
第 31 在第 2 期
1994 年 5 月

四川大学学报〈自然科学版〉
Journa1 of Sichuan Vniversity Natural Scien但因ition

放射性核素口lIn及山InC13 注射液
制备方法的研究六

用德海
(原于核科学技术研究所)

Vol. 31 No.2 
May 1994 

摘要 用 HDEl王P 并以正庚统为稀释剂从存在大量的 A且(1)和Cu(:a: )的硝酸溶液中萃

取同Ii)。研究了In(盯在两相之间的分配比与酸度、HDEHP 浓度及 ln( JI[)含量的关系。用

不同浓度的盐酸从有机相中反萃取In(m ).并测量了In( m)的回收率。从回旋加速器内靶装

置上，用 α位于辐照的镀银靶物质中，分离出高纯度、无载体的ll1In.并制成了ll1InCb 注射液。

关键词锢，分配比，电镀银靶，累计流强.

中固法分类号白，261.RB17.9

lllIn在基础核医学和临床核医学中有着广泛的用途[1-8J ，是公认的重要核京之→。我们利

用回旋加速器进行了11lIn[ι11J的制备和将其制成11lInCl3 注射液的研究。

1 实验部分

1. 1 试剂与仪器

1. 1. 1 试剂， HDEHP 为化学纯，按文献[12J纯化。正庚皖、金属铜片、氯化银、亚铁氟化挥、氢

氧化挥、硫氨酸锦、聚乙二碎和碳酿何为分析纯。盐酸和硝酸为优级纯。银板、自金丝和自主片
的纯度为 99.99% • 

1. 1. 2 仪器 800 型电动离心机;康氏电动振荡器，WXY-401 型原子吸收分光光度计，Ja时1-

Ash 等离子体直读光谱仪;曰Ge-ADCAWM-IBM8192 道 y 谱仪系统;1. 2m 回旋加速器;自动上

卸内靶装置。

1. 2 实验方法

1. 2.1 萃取实验方法 萃取实验分 4 组，每组有 5 只萃取管。把 200μ以体积为 lmL的 h

(m) 、CU( 1) 、 Ag( 1 )和 Fe( m)分别置于各组萃取管中，然后分别加入等体积 (2m日不同浓度

的 HNOs 榕和再分别加入等体积 (3mL) ，不同浓度的 HDEHP'溶剂萃取振荡 15min ，离心

2min.分相之后，取出水相置于相应的萃取管中，用原子吸收分光光度计测运各萃取管中水相

的元素含量。

1. 2. 2 lllIn的分离及口1InCla 注射液制备的实验方法 在以铜为衬底的靶头上电镀银(按文
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献口3J黄血盐镀银的方法〉。电镀银的量为 4.5g(银的镀层按 α粒子的射程计算〉。把电镀好的

银靶放置在1. 2m 回旋加速器内靶装置上，并将装有电镀银靶头的靶抨伸入到 1. 2m 回旋加

速器的 D型盒内 450cm 处。靶头旋转速度为 24'"'-'&Or/s。最大水压 1 1. 75kg/s。用能量为 24'"'-'

25MeV，束流强度为 150.......200μA 的 α 粒子去轰击镀银靶头，累计束流强度为 1200'" 1500 

μA.h。从辐照后的电镀银靶中分离出口1In，进一步制备成111InCla 注射液，取样进行放射性活度

测量和非放射性杂质元素含量的测量。

1. 2. 3 计算公式

(1)式中 D 为分配比。

2 实验结果和讨论

2. 1 萃取机理

D= 有机相中金属离子陈度
水相中金属离子浓度

(1) 

In~在十 3 (HX)2(O)守主H卢ÙC6(O) 十 3H?;;) (2) 

在有机相中金属离子放度增加，可能有In-J王DEHP 配合物聚合体形成。即

HaInX6(Ol + In站十 2(HX)2(Ol~H.In2X10(Ol +3H品 , (3) 

(3)式中

HX一-HDEHP ， X一一 (C8H110Z) POz, 但却z一一二聚禧剂，lt一一水相，。一一有机相。

由式 (2)和式(3)可以看到，In3+ 的萃取分别与酸度、锢离子浓度和 HDEHP 浓度有关。

2.2 In( m)的分配比与 HNOs 浓度的关系

实验所得 In( JI[)的分配比与 HNOa 浓度的关系，如图 1 所示。由图 1 可知 .In(班)的分配

比随即03 浓度的增加而下降，随回回P 浓度的增加而增加。对 In( m)的溶剂萃取，用低浓

度的 HNOs 溶液(2X 10-2mol/L)和较高浓度的 HDEHP (10X 10-1nol/L)溶剂是比较适宜的。由

于 HDEHP 对 Ag( 川、Cu( 1 )和 Fe( m)的萃取甚少，在图中未表示。

2.3 In( m)的分配比与 h 量的关系

当 HDEHP 放度固定在 10 X 10-smol/L 时，在几组 HNOs 溶液中，用 HDEHP 溶剂萃取

In( 11 )。实验所得In (II)的分配比 D 与In (II)量的变化关系，如图 2 所示。由图 2 可知，In

(11)的分配比 D 随In( 1II)量的增加而下降，随 HN03 浓度的降低而上升。
2.4 In( m)的固收率

分别称取 19 试样，经测量In( m)后，再在已知In(II)含量的样品中，分别加入 100吨的
In (m) ，并将该样品溶解在微热的 HNOs 溶液中，待冷却后，用二次蒸馆水将溶液稀释至 2X

10-2mol/L;并加入等体积(体积为 20-30mL)、浓度为 10 X 10-3mol/L 的 HDEHP 溶剂，萃取

振荡 15min，静呈 5四n，分相之后，除去水相(用体积为 20-30mL浓度为 2.X 10-2molj.L 的

HNOg 溶液去挽涤有机相 HDEHP(洗涤 2 次) ，除去水相)。然后取体积为 20mL，浓度为 lmol/L

的 HCl 溶液放入容器中去反萃取In( m) ，用原子吸收分光光度计测量反萃取被中In( m)的含

量，所得结果如表 1 所示。
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表 1 ln( m)的目收率

样品编号
样品中 ln 含量 加入 h 量

(μ.g) (μg) 

1 -1 88.5 100 

1 -2 92.0 100 

1 -3 92.5 100 

1 -4 90.6 100 

1 -5 88.6 100 

平均回收率

2. 5 模拟实验

120 200 

μg 

因 2 In( m)的分配比与 h 量的关牟

HDEHP 浓度为 10 X 10-3 (mol .L-I) , 
回'l"03 浓庄 (mol. L- l): 

1一一-2X 10-', 
2一一-4XI0-2 ， 3-一-6XI0-2 •

测得总 ln 量 h 的回收率

(μ.g) (%) 
181. 5 96 

180.5 94 

185.5 96 

178.5 94 

178.6 95 

95士 1

为了模拟真实情况，我们将溶液中各元素的含量加大若干倍，即 Ag( 1 )的用量为什.5---

5.0)XI06吨 ，Cu(:a: )的用量为 (3-3.5) X 1 0611g ,In ( BI)的用量为 2X 102吨 ， Fe( BI )的用量为 (3

-5)XI0吨。实验分批进行。每批实验时，把上述各元素置于体积为 100mL的烧杯中，再加入

浓度为 7mol/L 的 HN03 溶液，并加热溶解，待溶液冷却之后，用二次蒸锢水将 HN03 溶液的浓

度稀释至 2X 1 0-2mol/L ，又再把溶液转移到 I 号萃取容器中，按上述条件进行萃取，分离。所

得的In(:H[)的化学产额如去 2 所示。

2.6 在铜衬底的靶头上电键银

按 α 粒子在银中的射程计算，在以铜为衬底的靶头上，电镀银的镀层厚度为 3.7g/cmz •
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2.7 人射粒子 α 能量的选择

按文献[1 4J.反应截面与 α位子能量的关系如图 3 所示。虽然l09Ag (a. 2n)lllIn的反应截面

犬，但会有较多的 1000In和 10!lCa生戚，而它们的半衰期极短，所以，如能适当选择切在子的能量，

就可得到纯度较高的放射性核索111In o 我们认为 α植于能量最佳值为 25~26MeVo

表 2 In( m)的化学产翻

实验编号
加入Ag量 加入。1 量 加入 Fe 量 加入 In 盘 InC m)的化学

(昭) (四) (μ.g) (陪) 产额(%)

5.0XI06 3.0XI06 5XI0 2XI02 96.0 
E 4.7X10. 2. 8X 10. 4X10 2X10' 95.0 
E 4.5X10. 2.5XI0. 4XI0 2XI0' 97.0 
W 4.6XIOð 3.0XIOð 3XIO 2XIOZ 96.2 

平均值 96.05土 0.95

2. 8 lllIn的放射化学分离

将从回旋加速器中卸下的已被 U 粒子轰击的镀银靶头置于 20mL 1 ! 1 的 HNO~ 溶液中，

进行加热溶解，直到银的镀层全部溶解为止。待溜谊冷却后，过路，并将插班稀释至 2X

10-zmol/L 后，再转移到 I 号分离器中 F将 20mL 踉度为 10 X 10-3mol/L 的 HDEHP 溶剂加入到

I 号分离器内，萃取 15m恼，静置 5min，分层之后去掉水相(分两次用 20mL 浓度为 2X

10-2mol/L 的 HNOs 椿液去洗涤 HDEHP，去掉水扣。往有机相 HDEHP 溶剂中加入体积为

20mL浓度为 lmo1/L 的 HCl 溶液，从有机相 HDEHP 中去反萃取111m。反革取时间 15mi口，静置

分层 5min o 分层后，取出水相。

2. 9 lllInCh 注射液的制备

将上述从 HDEHP 溶剂中反萃取!lIIn后所得的反萃取溶液置于 100mL 的烧杯中，加热蒸

发近干，冷却后再加入 1mol/L 的 HCl 溶班 5mL，再加热近干，冷却后，又加入 5mL 灭菌生理盐

水，将 pH 调至 5，用 O. 45μm 的微孔漏斗过裙，并将掳液置于高压消毒器中，在 137. 3kPa 和

120'C下消毒 30min.

2.10 I吨nCls 注射法桔素纬度的剧量

取 3μL lllIn Ch 注射液，置于有机硅璃困盘的小孔中，用红外灯烘干之后，置于 HPÛe

ADCAMIM-IBM819 2 道 y 谱仪系统对 30keV~2. 3MeV 能量范围内的 γ 核素进行全谱测量分析

(该系统的积分本底为 120岳阳，FWHM 为 1. 87keV{)\f 60(;Q 1. 331v!eV) ，峰康比为 5~ • 1 ，相对效

率为 30% ，并于 1988 年经中国计量科学院进行过能量和效率的到度)。测量结果如图 4 所示。
lllIn的放射性产额为 4.4 X 106Bq.μA-l. h- I 。
2. 11 lllInC13 注射液中非放射性杂质元素含量的测量

取l1lInCIs 注射液 5此，放置到 l IlL'1 (Tl/ 2::;:: 2. B出〉全部衰变之后，用 Ja...'Tcll- Ash 等离子体主

读光谱仪测定其每d注射被中非放射杂质元素的含量，结果为 2

cu三二 0.04皑白至0.15μg Ag豆2吨。
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结论

1. In( 11 )的分配比 D随即Os 浓度的增加而下降，随四四P 浓度的增加而增加。

2. In( JI)的分配比 D 随In( m: )量的增加而下降。

3. In( m:)的回收率一般在 90%-96%之间，平均回收率为 95%0

4. 在电镀银的装置中，.iE极为钳金丝制成的凹型结构，可使电镀工艺大为简化。电镀液的

配方用黄血盐镀银的方法，可以满足镀银的要求。在以铜作衬底时电镀的银靶头，不仅能长时

间地酣辐照，而且热稳定性能良好。

5. 方法简便、可靠，操作时间短，回收率高，所得到产品的非放射性杂质元素含量低。 111In

(1[)的放射性产额高，能形成批量生产lllInCls 注射液的能力。
In (l71..0keV) 
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THE RFSEARCH OF THE PREPARATION METHOD OF 1HE RADIOACTIVITY 

NUCLEUS lllIn AND THE l11InCh INJECTION SOLUTION 

'ZlIaU Dehai 

(Institute of N uclear Science and Technology) 

Abstract The distribution ratioes of In ( m ) between org创lic and aquωus phases in tlle solvent 

extraction of In( m) with HDEHP are determined. The distr!bution rat!oes of In( m ) decre且也因 the

acidity inα'eases ，姐αeases as the HDEHP concentration increases and decreases as the ln ( m ) 
concen世ations increases. The In( m ) in the organic phase can be back extracted with HCI solution of 

various concentrations. when the In ( m) in the organic phase is back extracted with lmoll L 

hydroChlotic a~id solution , the back ex仕action yield is in the range ftom 95 %士 1 % to 96.05%土

0.95%. 

The α，-particale energy is selected in the range of 24"" 25MeV. The cumulative charge quantities 

of α，-paricle bearns bombarding the electroplating silver target are in the range of 1500μA • h~200μA 

• h. The radiochemical separation of the lIIIn is carried out with the HDEHP solvent extraction from 

the irradiated electroplating siIver 饭rget. The radioactivity yield of 111In is 4. 4 X 106Bq .μA-l.h-1 • 

白1e impurity elements contained in 1mL of lIIInCI~ injωtion solution are Cu至 0.04吨 Fe<O. 15 ug 

and Ag豆2闯·

Key words Indium (In), distribution ratio , electroplating silver target , cumulative charge 

quantítíes. 




