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GLOSARIO  

 
o Control d e c alidad: es e l m ecanismo a t ravés d el cual s e r ealiza u n 

seguimiento estricto a los procedimientos de elaboración de un método, 

con la finalidad de mejorar la calidad del mismo, éste se realiza con la 

ayuda de  una serie de  herramientas y  acciones que  se emplean para 

detectar c ualquier tipo de e rrores, a  f in d e s olventarlos, to do e sto 

garantiza la calidad y el cuidado del servicio ofrecido al público. 

o Desviación estándar relativa: es el promedio de la lejanía de los valores 

obtenidos (lecturas) respecto del promedio dividido entre la media. 

o Exactitud: proximidad entre un v alor medido y  un v alor verdadero de 

una magnitud particular sometida a medición. 

o Jales: residuo q ue s e pr oduce e n e l pr oceso de  c oncentración de  

minerales en una operación minera. 

o Límite de cuantificación: la concentración más baja del analito que puede 

ser determinada con un ni vel aceptable de precisión de repetibilidad y 

veracidad. 

o Límite de detección: la  menor cantidad o  concentración de un analito 

que puede detectarse de manera f iable o  di ferenciada por un mé todo 

específico. 

o Material de referencia: material suficientemente homogéneo y estable 

con respecto a p ropiedades especificadas, establecido como apto para 

su uso pr evisto e n una  me dición o  e n un  e xamen de  propiedades 

cualitativas. 

o Material de r eferencia c ertificado: material d e r eferencia acompañado 

por l a documentación e mitida por un o rganismo a utorizado, que  

proporciona u no o v arios v alores d e p ropiedades e specificadas, co n 

incertidumbres y  t razabilidades aso ciadas, e mpleando pr ocedimientos 

válidos. 
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o Precisión: proximidad e ntre l as i ndicaciones o  l os v alores me didos 

obtenidos en mediciones repetidas de  un mismo objeto, o  de  objetos 

similares, b ajo condiciones especificadas de r epetibilidad y  

reproducibilidad. 

o Repetibilidad: precisión de medida en condiciones que incluye el mismo 

procedimiento de medición, los mismos operadores, el mismo sistema 

de medida, las mismas condiciones de operación y el mismo lugar, así 

como mediciones del mismo objeto o de un objeto similar en un periodo 

corto de tiempo. 

o Validación: procedimiento q ue examina l as características d e 

desempeño de  un  mé todo pa ra identificar y  e stablecer c ualquier 

limitación que pueda esperarse del método cuando se aplique a un tipo 

específico de muestras. 

o Veracidad: expresión de la proximidad de la media de un número infinito 

de resultados (producidos con el método) a un valor de referencia. 
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I. INTRODUCCIÓN 

 

Los laboratorios de ensayo requieren tener un sistema de gestión de la calidad 

eficaz y  e ficiente, dentro del cual la exactitud y precisión de los resultados 

analíticos sea un requisito fundamental. El uso de materiales de referencia que 

permitan c umplimentar e ste o bjetivo e s im prescindible. Un m aterial d e 

referencia ( MR) e s un ma terial s uficientemente ho mogéneo y  e stable c on 

respecto a p ropiedades e specificadas, e stablecido co mo ap to p ara su  u so 

previsto en una medición o en un examen de propiedades cualitativas. 

Existe una gran demanda de este tipo de materiales, que al no ser encontrados 

en el país se tienen que importar a un mayor costo, con tiempos de entrega 

largos y  co n matrices q ue d ifícilmente se  co mparan a los r equerimientos 

necesarios, por lo que los laboratorios deben escoger el material disponible en 

el mercado, aunque no siempre se ajusta a sus necesidades. 

A la fecha se han elaborado gran cantidad de MR de matriz artificial y de un 

solo elemento, los cuales son de gran ayuda para diferentes tipos de industrias 

químicas. Sin embargo, para el análisis de muestras complejas como suelos y 

jales no es posible utilizarlos como control de calidad eficiente, debido a los 

procesos d e i nterferencia q ue se  e ncuentran a l r ealizar l as mediciones 

analíticas, estas i nterferencias s on i nherentes en  este t ipo d e materiales y  

precisamente se encuentran con frecuencia en la industria minera. 

Por e sta r azón s e ha c omenzado a  e laborar MR  de  ma triz c ompleja y  de 

yacimientos n acionales, lo q ue f acilita l a co mparación con l os productos 

elaborados en el país ya que incluyen los mismos efectos interferentes. 

En específico los jales son residuos generados durante los procesos mineros. 

Estos residuos sólidos de la minería se depositan en lugares a c ielo abierto, 

por l o que  pueden ocurrir procesos de  l ixiviación hacia agua subterránea y  
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suelos lejos de los depósitos, esto trae como consecuencia la acumulación de 

metales pesados, e incluso su incorporación a la cadena trófica. En México la 

disposición y car acterización d e l os j ales se  e ncuentra normada se gún l a 

Norma Oficial Mexicana NOM-141-SEMARNAT-2003. 

 

 

  

••• 
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II. JUSTIFICACIÓN 

 

Actualmente los l aboratorios d e cal ibración y  e nsayo q ue se  acr editen e n 

México, deberán hacerlo basándose en la norma NMX-EC-17025-IMNC-2006, 

la c ual c ontiene to dos lo s r equisitos que d eben c umplir lo s la boratorios s i 

quieren de mostrar que  o peran u n s istema de  c alidad, s on t écnicamente 

competentes y son capaces de generar resultados técnicamente válidos.  

Uno de los requisitos técnicos de la norma es que se disponga de materiales 

de r eferencia p ara l a ca libración de equipos, e l co ntrol d e l a cal idad y  la 

validación de los métodos analíticos. 

La demanda para los materiales de referencia excede la existencia real de ellos 

en términos del t ipo de material, d isponibilidad y costo. El laboratorio debe 

escoger el material disponible más apropiado que no siempre se ajusta a sus 

necesidades; ya que no tiene una matriz igual o similar a la del material por 

analizar. Esto justifica la elaboración de materiales de referencia de uso interno 

por a quellas e ntidades que  l o ne cesiten pa ra c ontrolar l a c alidad de  s us 

ensayos. 

El objetivo de este trabajo es caracterizar cinco muestras de jales de acuerdo 

a la  N OM-141-SEMARNAT-2003 y  c on b ase en los r esultados o btenidos, 

determinar si alguna de las muestras cumple con los requisitos de un material 

de referencia para ser utilizado dentro del sistema de calidad implementado 

en el laboratorio (LABQA).  
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III. MARCO TEÓRICO 

 

3.1 Desarrollo de métodos analíticos  

 

Los mé todos ut ilizados e n u n laboratorio de  a nálisis q uímicos de ben s er 

evaluados y sometidos a prueba para asegurarse de que producen resultados 

confiables y coherentes. (UNODC 2010). Para asegurar esta confiabilidad, el 

método analítico se somete a un proceso de validación, mediante el cual, se 

comprueba s i e l método e s lo  suficientemente confiable y s i lo s r esultados 

previstos se obtienen dentro de las condiciones prefijadas. (Diaz de Armas et 

al. 1998; Maroto et al. 2001).  

 

Además l os l aboratorios de ben s eguir l os pr incipios bá sicos de  bue nas 

prácticas de laboratorio en cuanto a mediciones analíticas (INECC-CCA 2009):  

  Las m ediciones analíticas d eben ser r ealizadas d e acu erdo a 

requerimientos acordados (con un propósito definido). 

 Las m ediciones an alíticas d eben se r r ealizadas u sando m étodos y  

equipos que han sido probados para asegurar que son adecuados para 

el propósito de la medición. 

 El personal que realiza las mediciones analíticas debe estar calificado y 

ser competente para llevar a cabo sus tareas. 

 Debe haber regularmente una evaluación independiente del desempeño 

técnico del laboratorio. 

 Las mediciones analíticas efectuadas en un lugar deben ser consistentes 

con aquellas efectuadas en cualquier otro lugar. 

 Las o rganizaciones q ue r ealizan m ediciones an alíticas deben t ener 

perfectamente definidos procedimientos de aseguramiento y control de 

calidad. 
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3.1.1 Control de Calidad 

 

Todos los métodos de un laboratorio deben estar documentados, y todos los 

analistas que los vayan a utilizar deben de recibir una formación adecuada y 

demostrar su  co mpetencia e n su  u tilización an tes d e e mpezar a act uar e n 

casos concretos. (UNODC 2010). 

 

 La validación o la verificación de un método se realiza mediante una serie de 

pruebas normalizadas y experimentales de las que se obtienen datos sobre su 

exactitud, precisión, etc. El proceso que ha de seguirse para ello debe ser un 

procedimiento normalizado de trabajo.  

En el procedimiento autorizado se anotarán los detalles del método y los datos 

en que se basó su evaluación, entre ellos los siguientes: 

 Nombre del método 

 Analito 

 Matriz de la muestra  

 Fundamento científico del método 

 Datos d el e studio d e v alidación (e xactitud, precisión, selectividad, 

intervalo, límite de detección, etc.) 

 Nombre y cargo de la persona responsable de la autorización  

 Fecha 

 

Una vez aprobados, es fundamental que se respeten estrictamente cada uno 

de ellos. Si se introducen variaciones, debe dejarse constancia documental del 

hecho. Si se introduce un cambio importante será necesario volver a validar 

las nuevas condiciones del método. En cualquier caso, debe utilizarse la última 

versión aprobada de los procedimientos normalizados de trabajo. 
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3.1.2 Validación 

 

La validación de un mé todo s e ha  de finido de  v arias f ormas, a lgunas 

definiciones son: 

 

 “La confirmación por examen y la provisión de evidencia objetiva de que 

se cu mplen l os r equisitos p articulares p ara u n u so p ropuesto” (ema 

2013). 

 “El proceso de establecer las características de desempeño y limitaciones 

de un método de medición y la identificación de aquellas influencias que 

pueden m odificar estas car acterísticas y  a qué grado l o af ectan” 

(EURACHEM 2016). 

 “La validación examina las características de desempeño de un método 

para identificar y  establecer cualquier l imitación que pueda esperarse 

del método cuando se aplique a un tipo específico de muestras” (CENAM 

2005). 

 “La v alidación de  un mé todo consiste e n v erificar y  d ocumentar su  

validez, su adecuación a unos requisitos previamente establecidos” (Diaz 

de Armas et al. 1998).  

 

En todas las definiciones anteriores se establece que la validación sirve para 

demostrar el desempeño de un laboratorio con un método analítico específico. 

 

La validación es un requisito imprescindible que está establecido por agencias 

regulatorias, sin embargo, no existe un modelo único para la validación, y los 

parámetros cam bian d e acu erdo co n l os r equisitos l egales d e l as d istintas 

entidades r egulatorias. Sin e mbargo, s e de ben t omar en c uenta c iertos 

criterios para elegir parámetros y métodos (INECC-CCA 2009):  
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 “El l aboratorio d ebe u sar m étodos y  procedimientos a propiados p ara 

todos l os e nsayos d entro d e su a lcance. E stos i ncluyen mue streo, 

manejo, t ransporte, al macenamiento y p reparación d e los e lementos 

que serán ensayados.” 

 “Deben us arse pr eferentemente l os mé todos pub licados e n no rmas 

internacionales (ISO, AOAC, etc.), regionales o nacionales (NOMs, NMXs 

para M éxico; U SEPA, N IOSH, O SHA, F DA, e tc. p ara USA) o p or 

organizaciones técnicas reconocidas (ASTM, UL, API, ACS, e tc.), o  en 

textos o publicaciones científicas importantes, o como sea especificado 

por los fabricantes de equipo.” 

 “El l aboratorio d ebe validar m étodos n o n ormalizados, m étodos 

diseñados y/o desarrollados por e l l aboratorio, métodos normalizados 

usados fuera de su alcance propuesto, ampliaciones y modificaciones de 

métodos normalizados para confirmar que los métodos se ajustan al uso 

propuesto.” 

 

Para fines de  una  v alidación, s e ut ilizan no rmalmente ciertas me diciones 

estadísticas, que nos ayudan a establecer si el método se encuentra dentro de 

un parámetro aceptable, estos parámetros son (ISP 2010):  

 

 Media: cantidad to tal de la  variable d istribuida a  partes i guales entre 

cada observación. En términos matemáticos, es igual a la suma de todos 

sus valores dividida entre el número de sumandos. 

𝑿𝑿 = ∑ 𝒙𝒙𝒙𝒙𝒏𝒏
𝒙𝒙
𝒏𝒏

  
Ecuación 1. Media 

Siendo: 

xi = Valor de una lectura 

n = Número de lecturas 
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 Desviación e stándar: E s e l pr omedio de  la lejanía de lo s v alores 

obtenidos (lecturas) respecto del promedio. 

𝑺𝑺 =
�∑ (𝒙𝒙𝒙𝒙−𝑿𝑿)𝟐𝟐𝒏𝒏

𝒙𝒙=𝟏𝟏

𝒏𝒏−𝟏𝟏
  

Ecuación 2. Desviación estándar 
 

Siendo: 

xi = valor de una lectura 

X = Promedio de la totalidad de las lecturas 

n = Número de lecturas 

 

 Desviación e stándar r elativa o  c oeficiente d e v ariación: Desviación 

estándar dividida por la media. 

𝑫𝑫𝑫𝑫𝑫𝑫 𝒐𝒐 %𝑪𝑪𝑪𝑪 = 𝑺𝑺
𝑿𝑿
∗ 𝟏𝟏𝟏𝟏𝟏𝟏  

Ecuación 3. Desviación estándar relativa 
 

Siendo: 

S = desviación estándar de las lecturas 

X = promedio de la totalidad de lecturas 

 

3.1.4 Material de referencia 

 

Un material de referencia (MR) se define como un material o sustancia en la 

cual uno o más valores de sus propiedades son suficientemente homogéneos 

y e stán bi en de finidos pa ra permitir utilizarlos pa ra l a calibración de  un 

instrumento, la  e valuación de un mé todo de  me dición, o  l a a signación de  

valores a los materiales. Por tanto, un material de referencia interno es aquel 

preparado por un laboratorio para su propio uso (JCGM 2012).  
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Cuando se habla de materiales de referencia, en realidad se está hablando de 

la c alidad d e los r esultados. E l problema d e c alidad e n l os la boratorios s e 

traduce en una incertidumbre menor o mayor en sus resultados. El origen de 

esta incertidumbre es diverso, pudiendo provenir de la metodología utilizada, 

del error humano, de la instrumentación o de la complejidad de la muestra a 

analizar. La función principal de los materiales de referencia es ofrecer a los 

usuarios una  ba se pa ra l a o btención de  me didas e xactas (veracidad y  

precisión) (Veciana 2014). 

 

 Homogeneidad 

 Es necesario establecer que el grado de estructura y uniformidad del material 

de r eferencia co n r especto a l a p ropiedad d e i nterés e s ad ecuado p ara e l 

propósito(Trimarchi & De Landaverde 2014). 

 Estabilidad 

 La definición de material de referencia como "suficientemente estable" es el 

material que resiste al cambio debido reacciones químicas internas o externas 

y además debe demostrar aptitud para e l uso (Trimarchi &  De Landaverde 

2014). 

 

3.2 Minería en México 

 

La minería es una de las actividades económicas que contribuyó y contribuye, 

en gr an me dida, a l de sarrollo e conómico de  Mé xico. L a i ndustria m inera 

nacional e s m ayoritariamente m etálica, y  se  d edica p rincipalmente a la 

producción de cobre, zinc, plata y plomo (Rodríguez-Vázquez et al. 2012). 
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La act ividad m inera r ealizada d urante si glos e n M éxico h a d ejado co mo 

herencia gr andes c antidades de  r esiduos de  m ina no c onfinados (jales). 

Históricamente, los jales generados fueron depositados en los alrededores de 

las minas en sitios topográficamente bajos sin tomar en cuenta alguna medida 

de protección ambiental, convirtiéndose en focos de contaminación potencial 

para la región donde están ubicados (De la O-Villanueva et al. 2013). 

 

3.2.1 Jales 

 

Los jales son e l residuo que se produce en e l proceso de  concentración de  

minerales en una operación minera y, generalmente, se almacenan cerca de 

las i nstalaciones de l a mina f ormando de pósitos superficiales de nominados 

presas de jales. Una de las principales características físicas de estos residuos 

es el tamaño de sus partículas, el cual puede variar desde 2 μm hasta 0.2 

mm(Santos-Jallath et al. 2013). 

La composición de estos jales puede ser muy diversa en su naturaleza tanto 

química c omo mineralógica. S in e mbargo, presentan en s u ma yoría la 

característica de contener altas concentraciones de elementos potencialmente 

tóxicos (E PT), tales c omo, m etales pesados y  m etaloides. D e lo s E PT 

comúnmente re portados e n los j ales m ineros, h ierro, z inc y  c obre s on 

esenciales en la composición o funcionamiento de los organismos vivos, pero 

en concentraciones altas pueden causar efectos adversos (Gutiérrez Ruiz et 

al. 2007). En cambio, el arsénico, cadmio y plomo, junto al mercurio, están 

reconocidos como los elementos químicos más tóxicos en la naturaleza, a los 

que no se les conoce alguna función biológica y que aún en concentraciones 

bajas pueden contaminar los ecosistemas con e l consecuente e fecto nocivo 

para los organismos vivos (Romero Martín et al. 2008). 
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Estos EPT presentes en los jales mineros, representan un riesgo ambiental por 

la posibilidad de  lixiviación e  incorporación a  cuerpos de agua, así como la 

movilización a otros ecosistemas por dispersión eólica o hídrica (Medel et al. 

2008). 

La peligrosidad de los jales se evalúa en función de la capacidad de generación 

de drenaje ácido que se genera a partir de la oxidación de sulfuros metálicos; 

que o rigina aguas ácidas, con altas c oncentraciones de sulfatos, metales y  

metaloides, e n f orma de  iones d isueltos (Corrales-Pérez & R omero M artín 

2013). 

Para que ocurra la oxidación en los jales es necesario que contengan sulfuros 

metálicos reactivos y que existan las condiciones climáticas apropiadas (aire y 

agua o  a tmósfera húmeda); po r l o q ue l a o xidación e s ge neralmente muy  

limitada durante la operación y se desarrolla lentamente a lo largo del tiempo, 

después de que cesa la acumulación de jales en el depósito y la porosidad en 

el m ismo p ermite la  d ifusión d el o xígeno a tmosférico. S in e mbargo, la 

oxidación de los sulfuros metálicos no siempre produce drenaje ácido, ya que 

la tendencia de los jales para generarlo es una función del balance entre los 

minerales p roductores d e áci do ( sulfuros m etálicos) y  los m inerales co n 

capacidad d e n eutralización (carbonatos, h idróxidos y  a luminosilicatos). E n 

general, c uando l a c apacidad de  n eutralización e xcede a l potencial d e 

generación de ácido, se consumirá toda la acidez generada y las soluciones 

que drenen del depósito de jales tendrán un pH cercano al neutro (Romero 

Martín et al. 2008; Gutiérrez Ruiz et al. 2007). 
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3.2.2 NOM-141-SEMARNAT-2003 

 

La N orma Oficial M exicana 1 41 e stablece e l p rocedimiento p ara l a 

caracterización d e ja les c on e l f in d e d eterminar s u p eligrosidad por e l 

contenido de constituyentes tóxicos y su potencial para generar drenaje ácido.  

Los jales provenientes del beneficio de sulfuros de cobre, de plomo y de zinc 

se e ncuentran e nlistados como p eligrosos d e acu erdo a l a N OM-052-

SEMARNAT-2005, la cual establece los límites máximos permisibles que hacen 

a un residuo peligroso por su toxicidad al ambiente. 

Tabla 1. Límites máximos permisibles de EPT´s (Diario Oficial de la 

Federación 2006) 
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IV. METODOLOGÍA 

4.1 Material, reactivos y equipo 

  

Membranas de celulosa de 0.45 µm  
Porta filtros Swinnex, 25 mm 
Jeringas de 50 mL 
Envases de vidrio de 210 mL 
Celdas para espectrofotómetro 
Bureta de 100 mL 
Matraces volumétricos de 250 mL, 100 mL, 50 mL, 25 
mL y 10 mL 

HCl 25% y 1N 
NaOH 0.1 M 
Material de referencia certificado LECO 1.12%S, 
2.06%S, 2.14%S, 3.24%S y 4.16%S 
Retardante para horno LECO 
BaCl2 
Na2SO4 
Etanol 95% 
NaCl 
Glicerina 

Potenciómetro BECKMAN modelo Φ720  
Conductímetro CORNING 441 
Lixiviador axial Fisher Scientific 
Horno de secado JM 
ICP IRIS INTREPID II  
Balanza analítica OHAUS Discovery 
Analizador de azufre horno LECO S 832 
Analizador FRX OLYMPUS Delta 
Agitador magnético Daigger ST10 
Desionizador de agua Nanopure 
Agitador orbital Heidolph 
Espectrofotómetro UV-VIS Cary 5E  

Material 

Reactivos 

Equipos 
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4.2 Muestras  

 

Se car acterizaron 5 m uestras encontradas e n e l l aboratorio de do s z onas 

mineras de l centro y  sur de Mé xico, Mi choacán (jal d e la  e xplotación d e 

yacimientos de hierro) y Guerrero (jales provenientes de yacimientos de Zn-

Ag). 

A cada muestra se le asignó una clave (clave LABQA) de acuerdo al protocolo 

establecido e n el l aboratorio. E sta clave e stá co nformada d e l a si guiente 

manera: 

Número de muestra-Año 

Tabla 2. Listado y procedencia de muestras analizadas 

Clave LABQA Característica 

1273-13 Jal de Fe 
446-15 Jal de Zn-Ag 
447-15 Jal de Zn-Ag 

1446-15 Jal de Zn-Ag 
1447-15 Jal de Zn-Ag 

 

 

De cada una de las muestras se tenían aproximadamente 15 kg, para tener 

homogeneidad en cada una de ellas, se secaron sobre charolas de plástico, se 

cuartearon, se tomó una parte representativa de cada charola y se guardaron 

en b olsas para l os an álisis posteriores, e stas b olsas contenían 

aproximadamente 1 kg de jal para realizar los análisis. 
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4.3 Caracterización de muestras 

 

La caracterización de las muestras se realizó con base en la norma mexicana 

NOM-141-SEMARNAT-2003. A dicionalmente s e r ealizaron pr uebas de  

elementos totales.  

 

4.3.1 Caracterización fisicoquímica 

 

Las 5 muestras de jales fueron caracterizadas físicamente de: color de forma 

visual y tamaño de partícula usando tamices para análisis granulométricos en 

malla 200. 

Para l as p ruebas d e p H, p otencial y  conductividad e léctrica se  u tilizó u na 

relación 1:3, es decir, se pesaron 20 g de muestra en 60 mL de agua nanopura, 

se agitaron en un agitador orbital marca Heidolph modelo Unimax 2010 por 5 

min a 240 rpm, se dejaron asentar durante una hora y se realizó la medición 

de pH  y  po tencial redox referido a  Ag/AgCl con un po tenciómetro digital 

BECKMAN modelo Φ720 y conductividad eléctrica con un conductímetro 

CORNING 441, cada muestra se analizó por triplicado. 

 

4.3.2 Prueba para extracción de metales y metaloides en jales, con 

agua en equilibrio con CO2 

 

La prueba consistió en acidificar agua con el CO2 del aire hasta obtener un pH 

menor a 5 .5 ( extractante). S e añ adió a cad a u na d e l as m uestras e l 

extractante en una relación 1:20 (5 g de muestra en 100 mL de extractante), 

se agitaron en un l ixiviador axial durante 18 horas, pasado este t iempo se 
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separó la fracción sólida de la fracción líquida por medio de filtración utilizando 

membranas de celulosa de 0.45 µm de tamaño de poro. A la fracción líquida 

se l e an alizaron l os m etales y  m etaloides p or m edio d e espectroscopia d e 

plasma acoplado inductivamente (ICP) en un equipo IRIS INTREPID II. Cada 

muestra se analizó por triplicado. 

 

4.3.3 Prueba de Balance Ácido-Base para jales que contienen sulfuros 

de metales 

 

Para o btener r esultados co nfiables y d atos e stadísticos p ara l a t oma d e 

decisiones cada una de las determinaciones para cada muestra se realizó al 

menos tres veces.  

 

4.3.3.1 Potencial de neutralización (PN) 
 
Esta pr ueba s e i nicia determinando c ualitativamente l a c antidad de  

carbonatos; se colocó una pequeña f racción de  muestra sobre un v idrio de 

reloj, se añadieron un par de gotas de agua para humedecer la muestra y se 

agregaron unas gotas de HCl al 25%, se observó el grado de efervescencia y 

se calificó como nulo, bajo, moderado y fuerte. 

Para la medición del poder de neutralización se pesaron 2 g de muestra, se 

agregaron 90 mL de agua destilada y dependiendo del grado de efervescencia 

se agregó HC l 1N (Tabla 3), se dejó cada muestra en ag itación dos horas, 

después se agregó ácido y se dejó 22 horas más en agitación. Después de las 

24 horas, si la muestra registró un pH entre 2 y 2.5 se tituló el exceso de HCl 

con NaOH 0.1 M, si el pH fue mayor a 2.5, se agregó ácido hasta obtener un 

pH<2.5 y se tituló, y si el pH fue menor a 2, se repitió el procedimiento.  
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Tabla 3. Cálculo del volumen de HCl para determinar el PN (Diario Oficial de 

la Federación 2004)

 

 
4.3.3.2 Potencial de acidez (PA) 
 

En esta prueba se determina el azufre total y el azufre en forma de sulfatos 

para obtener el porciento de azufre en forma de sulfuros. 

 

4.3.3.2.1 Azufre total 
 
Para determinar el azufre total se utilizaron tres técnicas: 

 Fluorescencia de Rayos X (FRX). Se utilizó un equipo Niton FXL marca 

THERMO®, en esta técnica se tomaron 10 g de muestra tamizada y se 

leyeron directamente en el equipo siguiendo el procedimiento EPA 6020. 

Cada muestra se midió cinco veces. 

 Espectroscopia de plasma acoplado inductivamente (ICP). Se utilizaron 

las f racciones liquidas lixiviadas o btenidas e n la  prueba 4 .3.4 

Concentraciones totales, para leer en ICP en un equipo IRIS INTREPID 

II. Las determinaciones para cada muestra se realizaron por triplicado. 

 Horno de inducción (horno LECO). Se pesaron 0.25 g de muestra y 1 g 

de retardante (especial para horno LECO), se colocaron en una navecilla 

de cerámica, se homogeneizaron completamente y se analizaron en un 

horno de inducción marca LECO. Cada muestra se pesó por triplicado de 

forma independiente y se analizó. 
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4.3.3.2.2 Azufre en forma de sulfatos  

 

Para c uantificar e l a zufre e n f orma de  s ulfatos s e ut ilizó e l mé todo de 

turbidimetria EPA-9038 (USEPA 1986) sugerido en la NOM-141-SEMARNAT-

2003. Para esta prueba se tomaron 5 mL de la fracción líquida lixiviada (4.3.2 

Prueba p ara e xtracción d e m etales y m etaloides e n j ales, co n ag ua e n 

equilibrio con CO2), se agregó 1mL de acondicionante y unos cristales de BaCl2 

para tener turbidez, se midió en un espectrofotómetro de ultravioleta-visible 

(UV-VIS) m arca C ary 5 E co n u na cu rva d e cal ibración d e su lfatos e n u n 

intervalo de concentración de 0-40 mg/L en una longitud de onda de 420nm, 

utilizando 6 concentraciones (3, 5, 10, 20, 30 y  40 mg/L), un blanco y dos 

blancos adicionados (15 y 30 mg/L).  

 

Figura 1. Curva de calibración para la medición de sulfatos por el método de 
turbidimetria 
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4.3.4 Concentraciones totales 

 

Esta determinación se realizó de acuerdo al método EPA 3051a (EPA 2007). 

Se pe saron 0 .4 g de mue stra (cada muestra po r t riplicado) en liners para 

microondas, se agregaron 10 mL de HNO3, se metieron al horno de microondas 

Milestone ETHOS Easy para su digestión durante 20 minutos (175°C, 1800 W), 

se filtraron usando papel filtro Whatman núm. 42 de 110 mm, se aforaron a 

50 mL y se analizaron por espectroscopia de plasma acoplado inductivamente 

(ICP) en un equipo IRIS INTREPID II.  

 

4.4 Elección de posible MR 

 

Con los resultados obtenidos de la caracterización de los jales, se eligió una 

muestra para realizarle pruebas de homogeneidad y estabilidad en función del 

tiempo y determinar si cumplía con los requisitos como MR. 

 

4.4.1 Prueba de homogeneidad 

 

Para c omprobar h omogeneidad en l a muestra, s e e ligió la  té cnica de 

fluorescencia de rayos X (FRX) con base en su sencillez y rapidez de la prueba. 

Se tomaron 10 g aproximadamente de la muestra elegida como posible MR, 

previamente tamizados y se leyeron 20 repeticiones en un equipo Niton FXL 

marca THERMO®. 
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4.4.2 Prueba de estabilidad en función del tiempo 

 

La m uestra f ue so metida a c uatro pruebas distintas para d emostrar su  

estabilidad en condiciones de almacenamiento, en cuanto a calor, luz y tiempo. 

Se e ligieron l as pruebas de  pH , C E, po tencial, c ontenido de  a zufre y 

concentraciones totales para comprobar su estabilidad en función del tiempo. 

El tiempo entre las pruebas fue de diez meses. La metodología utilizada fue la 

misma que en los puntos 4.3.1 y 4.3.4  
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V. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

5.1 Caracterización fisicoquímica 

 

La evaluación visual se realiza para conocer las condiciones físicas de los jales 

(oxidados o no oxidados).  

Para q ue o curra u na o xidación e n l os j ales, e s n ecesario q ue co ntengan 

sulfuros m etálicos r eactivos y  q ue e xistan l as co ndiciones c limáticas 

apropiadas (aire y  ag ua o  at mósfera h úmeda). Antes de  que  o curra la 

oxidación de los jales, éstos no presentan signos visibles de alteración y, por 

lo ge neral, son d e c olor g ris. C uando oc urre l a ox idación d e l os s ulfuros 

metálicos, los jales presentan una coloración amarilla, café o roja (Romero & 

Ruíz 2010). 

Por t anto, se de terminó q ue do s mue stras ( 447-15 y  14 46-15) p resentan 

oxidación, esto es por su coloración amarilla, mientras que la muestra 1273-

13 no presenta oxidación. Las muestras 446-15 y 1447-15 por su coloración 

café p odrían co nsiderarse co mo oxidadas, p ero co n l os an álisis d e p H, 

potencial y conductividad eléctrica se corroborarán. 

 

 

Figura 2.  Color de Jales estudiados  
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Las muestras son provenientes de la explotación de hierro, zinc y plata (tabla 

4). 

Tabla 4. Descripción visual de los jales 

Clave  

LABQA 
Características 

1273-13 Jal de Fe 

446-15 Jal de Zn-Ag 

447-15 Jal de Zn-Ag 

1446-15 Jal de Zn-Ag 

1447-15 Jal de Zn-Ag 

 

En la Tabla 5, se presentan los resultados de las mediciones de pH, potencial 

y conductividad e léctrica, las muestras 1273-13 y 446-15 presentan un pH  

neutro, CE media y potencial bajo respecto al resto de las muestras lo cual nos 

indica que las 2 primeras muestras son de un ambiente reductor, la muestra 

1447-15 t ambién pr esenta pH  ne utro, pe ro a  di ferencia de  l as mue stras 

anteriores su CE es baja y su potencial es mayor. Las muestras 447-15 y 1446-

15 presentan valores de pH bajos y potenciales altos lo que indica ambientes 

oxidantes, e n c uanto a  C E, la s do s muestras presentan una C E muy a lta 

respecto al  r esto de l as m uestras, lo que  no s i ndican gr an c antidad de  

elementos solubles. Con estos resultados se define que las muestras 447-15 

y 1446-15 presentan ambientes de oxidación mientras que las muestras 1273-

13, 446-15 y 1447-15 presentan condiciones reductoras. 

 

La conductividad eléctrica (CE) es una forma indirecta de medir la salinidad 

del extracto. De acuerdo con los criterios para evaluar la salinidad con base en 

su CE (INECC 2006) las muestras 1273-13, 447-15 y 1446-15 son muy salinas  
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y las muestras 4 46-15 y  144 7-15 s on moderadamente s alinas. En o tras 

palabras, estos resultados nos indican que la muestra 447-15 tiene el mayor 

número de sales disueltas, mientras que la muestra 1447-15 tiene la menor 

cantidad de sales disueltas. 

 

Tabla 5. Medición de pH, potencial y conductividad 

Muestra pH DER 

Potencial 

Ag/AgCl 

(mV) 

DER 
CE 

(µS/cm) 
DER 

1273-13 7.78 0.82 185.43 6.15 848.33 0.49 

446-15 7.72 1.35 169.33 2.80 667.67 0.17 

447-15 2.61 0.44 521.27 0.34 3080 1.71 

1446-15 2.73 0.69 540.83 0.14 3023 3.54 

1447-15 7.66 2.08 452.80 4.97 75.1 1.50 

 

Los an álisis se  r ealizaron p or t riplicado para cad a m uestra. E n l a t abla 5  

también se reporta la  media de las tres mediciones y e l análisis estadístico 

para de terminar s i e xiste r epetibilidad e n l as me diciones po r me dio de  la 

desviación estándar relativa; el criterio de aceptación de la medición es de 3% 

de acuerdo con los criterios del laboratorio. La muestra 1273-13 no muestra 

repetibilidad e n e l análisis de p otencial, el an álisis d e la m uestra 4 46-15 

aunque es repetible, su DER en la prueba de potencial se encuentra en los 

límites del 3%, lo que nos indica quizá falta de homogeneidad o estabilidad de 

la muestra; la muestra 447-15 es repetible en todas las pruebas; la muestra 

1446-15 no presenta repetibilidad en la medición de CE y la muestra 1447-15 

no es repetible en la medición de pH.  
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La r epetibilidad e s un i ndicador de  l a pr ecisión de l os r esultados y la  

homogeneidad de la muestra. La precisión mide la variabilidad del proceso a 

través de l a desviación e stándar (INECC-CCA 2009;  EURACHEM 2012) , así  

que, si existe una desviación estándar baja significa que la variabilidad en los 

resultados e s baja y  e l mé todo de me dición e s preciso y la  m uestra 

homogénea, por esta razón limitamos la desviación estándar a un máximo de 

3%. 

 

5.2 Prueba para extracción de metales y metaloides en jales, con 

agua en equilibrio con CO2  

 

Esta prueba de extracción tiene el propósito de caracterizar la peligrosidad de 

los jales por su toxicidad. En el extracto obtenido se cuantificaron los metales 

y metaloides regulados en la NOM-052-SEMARNAT-2005 (Diario Oficial de la 

Federación 2006). Si la concentración en el extracto de uno o varios elementos 

enlistados en la norma es superior a los límites permisibles señalados, los jales 

se consideran peligrosos por su toxicidad, ya que pueden ser transportados y 

contaminar otros medios abióticos (Gutiérrez Ruiz et al. 2007). 

La t oxicidad de  l os me tales y  me taloides e n l os j ales no  de pende de  s u 

concentración t otal si no d e l a co ncentración d e l a f racción e xtraíble b ajo 

condiciones ambientales. La fracción extraíble es la que puede presentar un 

riesgo ambiental, ya que es móvil en el ambiente. También se considera a esta 

fracción extraíble como una medida indirecta de la fracción biodisponible, ya 

que reacciona fácilmente dentro de los organismos vivos (Diario Oficial de la 

Federación 2004).  

De acuerdo con los límites máximos permisibles de elementos potencialmente 

tóxicos (EPT´s) de la NOM-052-SEMARNAT-2005 (Tabla 1) ningún jal presenta 
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toxicidad al ambiente dado que las concentraciones de los EPT´s se encuentran 

por debajo de lo permitido (Tabla 6). Estas concentraciones de EPT solubles 

son bajas e indican que los EPT están asociados a fases sólidas estables bajo 

las condiciones actuales del medio (Gutiérrez Ruiz et al. 2007; Aguilar et al. 

2004). Las concentraciones solubles registradas en los jales indican que los 

EPT´s son muy  po co mó viles y , po r l o t anto, no  r epresentan un  r iesgo 

ambiental de consideración. Lo cual es ideal en un material para usarse como 

MR.  

El c riterio d e aceptación del laboratorio d e 2 0% e n la  d eterminación d e 

concentraciones so lubles e s a lto p or t ratarse d e m atrices co mplejas 

ambientales. L os v alores de DER en al gunos caso s son mayores al  cr iterio 

impuesto, por ejemplo: As para la muestra 447-15 se obtuvo un DER de 42.86 

y para Pb en la muestra 1446-15 de 57.7 %. Las concentraciones obtenidas 

en ambos casos son bajas, cercanas al límite de cuantificación, teniendo una 

mayor incertidumbre de medición, nuevamente esto indica posiblemente la no 

homogeneidad d e la mue stra. Adicionalmente, ambas m uestras tienen pH  

ácido lo que  pue de i ndicar pr ocesos a ctivos de  o xidación de  s ulfuros que 

aumentan la movilidad de los EPT´s. 
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Tabla 6. Resultados de la prueba de extracción de metales y metaloides con agua con CO2. Elementos 
normados. 
 

   1273-13 446-15 447-15 1446-15 1447-15 

Elemento 
LD1 

mg/L 

LC2 

mg/L 

𝑿𝑿�3 

mg/L 
DER4 

𝑿𝑿� 

mg/L 
DER 

𝑿𝑿� 

mg/L 
DER 

𝑿𝑿� 

mg/L 
DER 

𝑿𝑿� 

mg/L 
DER 

Ag 0.02 0.06 <LD NA5 0.08 0.07 <LD NA <LD NA <LD NA 

As 0.02 0.06 <LD NA <LD NA 0.40 42.86 <LD NA <LD NA 

Ba 0.01 0.04 <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA 0.12 13.5 

Cd 0.01 0.05 <LD NA <LD NA <LD NA 0.34 14.7 <LD NA 

Pb 0.02 0.07 <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA 

Se 0.04 0.13 <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA 

 

  

                                                           
1 LD Límite de Detección 
2 LC Límite de Cuantificación 
3 X Promedio de tres mediciones 
4 DER Desviación estándar relativa 
5 NA La DER no aplica ya que son valores menores a LD y LC 
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Tabla 7. Resultados de la prueba de extracción de metales y metaloides con agua con CO2. Elementos no 
normados. 
   1273-13 446-15 447-15 1446-15 1447-15 

Elemento 
LD6 

mg/L 

LC7 

mg/L 

𝑿𝑿�8 

mg/L 
DER9 

𝑿𝑿� 

mg/L 
DER 

𝑿𝑿� 

mg/L 
DER 

𝑿𝑿� 

mg/L 
DER 

𝑿𝑿� 

mg/L 
DER 

Al 0.01 0.04 0.05 20.1 0.08 57.8 15.2 5.90 19.8 16.6 <LD NA 

Be 0.01 0.04 <LD NA10 <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA 

Ca 0.25 0.50 <LD NA <LD NA <LD NA 2.45 8.94 23.8 2.59 

Co 0.01 0.04 <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA 

Cu 0.02 0.05 <LD NA <LD NA 0.65 17.7 0.43 7.39 <LD NA 

Fe 0.01 0.04 <LD NA <LD NA 60.6 18.4 11.3 4.60 <LD NA 

Mg 0.05 0.17 4.57 3.08 0.89 33.0 4.09 7.20 9.98 19.3 0.64 7.49 

Mn 0.02 0.05 <LD NA <LD NA 1.87 6.67 10.9 13.4 <LD NA 

Ni 0.01 0.04 <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA 

Tl 0.05 0.15 <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA 

V 0.01 0.05 <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA 

Zn 0.03 0.10 <LD NA <LD NA 11.3 6.75 23.0 10.9 <LD NA 

                                                           
6 LD Límite de Detección 
7 LC Límite de Cuantificación 
8 X Promedio de tres mediciones 
9 DER Desviación estándar relativa 
10 NA La DER no aplica ya que son valores menores a LD y LC 
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Adicionalmente se determinaron las concentraciones de Al, Be, Co, Cu, Fe, Mg, 

Mn, N i, T l, V  y  Z n (Tabla 7 ), que, aunque no  e stán normados pue den 

considerarse tóxicos en ciertas condiciones. Elementos como Mn, Fe, Co, Ni, 

Cu y  Z n s on e lementos tr aza c on e fectos f isiológicos que e n a ltas 

concentraciones llegan a ser tóxicos (López S. 2013); el Zn, Ni, Cu, V, Co, W 

y Cr son tóxicos con importancia biológica moderada; y elementos como As, 

Ag, Sb, Cd, Hg, Pb y  U , no tienen importancia biológica significativa como 

elementos t raza y  se  co nsideran t óxicos (Volke Se púlveda e t a l. 2 005). 

Ninguno de  los e lementos a nteriormente me ncionados pr esenta 

concentraciones significativas para que puedan ser consideradas tóxicas. 

El pH es el factor más influyente en la movilización de metales debido a las 

reacciones de  hi drólisis de  l os c ationes, pr ovocando un a umento de  l a 

solubilidad y por tanto de la movilidad de los metales de forma inversamente 

proporcional al  p H d el j al; d e t al m anera q ue a p H n eutros y  b ásicos se  

encuentran m inerales po co s olubles (Ramos G ómez et a l. 2012) . E sto s e 

comprueba porque los jales 447-15 y 1446-15, de yacimientos de Zn-Ag, que 

presentan pH  bajos s on l os que  c ontienen e l mayor n úmero de  me tales 

solubles. 

 

5.3 Prueba de Balance Ácido-Base para jales que contienen sulfuros 

de metales 

 

Para determinar si los jales son generadores potenciales de acidez, se aplicó 

la prueba modificada de balance ácido base (BAB). Se determinó el Potencial 

de Neutralización (PN) y el Potencial de Acidez (PA).  
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La aplicación de la prueba de BAB permite pronosticar si en el futuro, cuando 

los jales se oxiden, habrá o no suficiente cantidad de minerales neutralizadores 

que c onsuman l a a cidez que  s e ge nere po r l a o xidación de  l os s ulfuros 

metálicos (Serrato-De la Peña 2012; Gutiérrez Ruiz et al. 2007). Es importante 

señalar que  a unque un j al puede c ontener s ulfuros m inerales, n o 

necesariamente s erá ge nerador de  dr enaje á cido, aunque e l j al puede 

reaccionar b ajo la s c ondiciones a mbientales e xistentes y  lib erar e lementos 

metálicos en solución (Santos Martínez 2006). 

 

5.3.1 Potencial de neutralización (PN) 

 

El PN es una medida de los carbonatos disponibles para neutralizar el ácido 

(López S. 2013), por este motivo, antes de comenzar la titulación de los jales 

se r ealizó l a m edición cu alitativa d e car bonatos d e ca da m uestra y  se  

calificaron como nulos, bajos, moderados o f uertes. La  Tabla 8 presenta la  

reactividad de cada muestra frente al ácido; como se observa, la muestra 446-

15 fue la de mayor grado de reacción. 

 

Tabla 8. Medición cualitativa de carbonatos 

Muestra Grado de reacción 

1273-13 Fuerte 

446-15 Muy fuerte 

447-15 Nulo 

1446-15 Nulo 

1447-15 Fuerte 
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Dependiendo del grado de reacción fue la cantidad de HCl que se agregó a la 

muestra para su titulación por retroceso con NaOH 0.1 M.  

En la Figura 3, se presenta la curva de titulación del exceso de HCl agregado 

de la muestra 447-15 para ejemplificar las gráficas que se obtuvieron en esta 

prueba. Para este caso en particular, se gastaron 13.2 mL aproximadamente 

de NaOH 0.1 M para llegar a un pH de 8, el cual se especifica en la NOM-141-

SEMARNAT-2003 es el pH donde se debe tomar en cuenta los mL de NaOH 

gastados para el punto de equivalencia. 

 

Figura 3. Curva de titulación de la muestra 447-15, titulada con NaOH 0.1 M 

Al realizar las curvas de titulación para obtener el potencial de neutralización, 

hubo varios factores a controlar para que las mediciones tuvieran e l menor 

error posible. Algunos de estos factores fueron: la cantidad de HCl agregado 

que dependía del pH, la agitación uniforme, el tiempo de agitación, la cantidad 

de NaOH agregada y el intervalo de tiempo para que la muestra se estabilizara. 

Para o btener e l P N e s n ecesario co nocer e l v olumen gastado de HC l, e l 

volumen y concentración de NaOH utilizados en la titulación y lo que se pesó 

de la muestra. El PN se expresa en kgCaCO3/ton de jales y se obtiene utilizando 

la siguiente ecuación: 
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𝑷𝑷𝑷𝑷 = �𝑪𝑪𝒇𝒇 𝒆𝒆𝒏𝒏 𝒎𝒎𝒎𝒎 𝒅𝒅𝒆𝒆 𝑯𝑯𝑪𝑪𝑯𝑯�−(𝑪𝑪𝒐𝒐𝒏𝒏𝑪𝑪𝒆𝒆𝒏𝒏𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝒙𝒙ó𝒏𝒏 𝑷𝑷𝑪𝑪𝑵𝑵𝑯𝑯 ∗𝑪𝑪𝒐𝒐𝑯𝑯 𝒆𝒆𝒏𝒏 𝒎𝒎𝒎𝒎 𝒅𝒅𝒆𝒆 𝑷𝑷𝑪𝑪𝑵𝑵𝑯𝑯)

𝒑𝒑𝒆𝒆𝒑𝒑𝒐𝒐 𝒅𝒅𝒆𝒆 𝑯𝑯𝑪𝑪 𝒎𝒎𝒎𝒎𝒆𝒆𝒑𝒑𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪 (𝒈𝒈)
   

Ecuación 4. Potencial de neutralización 

Los r esultados de l po tencial de  ne utralización pr omedio obtenidas de l as 

determinaciones por tr iplicado se  p resentan e n l a T abla 9. Los re sultados 

completos de l as r epeticiones s e p resentan en  el  A nexo I . El potencial d e 

neutralización de la  muestra 1273-13 va desde 193.2 hasta 198.8, con un  

valor promedio de 196.4 con un DER de 1.5%, lo que nos indica que la muestra 

tiene repetibilidad en esta prueba, ya que el criterio de aceptación definido es 

del 3% máximo. El intervalo de PN de la muestra 446-15 es de [193.8-212.94] 

con un valor promedio de 205.1 y con una DER de 4.9%, lo cual indica que la 

repetibilidad no cumple con el criterio establecido. Para la muestra 447-15 la 

prueba es repetible, ya que presenta un DER de 1.8% y tiene un intervalo que 

va desde 139.8 a 144.6 y un valor promedio de 142.7. La muestra 1446-15, 

se puede ver claramente que no cumple con la repetibilidad, ya que tiene un 

valor de 0.8 de PN y una DER de 46.78%, este valor tan alto se debe a que 

los valores obtenidos de las mediciones son pequeñas y una mínima variación 

aumenta en gran medida su error. La muestra 1447-15 presenta un intervalo 

de PN de 230.9 a 234.5, con una DER de 0.8%, lo cual indica que si presenta 

repetibilidad. 

Tabla 9. Promedio de la prueba de potencial de Neutralización 

Muestra PN DER 

1273-13 196.4 1.5 

446-15 205.1 4.9 

447-15 142.7 1.8 

1446-15 0.8 46.8 

1447-15 232.7 0.8 
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5.3.2 Potencial de acidez (PA) 

 

De acu erdo a l a NOM-141-SEMARNAT-2003, p ara l a determinación d el 

potencial de acidez, es necesario cuantificar el azufre total y el azufre en forma 

de s ulfatos, para a sí o btener l a c antidad de  a zufre e n f orma de  s ulfuros 

presentes en las muestras.  

La norma no especifica un método para realizar estas determinaciones, por 

tanto, se e ligieron tres métodos para cuantificar azufre total y  realizar una 

comparación para ver que método es más eficiente.  

Los r esultados completos de t odas las de terminaciones s e pr esentan e n e l 

Anexo I. 

 

5.3.2.1 Concentración de azufre total  

 

Los métodos elegidos para de terminar a zufre t otal fueron F luorescencia de  

Rayos X ( FRX), Espectroscopia de P lasma Acoplado Inductivamente (ICP) y 

por Horno de Inducción (HI). 

Los resultados de las 3 técnicas se muestran en la Tabla 10. Las desviaciones 

estándar relativas de las determinaciones por HI y FRX indican que cumplen 

con el criterio de aceptación. Para el caso de ICP, el criterio de aceptación de 

la d esviación e stándar r elativa e s d el 2 0%, ya que  se t rata de m atrices 

complejas y la preparación de muestra para el método se realiza por medio de 

digestiones parciales, esto nos lleva también a que parte de la concentración 

de azufre pudo no haber reaccionado totalmente y, por tanto, la concentración 

obtenida sea menor a la concentración total. 
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Tabla 10. Concentración de azufre total por tres métodos distintos (tabla de 

comparación de métodos) 

Muestra HI FRX ICP 
 (%S) (%S) (%S) 

1273-13 7.30 
(0.41) 

3.36 
(1.5) 

5.48 
(19.7) 

446-15 3.95 
(2.48) 

2.26 
(2.27) 

2.45 
(9.78) 

447-15 4.03 
(0.00) 

3.16 
(0.80) 

2.78 
(5.32) 

1446-15 5.99 
(0.25) 

6.57 
(0.82) 

3.91 
(3.54) 

1447-15 0.49 
(1.59) 

6.57 
(2.1) 

3.92 
(5.69) 

Nota: El valor entre paréntesis es la DER. 

 

Se realizó una correlación en Excel entre los datos para saber cuáles datos 

eran m ás comparables y d e acu erdo a l a T abla 1 1, ICP y  HI p resentan 

resultados más parecidos. 

Tabla 11. Correlación de datos de métodos para determinación de azufre 
 

 HI FRX ICP 
HI 1   

FRX -0.316 1  
ICP 0.652 0.298 1 

 

Para determinar que técnica es la más apta, se tiene que tomar en cuenta la 

precisión, s encillez del método y e l l ímite de  detección de cada equipo. L a 

técnica de FRX es una técnica semicuantitativa, es decir, las concentraciones 

obtenidas son una aproximación, mientras que las técnicas de ICP y HI son 

técnicas cuantitativas. En el caso de Fluorescencia de Rayos X, la emisión y 

absorción de los fotones se restringe a las capas electrónicas más externas de 

los átomos, mientras que la espectroscopia determina la abundancia por medio 
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de l a r elación m asa-carga d e los i ones. T ambién cab e d estacar q ue l a 

espectroscopia e s una t écnica a ltamente se nsible q ue p osee l ímites d e 

detección del orden de partes por billón (ppb) y en FRX sus límites de detección 

son de l o rden de  partes por millón (ppm) (Litter e t a l. 2009; Margui e t a l. 

2011). El HI se basa en el principio de combustión de la muestra para obtener 

un gas que es detectado por medio de celdas infrarrojas, presenta límites de 

detección de l orden de ppm (Piña Contreras 2017). También cabe destacar 

que el método por horno de inducción es un método sencillo y rápido donde 

las muestras no necesitan un tratamiento previo, lo contrario al ICP, lo que 

aumenta el e rror por la preparación de muestra, además de  u tilizar menor 

cantidad de reactivos, haciendo al HI un método más barato que ICP. 

En la Tabla 12 se muestra un resumen de las características de cada técnica. 

Tabla 12. Comparación de los métodos ICP, FRX y HI 
 

 

Con b ase e n l os r esultados d e l as co mparaciones d e l as t res t écnicas, las 

concentraciones que se utilizaran en el cálculo del potencial de acidez son los 

valores obtenidos con la técnica de horno de inducción, ya que demostró ser 

una técnica eficiente, sencilla, rápida y confiable.  

 

 

                                                           
11 Los tiempos son aproximados 

 Características 

Técnica 
Tratamiento 
 previo de 
la muestra 

Sencillez Costo Método LD Tiempo11 

FRX No Si Bajo Semicuantitativa ppm 20 min  
ICP Si No Alto Cuantitativa ppb 2 horas 
HI No Si Bajo Cuantitativa ppm 10 min  
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Tabla 13. Concentración de azufre total por horno de inducción 

Medición 

(unidades) 

1273-13 

(%S) 

446-15 

(%S) 

447-15 

(%S) 

1446-15 

(%S) 

1447-15 

(%S) 

1 7.30 4.01 4.03 6.01 0.49 

2 7.27 4.01 4.03 5.99 0.49 

3 7.33 3.84 4.03 5.98 0.48 

Promedio 7.30 3.95 4.03 5.99 0.49 

DER 0.41 2.48 0.00 0.25 1.18 

 

En la Tabla 13 se presentan los resultados de la determinación de azufre total 

con e l HI LECO, s e o bserva cl aramente q ue las d esviaciones e stándar se 

encuentran por debajo del 3%. En la Figura 4 se ejemplifica una gráfica que 

se obtiene del equipo con la concentración y la desviación estándar relativa. 

 

 

Figura 4. Gráfica de la concentración de azufre para la muestra 446-15, 

obtenida del equipo LECO 
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5.3.2.2 Concentración de sulfatos 

 

Los r esultados completos de t odas l as de terminaciones s e pr esentan e n e l 

Anexo I. 

Para la determinación de sulfatos se utilizó el método turbidimétrico. La Tabla 

14 muestra los r esultados d e las co ncentraciones p romedio y  l a DE R. L as 

muestras 1273-13 y 447-15 cumplen con la repetibilidad aceptada, el resto de 

las muestras no, pues su DER se encuentra por encima del 3%. 

 

Tabla 14 Concentración de sulfatos 

Muestra SO42- 

(%) DER 

1273-13 0.17 0.90 
446-15 0.24 5.47 
447-15 3.81 0.79 

1446-15 3.85 3.66 
1447-15 0.02 15.5 

 

En la determinación de sulfatos, se encontró una desventaja del método; para 

muestras co n a ltas can tidades d e s ulfatos, e l método r equiere d e v arias 

diluciones o una sola dilución muy grande, que puede aumentar el error del 

método. El intervalo lineal para la determinación de sulfatos es de 3 a 40 mg/L, 

sin embargo, las muestras que caracterizamos p resentan valores desde 11 

hasta 1 923 m g/L d e su lfatos, los r esultados de co ncentraciones al tas se  

diluyeron y se observa que la incertidumbre es alta. 
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Aunque existen otros métodos para determinar sulfatos: 

 Método fotométrico: Determinación de sulfatos por titulación con K2CrO4 

en donde el sulfato es precipitado en un exceso de Pb(N03)2 utilizando 

como indicador siloxano (Elizondo De Cota 1987). 

 Método gravimétrico: El ion sulfato se precipita con HCl como sulfato de 

bario, por la adición de cloruro de bario, después pasa por un periodo de 

digestión, se filtra, se lava, se calcina y se pesa como sulfato de bario 

(Diario Oficial 1992). 

Se utilizó la técnica de turbidimetria puesto que, se contaba con el material y 

los reactivos para la prueba. 

Con lo s r esultados d e a zufre to tal obtenidos po r la técnica de ho rno de  

inducción y la c oncentración de  sulfatos determinada po r turbidimetria se 

calculó la concentración de sulfuros (SS2-) como la diferencia entre el azufre 

total (Stotal) y el azufre como sulfatos (SSO42-): 

% S2- = (% Stotal – % Ssulfatos)  

Ecuación 5. Porciento de sulfuros 
 

Tabla 15. Concentración de azufre, sulfatos y sulfuros de las muestras 

Muestra S total 

(%) 

SO42- 

(%) 

S2- 

(%) 

1273-13 7.30 0.17 7.13 

446-15 3.95 0.24 3.71 

447-15 4.03 3.81 0.22 

1446-15 5.99 3.85 2.15 

1447-15 0.49 0.02 0.46 
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Para el cálculo del potencial de acidez, la concentración obtenida de sulfuros 

se multiplica por 31. 25; v alor q ue s e o btiene d e l a s iguiente reacción d e 

neutralización de los sulfuros (Diario Oficial de la Federación 2004): 

FeS2 + 2CaCO3 + 3.7 O2 + 1.5 H2O = Fe(OH)3 + 2SO4 2- + 2Ca2+ +2CO2     
 

Ecuación 6. Reacción de neutralización de sulfuros 

 

De acuerdo a la estequiometria de la Ecuación 6, 1 tonelada de jal que contiene 

10 k g d e a zufre t otal ( 1%) r equiere 31.25 k g d e C aCO3 para no  pr oducir 

acidez. P or lo  a nterior, e l p otencial d e a cidez (P A) e xpresado c omo k g 

requeridos de CaCO3/ton de jales, se calculó utilizando la siguiente fórmula: 

PA = % S2- x 31.25   

Ecuación 7. Potencial de Acidez 

 

Los resultados del potencial de acidez se muestran en la Tabla 16. 

Tabla 16. Potencial de Acidez 

Muestra PA 

1273-13 222.7 
446-15 116.09 
447-15 6.78 
446-15 67.05 

1447-15 14.44 
 

5.3.3 Potencial de Neutralización Neto (PNN) 

Para obtener el PNN se utilizó la siguiente ecuación: 

𝑷𝑷𝑷𝑷𝑷𝑷 = 𝑷𝑷𝑷𝑷
𝑷𝑷𝑷𝑷

    

Ecuación 8. Potencial de Neutralización Neto 
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Siguiendo la NOM-141-SEMARNAT-2003 (Diario Oficial de la Federación 2004), 

se deben tomar en cuenta la siguientes consideraciones:  

 

Si PNN ≤ 1.2, los jales son potenciales generadores de drenaje ácido. 

Si PNN > 1.2, los jales no son potenciales generadores de drenaje ácido. 

 

Tabla 17. Potencial de Neutralización Neto 

Muestra PA PN PNN 

1273-13 222.7 196.4 0.88 

446-15 116.09 205.1 1.77 

447-15 6.78 142.7 21.3 

1446-15 67.05 0.8 0.012 

1447-15 14.44 232.7 16.1 

 

De acuerdo a la normatividad mexicana, se concluye que las muestras 1273-

13 y 1446-15 son generadoras de drenaje ácido, mientras que las muestras 

446-15, 447-15 y 1447-15 no son generadoras de drenaje ácido, ya que la 

cantidad de minerales neutralizadores es suficiente para neutralizar la acidez 

que generen los sulfuros presentes en estos jales cuando se oxiden.  

 

La oxidación de los sulfuros metálicos no siempre genera drenaje ácido (DA). 

La capacidad de los residuos mineros para generar DA depende del balance 

entre l a c oncentración de  mi nerales que  pue den pr oducir dr enaje á cido 

(sulfuros metálicos) y los minerales básicos que son consumidores potenciales 

de acidez por su contenido de carbonatos e hidróxidos. Cuando la capacidad 

de neutralización es mayor que la capacidad de producción de acidez en los 
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residuos mineros se clasifican como no generadores de DA, ya que la acidez 

producida d urante l a o xidación de  l os sulfuros me tálicos es e ficientemente 

consumida po r l a di solución de  l os mi nerales a lcalinos (Morales A rredondo 

2010). 

 

 

Figura 5. Valores del Potencial de Acidez (PA) vs. Potencial de Neutralización 

 

En l a F igura 5  se  m uestra l a cl asificación se gún la Agencia d e P rotección 

Ambiental de Estados Unidos (por sus siglas en inglés EPA) (EPA 2017), que 

si se toman en cuenta las generalidades de la EPA, tenemos que, la muestra 

1446-15 es generadora de ácido, la muestra 1273-13 se encuentran en una 

zona de incertidumbre, es decir, la muestra podría generar una cantidad de 

drenaje ácido, y la muestras , 446-15, 447-15 y 1447-15 no son generadoras 

de drenaje ácido. 
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De acuerdo con López Sánchez, (López S. 2013), para muestras con potencial 

de n eutralización n eto (P NN) m ayor a  2 0 ton C aCO3/ton de  r esiduos e l 

potencial de generación de acidez se considera bajo (relación 3:1). Para PNN 

entre -20 y 20 (relaciones en tre 1:1 y 3:1), e l po tencial de  generación de 

acidez se presenta con incertidumbre. 

 

5.4 Concentraciones totales 
 
Para continuar con la caracterización de las muestras y conocer su composición 

elemental se determinaron las concentraciones totales de los jales. 

Una car acterística de l os j ales, e s que p resentan al tas c oncentraciones d e 

metales y m etaloides, e sto s e o bserva cl aramente e n la Tabla 1 8, h ay 

concentraciones muy al tas de ciertos e lementos. Para la muestra 1273-13, 

metales c omo a luminio, c alcio, h ierro y  m agnesio s e e ncuentran e n 

concentraciones mayores a 31093 mg/Kg. En la muestra 446-15, calcio, hierro 

y manganeso se encuentran en concentraciones por encima de 18103 mg/Kg. 

La m uestra 4 47-15 c ontiene e levadas co ncentraciones de m etales co mo 

aluminio, a rsénico, c alcio, h ierro y  p lomo. La  m uestra 1446-15 p resenta 

concentraciones altas de arsénico, hierro, plomo y zinc. Por último, la muestra 

1447-15, t iene co ncentraciones e levadas e n cal cio, hierro, ma gnesio, 

manganeso, plomo y zinc.
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Tabla 18. Concentraciones totales 

   1273-13 446-15 447-15 1446-15 1447-15 

Elemento 
LD  

(mg/Kg) 

LC 

 (mg/Kg) 

X 

(mg/Kg) 
DER 

X 

(mg/Kg) 
DER 

X 

(mg/Kg) 
DER 

X 

(mg/Kg) 
DER 

X 

(mg/Kg) 
DER 

Ag 0.01 0.03 <LD NA 38.3 7.53 56.6 20.5 41.3 3.03 77.1 6.14 

Al 0.02 0.05 23853 2.96 4838 4.23 2829 6.21 1541 3.11 1841 5.83 

As 0.01 0.04 46.3 7.15 2268 4.79 1081 4.86 2089 3.73 1648 2.69 

Ba 0.01 0.03 43.8 2.86 103 4.91 210 6.62 90.0 7.35 232 5.23 

Be 0.01 0.04 <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA 

Cd 0.01 0.03 7.50 0.00 51.3 0.00 6.66 10.8 11.7 6.19 427 0.94 

Cr 0.01 0.03 57.1 4.56 10.0 0.00 9.57 7.58 9.58 7.53 <LD NA 

Cu 0.02 0.05 1622 3.03 103 2.11 42.5 7.83 101 2.58 807 1.44 

Fe 0.1 0.35 146368 2.61 152655 1.62 39520 16.3 75380 2.82 125421 2.55 

Mg 0.1 0.35 31093 6.74 6676 1.31 374 29.9 448 2.34 10655 13.9 

Mn 0.01 0.04 1602 3.58 18103 4.31 74.1 5.44 375 3.18 6392 2.87 

Mo 0.02 0.06 <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA 9.58 7.53 

Ni 0.02 0.05 37.5 5.77 13.8 47.2 <LD NA <LD NA <LD NA 

Pb 0.01 0.03 <LD NA 699 0.98 3070 5.99 3303 3.84 17818 0.93 

Se 0.01 0.05 <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA <LD NA 

Tl 0.01 0.03 <LD NA 14.2 20.4 <LD NA <LD NA <LD NA 

V 0.01 0.03 28.3 2.55 14.6 4.95 12.9 5.60 20.8 3.46 12.08 5.97 

Zn 0.03 0.11 57.9 2.49 5436 1.91 926 6.48 1640 3.22 57198 3.34 
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5.5 Elección de posible MR 

 

Con los resultados obtenidos en la caracterización de las cinco muestras de 

jales, hay una muestra en particular que presenta repetibilidad en la mayoría 

de las pruebas, no es generadora de drenaje ácido, no es tóxica de acuerdo a 

los elementos normados en la NOM-052 y contiene suficientes elementos para 

ser utilizados como referencia, se trata de la muestra 447-15.  

 

Tabla 19. Caracterización de la muestra 447-15 
Prueba Valor DER 

pH 2.61 0.44 
Potencial 521.27 mV 0.34 
Conductividad eléctrica 3078 µS 0.08 
Potencial de Neutralización 142.7 1.8 
Contenido de azufre 4.03 %S 0 

 

Para comprobar si la muestra 447-15 mantiene las mismas condiciones con el 

paso de l t iempo s e realizaron pr uebas de  ho mogeneidad y  e stabilidad 10 

meses después para así  determinar s i cumple con las ca racterísticas de un 

material de referencia. 

Para e llo, l a muestra b ajo r esguardo (10 k g) se v olvió a h omogeneizar y  

cuartear para realizar las siguientes pruebas. 

  

5.5.1 Prueba de homogeneidad 
 
Para un material de r eferencia e s i mportante t ener c oncentraciones s in 

variabilidad. D e a cuerdo c on l os c riterios de  a ceptación de l mé todo de 

fluorescencia de Rayos X (FRX), para considerar un valor confiable, la DER del 

método debe estar por debajo del 15%. 
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Tabla 20. Prueba de homogeneidad de la muestra 447-15 

Elemento 
Promedio 

(mg/Kg) 
DER 

P 338.9 7.4 

S 30648.1 0.6 

Cl 274.1 13.4 

K 13093.8 0.5 

Ca 42673.4 0.5 

Ti 1726.5 0.7 

V 63.4 2.3 

Cr 50.0 4.9 

Mn 227.7 1.4 

Fe 54987.9 0.4 

Cu 66.9 6.8 

Zn 1470.3 0.5 

As 1919.6 0.7 

Rb 76.4 1.4 

Sr 53.9 1.7 

Zr 66.4 1.6 

Nb 15.6 10.7 

Ag 56.0 5.9 

Sb 170.8 4.0 

Ta 50.1 10.3 

Pb 3977.4 0.4 

Th 41.2 5.4 

U 12.1 11.3 

Al 3449.0 8.4 

Si 64100 0.6 
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En la Tabla 20 se presentan los promedios y las DER de las veinte mediciones 

realizadas. L as mediciones de c ada elemento pr esentan una  de sviación 

estándar relativa menor al 15% lo cual, de acuerdo a los criterios de aceptación 

del laboratorio son aceptables. 

 
 

5.5.2. Prueba de estabilidad en función del tiempo 
 
Se eligieron las pruebas de pH, potencial, conductividad, contenido de azufre 

por su rapidez y  sencillez, también se repitió la prueba de concentraciones 

totales que, aunque no es rápida ni sencilla se pretende verificar si existe un 

cambio en las concentraciones de los elementos puesto que, son una parte 

importante para un material de referencia. El tiempo entre las determinaciones 

fue de 10 meses. La muestra se retuvo en el laboratorio bajo resguardo, en 

condiciones a mbientales de  t emperatura, e n un r ecipiente que  l a ma ntuvo 

aislada de la luz. 

En e stas pruebas ( Tabla 2 1) se d emuestra que, a pesar d el tie mpo, la s 

condiciones fisicoquímicas de la muestra 447-15 no varían de manera significa. 

En pH, la variación del promedio fue de 0.02 unidades, en potencial la variación 

fue de 2.1 unidades y en CE fue de 430 unidades. En las repeticiones, la DER 

se encuentra por debajo del 0.58%, lo que indica que cada prueba presenta 

repetibilidad. 
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Tabla 21. Prueba de estabilidad en función del tiempo de la muestra 447-15 

Muestra pH 
Potencial 

(mV) 

CE 

(µS/cm) 

 
Medición 

1 

Medición 

2 

Medición 

1 

Medición 

2 

Medición 

1 

Medición 

2 

447-15 A 2.60 2.58 519.3 524.6 3020 2640 

447-15 B 2.60 2.59 522.8 523.5 3100 2660 

447-15 C 2.62 2.60 521.7 523.3 3120 2630 

Promedio 2.61 2.59 521.7 523.8 3080 2643 

DER 0.44 0.38 0.34 0.13 1.71 0.57 

t Student 1.89 2.28 13.7 

Valor crítico  

t Student 
2.77 2.77 2.77 

 

Se calculó el valor de t de Student para determinar si existe diferencia entre 

las medias de cada repetición. Para pH se tiene una t = 1.89, el valor crítico 

es d e 2. 77, por t anto, co rresponde a l a m isma m uestra y  su  v ariación e s 

pequeña. En la prueba de potencial, hay una t = 2.28 con un valor crítico de 

2.77, lo cual indica que también se trata de la misma muestra y la variación 

entre l as d os r epeticiones n o e s si gnificativa. Po r úl timo, e n c onductividad 

eléctrica, hay una t = 13.7, e l valor crítico es de 2.77, para este caso, la t 

indica que las medias no son iguales, es necesario verificar este resultado. Por 

lo que la medición de conductividad eléctrica es una prueba que no entraría 

dentro de las características para el material de referencia pues la variación es 

significativa. 

Para la prueba de contenido de azufre por el método de horno de inducción se 

comprueba que no existe diferencia entre las repeticiones, por tanto, es una 

prueba repetible y con estabilidad en la concentración. 
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Tabla 22. Determinación de azufre total 
 

Repetición Medición 1 Medición 2 
1 4.03 4.03 
2 4.03 4.03 
3 4.03 4.04 

Promedio 4.03 4.03 
DE 0.000 0.006 

DER 0.000 0.143 
 

 

Tabla 23. Prueba de estabilidad en función del tiempo para concentraciones 

totales 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                           
12 DPR desviación porcentual relativa 

Elemento 
Medición 1 

(mg/Kg) 

Medición 2 

(mg/Kg) 
Promedio DPR12 

Ag 56.62 64.77 60.7 13.4 

Al 2829.8 3327.9 3078.6 16.2 

As 1080.9 1148.1 1114.5 6.0 

Ba 209.9 266.2 238.1 23.6 

Ca 31097.1 31543.6 31320.3 1.4 

Cd 6.66 6.24 6.5 6.5 

Cr 9.57 9.11 9.3 5.0 

Cu 42.46 49.88 46.2 16.1 

Fe 39519.7 36440.9 37980.0 8.1 

Mn 74.1 95.9 84.9 25.4 

Pb 3069.6 3194.7 3132.1 4.0 

V 12.9 12.9 12.9 0.4 

Zn 925.6 960.9 943.2 3.7 
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De acuerdo con la Tabla 23, la variación que existe en las dos mediciones de 

concentraciones t otales e s ace ptable para l a m ayoría de l os e lementos, 

comprobando así la estabilidad de la muestra. 

Para el caso de Ba y Mn como presentan desviaciones porcentuales relativas 

(DPR) elevadas, no se tomarían en cuenta estos elementos como materiales 

de referencia. 
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VI. CONCLUSIONES 

 

El propósito del trabajo fue caracterizar cinco muestras de jales mineros para 

determinar si alguna cumplía los requisitos para ser utilizado como material 

de r eferencia i nterno, é sta car acterización se  r ealizó de acu erdo a  l a 

normatividad m exicana y  a  los p rocedimientos d el La boratorio d e 

Biogeoquímica Ambiental (LABQA). 

De las cinco muestras estudiadas: 

 Tres muestras (1273-13, 446-15 y 1447-15) no presentaron oxidación. 

Las muestras 447-15 y 1446-15 si presentaron oxidación. 

 Las m uestras 1 273-13, 446 -15 y  1 447-15 pr esentaron pH  ne utros y  

potenciales bajos comparados con los potenciales de las muestras 447-

15 y 14 46-15 l os cuales f ueron e levados, e stas d os m uestras 

presentaron p H áci dos. E n cuanto a la co nductividad e léctrica, las 

muestras 1273 -13, 446 -15 y  14 47-15 p resentaron v alores b ajos, 

mientras que las muestras 447-15 y 1446-15 tienen valores altos de CE, 

lo que indica mayor cantidad de elementos solubles. 

 Ninguna de las muestras es tóxica al ambiente, sus concentraciones de 

elementos potencialmente tóxicos se encuentran por debajo del l ímite 

permitido de acuerdo a la NOM-052-SEMARNAT-2005. 

 En la medición cualitativa de carbonatos, se obtuvo que, la muestra 446-

15 tuvo un grado de reacción muy fuerte, las muestras 1273-13 y 1447-

15 tuvieron un grado de reacción fuerte y las muestras 447-15 y 1446-

15 presentaron un grado de reacción nulo. 

 El valor del potencial de neutralización más alto fue de la muestra 1447-

15 (232.7), seguido por la muestra 446-15 (205.1), 1273-13 (196.4), 
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447-15 (142.7) y 1446-15 (0.8), con estos valores se observa que los 

carbonatos no son las únicas sales que determinan el PN. 

 El potencial de acidez más alto corresponde a la muestra 1273-13 con 

un valor de 222.78, después le sigue la muestra 446-15 con un PA de 

116, la muestra 1446-15 presenta un valor de 67.05, la muestra 1447-

15 tiene un valor de 14.44 y por último la muestra 447-15 con 6.78 de 

uPA. 

 Las concentraciones totales muestran que los jales contienen diferentes 

elementos, lo s p rincipales son Fe, Pb, Zn y  Cu, l a muestra 447-15 y 

1446-15 presentaron el mayor número de elementos presentes. 

 La e lección de  la muestra como material de  referencia se definió con 

base en la repetibilidad de las pruebas realizadas. La muestra 447-15 

tuvo más pruebas repetibles. 

 En la prueba de homogeneidad para la muestra 447-15, se determinó 

que s i es co nstante e n l as co ncentraciones d e su s e lementos. E sta 

prueba t uvo r esultados sat isfactorios, y a q ue se  co mprobó co n l as 

desviaciones estándar relativas que es una muestra homogénea.  

 Para determinar si la muestra presentaba estabilidad respecto al tiempo, 

se e ligieron c inco pruebas ( pH, c onductividad e léctrica, po tencial, 

contenido de azufre y concentraciones totales), se compararon con los 

primeros r esultados d e l a car acterización y  se  demostró que no  h ay 

cambios significativos de sus valores en un tiempo de diez meses, salvo 

para la prueba de conductividad eléctrica. 

Con l os r esultados de l a caracterización de l as ci nco muestras de ja les, se 

concluye que la muestra 447-15, presenta las características necesarias para 

su uso como material de referencia interno.  Homogeneidad y estabilidad son 

características que se comprobaron presenta la muestra. 
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El laboratorio cuenta con 8 kg de la muestra 447-15 para su uso como material 

de r eferencia i nterno que  s e mantendrá e n c ondiciones a mbientales 

controladas para preservar la muestra. 

El trabajo continuará con la determinación de la incertidumbre y trazabilidad 

para que la muestra cumpla con los requisitos de un material de referencia 

certificado, sin embargo, ya es posible tomarlo en cuenta como material de 

referencia interno.  
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VII. RECOMENDACIONES A LA NOM-141-SEMARNAT-2003 

 

Aunque l a no rma mexicana NOM-141-SEMARNAT-2003 p resenta l os 

procedimientos, especificaciones y  cr iterios para la caracterización de jales, 

también presenta varias deficiencias en los métodos y criterios. 

La m ayor d eficiencia d e e sta n orma e s l a d eterminación d el p otencial d e 

neutralización, la cual se divide en determinar azufre total y azufre en forma 

de sulfatos. La primera de ellas es la determinación de azufre total, que de 

acuerdo con la norma nos recomienda utilizar técnicas como IR, combustión, 

etc., pero con la comparación que hicimos de tres técnicas nos dimos cuenta 

que existen métodos deficientes como FRX, donde la concentración de azufre 

no es confiable. Anteriormente se discutió cual es la deficiencia del método y 

en qué casos aumenta la incertidumbre de la determinación, mientras que el 

método de  ho rno de i nducción L ECO, e s una  gr an a lternativa e n t iempo, 

preparación de muestra, sencillez y exactitud en la concentración de sulfuros. 

Por tanto, se recomendaría incluir el método en la norma.  

Para el caso de determinación de sulfatos, la norma recomienda un método de 

turbidimetria de 1986.  La r ecomendación a  la no rma e s que  s e buscaran 

métodos más exactos, precisos y actualizados. 

De acuerdo con e l punto 11.3 de la norma, para e l caso de la prueba para 

extracción de metales y metaloides en jales con agua en equilibrio con CO2, 

no es posible medir la exactitud del método, puesto que, no existen materiales 

estándar de  referencia. Se p ropone q ue e l l aboratorio u se materiales de 

referencia internos para medir la exactitud. 

Con estos puntos se recomienda una actualización de la norma para facilitar 

el trabajo que se realiza dentro del laboratorio. 
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ANEXO I 

Tablas completas de las pruebas de Potencial de Neutralización (PN) 

y Potencial de Acidez (PA) 

 

Tabla 1. Datos completos de la prueba de neutralización 

MUESTRA 1273-13 A 1273-13 B 1273-12 C 
PESO (g) 2.03 2.05 2.00 

Tiempo 
(horas) 

HCl 
(mL) pH Potencial 

(mV) pH Potencial 
(mV) pH Potencial 

(mV) 
0 3 6.28 44.2 6.27 45 6.22 47.8 
2 2 2.45 257.1 2.61 246.6 2.7 241.4 

22 4 2.45 258.2 2.29 265.9 2.31 264.8 
NaOH 
(mL)  9.9  10.8  10.5  

PN  197.29  193.17  198.75  
        
        
        

MUESTRA 446-15 A 446-15 B 446-15 C 
PESO (g) 2.01 2.00 2.10 

Tiempo 
(horas) 

HCl 
(mL) pH Potencial 

(mV) pH Potencial 
(mV) pH Potencial 

(mV) 
0 3 7.8 -40.9 7.75 -37.9 6.71 25.2 
2 2 3.8 180.4 2.69 241.1 2.83 246.2 

22 2 2.6 247 2.56 249 2.68 240 
24 2.5 2.5 245 2.50 246.5 2.1 269.4 
48 0.5 2.22 261.5 2.2 262.2 2.07 269.7 

NaOH 
(mL)  14.4  16.6  18.6  

PN  212.94  208.5  193.81  
        
        
        

MUESTRA 447-15 A 447-15 B 447-15 C 
PESO (g) 2.03 2.04 2.1 

Tiempo 
(horas) 

HCl 
(mL) pH Potencial 

(mV) pH Potencial 
(mV) pH Potencial 

(mV) 
0 3 2.21 268.8 2.23 267.5 2.19 270 

NaOH 
(mL)  18.3  18.3  18.3  

PN  144.58  143.87  139.76  
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MUESTRA 1446-15 A 1446-15 B 1446-15 C 
PESO (g) 2.0 2.07 2.02 

Tiempo 
(horas) 

HCl 
(mL) pH Potencial 

(mV) pH Potencial 
(mV) pH Potencial 

(mV) 
0 1 7.8 -40.9 7.75 -37.9 6.71 25.2 

NaOH 
(mL)  97  98  95  

PN  0.75  0.48  1.24  
        
        
        

MUESTRA 1447-15 A 1447-15 B 1447-15 C 
PESO (g) 2.0 2.02 2.01 

Tiempo 
(horas) 

HCl 
(mL) pH Potencial 

(mV) pH Potencial 
(mV) pH Potencial 

(mV) 
0 1.5 7.8 -40.9 7.75 -37.9 6.71 25.2 
2 2.5 3.8 180.4 2.69 241.1 2.83 246.2 

22 3 2.6 247 2.56 249 2.68 240 
24 2 2.5 245 2.50 246.5 2.1 269.4 
48 1 2.22 261.5 2.2 262.2 2.07 269.7 

NaOH 
(mL)  62  67  65  

PN  234.50  230.94  232.59  
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Tabla 2. Resultados de las repeticiones en la prueba de potencial de acidez, determinación de sulfatos 
 

 

 
 

 

 

 
 

SO4
-2 FD SO4

-2 SO4
-2 SO4

-2- S total

equipo (Vf/Vi) (mg/L) (Conc*FD) (%) (%)
(mg/L) HI

Blanco ---- 3.3 0.007 ---- ---- 3.31 3.31 ---- ---- ---- ----
1273-13 A 01:05 17.7 0.17 5 0.1625 17.08 85.4 1708.1 0.17 7.3 7.13 222.79
1273-13 B 01:05 17.9 0.172 5 0.1648 17.29 86.43 1728.5 0.17 7.27 7.1 221.79
1273-13 C 01:05 17.6 0.169 5 0.1614 16.98 84.92 1698.3 0.17 7.33 7.16 223.76

1711.6 0.17 7.3 7.13 222.78
15.4 0 0.03 0.03 0.98
0.9 0.9 0.41 0.44 0.44

Media
Desviación std

Desviación std rel

Muestra Dilución Absorbancia Abs - Bco SO4
-2 

(mg/Kg)
%S2- PA

SO4
-2 FD SO4

-2 SO4
-2 SO4

-2- S total

equipo (Vf/Vi) (mg/L) (Conc*FD) (%) (%)
(mg/L) HI

Blanco ---- 3.3 0.007 ---- ---- 3.31 3.31 ---- ---- ---- ----
446-15 A Dil 1:5 27.5 0.2592 5 0.2518 25.01 125.1 2501.2 0.250 4.01 3.76 117.5
446-15 B Dil 1:5 23.1 0.2302 5 0.2228 22.44 112.2 2243.6 0.224 4.01 3.79 118.3
446-15 C Dil 1:5 24.6 0.2488 5 0.2414 24.09 120.4 2408.8 0.241 3.84 3.60 112.5

2384.5 0.238 3.95 3.71 116.1
130.5 0.013 0.10 0.10 3.16
5.47 5.472 2.48 2.72 2.72

Media
Desviación std

Desviación std rel

Muestra Dilución Absorbancia Abs - Bco SO4
-2 

(mg/Kg)
%S2- PA
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SO4
-2 FD SO4

-2 SO4
-2 SO4

-2- S total

equipo (Vf/Vi) (mg/L) (Conc*FD) (%) (%)
(mg/L) HI

Blanco ---- 3.3 0.007 ---- ---- 3.31 3.31 ---- ---- ---- ----
447-15 A Dil 1:50 38.9 0.4082 50 0.4008 38.24 1912.2 38244.2 3.824 4.03 0.21 6.4
447-15 B Dil 1:50 38.5 0.4031 50 0.3957 37.79 1889.6 37791.3 3.779 4.03 0.25 7.8
447-15 C Dil 1:50 39 0.4095 50 0.4021 38.36 1918.0 38359.7 3.836 4.03 0.19 6.1

38131.7 3.813 4.03 0.22 6.8
300.4 0.030 0.00 0.03 0.94
0.79 0.788 0.00 13.86 13.86

Media
Desviación std

Desviación std rel

Muestra Dilución Absorbancia Abs - Bco SO4
-2 

(mg/Kg)
%S2- PA

SO4
-2 FD SO4

-2 SO4
-2 SO4

-2- S total

equipo (Vf/Vi) (mg/L) (Conc*FD) (%) (%)
(mg/L) HI

Blanco ---- 5.4 0.0714 ---- ---- 8.99 8.99 ---- ---- ---- ----
1446-15 A Dil 1:50 47.1 0.4881 50 0.4167 39.66 1982.8 39656.3 3.966 6.01 2.04 63.9
1446-15 B Dil 1:50 44 0.4573 50 0.3859 36.92 1846.0 36921.0 3.692 5.99 2.30 71.8
1446-15 C Dil 1:50 36.2 0.4791 50 0.4077 38.86 1942.9 38857.0 3.886 5.98 2.09 65.4

38478.1 3.848 5.99 2.15 67.0
1406.5 0.141 0.02 0.13 4.20

3.66 3.655 0.25 6.26 6.26

Media
Desviación std

Desviación std rel

Muestra Dilución Absorbancia Abs - Bco SO4
-2 

(mg/Kg)
%S2- PA
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SO4
-2 FD SO4

-2 SO4
-2 SO4

-2- S total

equipo (Vf/Vi) (mg/L) (Conc*FD) (%) (%)
(mg/L) HI

Blanco ---- 2.2 0.039 ---- ---- 6.11 6.11 ---- ---- ---- ----
1447-15 A ---- 10.4 0.1209 1 0.0819 9.92 9.9 198.5 0.020 0.492 0.47 14.8
1447-15 B ---- 14.5 0.1621 1 0.1231 13.58 13.6 271.6 0.027 0.488 0.46 14.4
1447-15 C ---- 12.8 0.1448 1 0.1058 12.05 12.0 240.9 0.024 0.477 0.45 14.2

237.0 0.024 0.49 0.46 14.4
36.7 0.004 0.01 0.01 0.30

15.50 15.505 1.60 2.09 2.09

Media
Desviación std

Desviación std rel

Muestra Dilución Absorbancia Abs - Bco SO4
-2 

(mg/Kg)
%S2- PA
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Tabla 3. Resultados de las repeticiones en la prueba de potencial de acidez, 

determinación de azufre total por horno de inducción 

 

Medición 1273-13 
(%S) 

446-15 
(%S) 

447-15 
(%S) 

1446-15 
(%S) 

1447-15 
(%S) 

1 7.3 4.01 4.03 6.01 0.49 
2 7.27 4.01 4.03 5.99 0.48 
3 7.33 3.84 4.03 5.98 0.47 

Promedio 7.30 3.95 4.03 5.99 0.49 
DE 0.03 0.09 0.00 0.01 0.01 

DER 0.41 2.48 0.00 0.25 1.18 
 

 

Medición 1273-13 
(%S) 

446-15 
(%S) 

447-15 
(%S) 

1446-15 
(%S) 

1447-15 
(%S) 

1 6.97 3.97 4.03 6.03 0.482 
2 7.16 4.04 4.03 6.01 0.516 
3 7.13 3.98 4.04 6.02 0.481 

Promedio 7.09 4.00 4.03 6.02 0.49 
DE 0.10 0.038 0.01 0.01 0.02 

DER 1.44 0.94 0.14 0.16 4.04 
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