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Introduccion:

Las pilas agotadas son un tipo de residuo sélido urbano que al ser arrojado junto con la basura
comun, sin separar y mucho menos tratar, resulta uno mas de tantos residuos contaminantes
para nuestro medio ambiente. Afio a afio crece la preocupacion por tratar de eliminar esta fuente
de metales y quimicos corrosivos que, cada vez en mayores cantidades, termina en los rellenos
sanitarios sin tratamiento previo alguno.

La finalidad de este trabajo es la de verificar que el método propuesto para determinar
cuantitativamente el contenido de Manganeso y Zinc en lixiviados resultantes del proceso de
recuperacion de metales en pilas agotadas por Espectroscopia de Absorcién Atdbmica, atomizacion
por llama aire-acetileno, es apropiado para este propésito.

Dicho proceso de recuperacion consiste en la biolixiviacion indirecta de la parte interna de pilas
alcalinas y de cinc-carbdn agotadas. La biolixiviacion es la extraccion de metales de minerales (en
este caso las pilas) utilizando microorganismos, en este caso es indirecta porque la produccion del
medio acido reductor (el medio lixiviante) y la biolixiviacion de las pilas se realizan en dos
reactores diferentes. En un reactor tipo tanque agitado las pilas se ponen en contacto con un
medio acido reductor compuesto principalmente por acido sulfrico y politionatos que es producido
por unas bacterias acidofilas: Acidithiobacillus thioxidans cultivadas previamente en un biorreactor
tipo air-lift relleno con azufre elemental que actia como sustrato y soporte.

Los parametros a evaluar en la validacién del ensayo son:

v’ Linealidad de la curva de calibrado: Se evaluara la habilidad del método para obtener
resultados que sean directamente proporcionales a la concentracion del analito en los
lixiviados resultantes del proceso de recuperacion de metales en pilas agotadas

v' Rango lineal de trabajo: Se busca establecer los niveles minimo y maximo de analito, en
el que se ha demostrado que este se puede determinar con precision, exactitud y
linealidad con el método seleccionado.

v’ Precision: Grado de acuerdo entre resultados de ensayos independientes obtenidos bajo
condiciones establecidas. Se evaluara en condiciones de Repetibilidad (r) para el rango de
trabajo.

v’ Veracidad: Expresa la cercania de la medida de un conjunto de resultados al valor
verdadero. Se evalua como la Recuperacion (%R) y Sesgo (sg).

v Selectividad o Especificidad: Se evaluara la confiabilidad de la medicién del analito en
presencia de interferencias.

Materiales y métodos:

Con el objetivo de verificar la aplicabilidad del método de ensayo propuesto para determinar
cuantitativamente el contenido de Manganeso y Cinc en lixiviados resultantes del proceso de
recuperacion de metales en pilas agotadas, se disefia el plan de trabajo presentado en la Tabla
1.



Para esto se prepararon en laboratorio las soluciones madre correspondientes a cada metal a
partir de sulfato de manganeso y cinc metalico. El blanco de matriz fortificado y el blanco de matriz
corresponden al medio 4cido reductor producido por las bacterias en el biorreactor con y sin
agregado de analito respectivamente.

Tabla 1: Plan de estudio validacién de Mny Zn

Linealidad-Rango lineal Repetibilidad (r) Veracidad (%R) Selectividad

6 ptos. por triplicado 10 determinaciones | 10 determinaciones Se analizan
por triplicado de por triplicado de a) Blanco de matriz
blancos de matriz blancos de matriz b) Blanco de Matriz
fortificados a dos fortificados a dos fortificada.
concentraciones concentraciones

Todas las muestras fueron medidas en un Espectrémetro de Absorcion Atémica Perkin Elmer
Modelo 3110. Las condiciones experimentales fueron las detalladas en la tabla 2.

Tabla 2: Condiciones de Medida.

Mn Zn
Linea de absorcion (A\) nm 403.1 307,6
slit 0.2 0,7
Corriente de Lampara catodo 25 15
hueco (MA)
Relacion aire-acetileno 3.0:2.5 3.0:2.5

El intervalo de trabajo elegido para el Zn fue de 991,84 mglt*a 6942,88 mglt* y para el Mn el
intervalo de trabajo de interés fue de 10.23 mglt* a 51.15 mglt*.

Resultados y discusidn:

Para evaluar el grado de correlacion entre la respuesta del instrumento frente al cambio de
concentracion del analito en solucion, se preparan soluciones de cada uno de los analitos a
diferentes concentraciones. Se miden y se registra la respuesta del instrumento para cada una de
ellas.

Los resultados obtenidos fueron analizados y graficados como Absorbancia vs. Concentracion con
el programa de andlisis de datos y graficos Origin. Para determinar la ecuacion que mejor describe
la relacion entre ambas variables se llevo a cabo un Analisis de Regresion Lineal. Se evaluaron
valores de ordenada al origen (a), Pendiente (b), la Desviacién Estandar de la Ordenada al Origen
y de la Pendiente s. y S, la Desviacion Estandar de los Residuos Sy, R? ajustado. Ademas se
completd el estudio con un F-test y t-test. Los gréficos de la curva que mejor ajusta los datos y el
Gréafico de Residuos se muestra en el Figura 1a para el Mn y Figura 1b para el Zn.
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Para estimar la concordancia entre los resultados de medida del ensayo y el valor aceptado como
referencia se preparan 10 blancos de matriz fortificados a dos niveles de concentracion dentro del
rango de lineal de trabajo: 3471,44 mglt* y 4959,2 mglt*para el Zny 10,23 ppmy 51,15 ppm para
el Mn. Para el Zn los % R hallados se encuentran entre 86,45 % y 102,37% para el nivel mas bajo
y entre 95,93% y 102,33% para el nivel mas alto. En el caso del Mn los % R hallados se en
encuentran entre 103,42 % y 113,98%, y entre 83,71 % y 92,24 % para cada nivel
respectivamente.
El grado de acuerdo entre los resultados de ensayo cuando estos se miden en condiciones de
Repetitividad (r):

* mismo laboratorio

* mismo equipamiento

* Unico analista

* mismo método



* misma muestra
* intervalos cortos de tiempo

se calculara a partir del RSDr (%CV) de las medidas a los niveles de concentracion elegidos
anteriormente para ambos metales. Los valores de %CV hallados para el Zn fueron 3,05y 9,00
para el Mn fueron de 2,23y 2,59.

Se analizan simultdneamente Blancos de reactivos, Blanco de matriz, Blanco de Matriz adicionada
con concentraciones conocidas de analito puro.

Las sefiales del Blanco de reactivo y del Blanco de matriz son despreciables frente a la sefial de la
Matriz adicionada con concentraciones conocidas de analito.

Conclusiones:

Los resultados obtenidos a partir de los estudios realizados nos permiten postular que el método
propuesto para determinar cuantitativamente el contenido de Manganeso (Mn) y Zinc (Zn) en
lixiviados resultantes del proceso de recuperacion de metales en pilas agotadas por
Espectroscopia de Absorcion Atémica es el adecuado.
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