placa usada foi de Silica Gel Merck de 250 micra de espessura‘ e
“?o tempo de corrida igual a 35 minutos. Para o 1odeto obteve-se um _
k,Rf aproximadamente igual a 0,95 e para a polivinilplrrolidona IEI,
um RE igual & 0,00. 3
: ' (10)

alcoolica de: iodeto de bismuto, que da com O mesmo uma coloragao

Como revelador para o PVP » utilizou-se ums, . solugao

vermelho-laranja, para o iodeto, solugao de acetato de chumbo.

Ha Tabela II s8o apresentados os resultados obtidos, se
guindo-se o mesmo esquema anterior.

‘Tubo 1 ~ Regiaq do PVP

Tubo 2 - Reglao intermedidria
Tubo 3 - Reglio do lodeto (0oT)
Tubo 4 ~ Regiao de "back ground®

TABEIA IT

Tubos n9, PVP+l?7Itl;;I ' PVPlBlIf127I§l5lI PVP131 127

1 420 cpm 37.821 opm - 22.988‘cpm
2 279 cpm 608 cpm - : 335 cpm
3 137.212 cpm 126.376 cpm 943 cpm
N " 301 cpm , 287 cpm _ 326 cpm
_ ‘ ©
© Insulina - 1511 e Hbrmanio de Cresciﬁentq Humano —:1311 :

Para a marcaqao destas substancias utilizou-se a téecnica
de microdifusao( ) . Para o desenvolvimento dos cromatogramas. ,
usou-se como solvente uma mistura de Acetona.n—Butanol.Amoniaco
conc.:Agua (65:20:10:5) <l2). As'placas foram preparadas com S{li-
ca-Gel Merck, de 250 micra de espessura e o tempo de corrida foil



iguaila 25 minutos. Em ambos os casos, utilizou-se a ninhidrina co
mo revelador, aqueeendo—se as placas a 120°%¢ (especialmente para o

Hormonio de Crescimento); para o iodeto 131

I, solugao de acetato de
chumbo. Os correspondentes Rf foram, 0,00 para as proteinas e 0,6-

-0,7 para o iodeto.

As tabelas III e IV apresentam os resultados obtidos, se
guindo-se os esquemas ja descritos.

“Tubo 1 - Regiao da Insulina - Hormonio de Crescimento’
Tubo 2 - Regiao intermedidria f

Tubo 3 - Regiao do iodeto (131 I)

Tubo 4 - Regiao de "back ground"

- TABETA IIT

Tubos n¢ Ins.0127I+131I Ins.;311f1271+1511 Ins.1511+1271
1 %09 cpm 106.546 cpam 129,516 cpm
2 256 cpm . 664 epm . . 500 cpm
3 54.657 cpm 44,560 ecpm 2.922 cpm
b 341 cpm 655 cpm .. 641 cpm

TﬂBELA IV

Tubos ne  H.C.s 2T S S Rt Rl R T Rl Rl
1 339 cpm 37.773 cﬁm - 28.672 cpm
2 400 cpm 563 cpm f‘ 452 epm
3 160.256 cpm 162.526 epm © 1.561 cpm
L

523 cpm 352 cpm 259 cpm
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