COMPARACION EN LA DETERMINACION DE MATERIA ORGANICA POR OXIDACION

PARCIAL Y COMPLETA EN DIVERSOS SUELOS DE LA VII REGION !

Comparison in the determination of soil organic matter by parcial and complete
oxidation in different soils of the VIl Region
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SUMMARY

In this study, two method of soil organic matter (SOM) determination were compared: Walkley and
Black (1934) (WB) and Nelson and Sommers (1982) with two heating periods; 30 or 120 minutes
((NS,, y NS,,,). Furthermore, it was investigated if the percentage of clay and silt fraction of soils
(which determine the degree of soil aggregation), affect SOM determination. Walkley and Black
method recovered 56% of SOM obtained by NS, . Therefore, a correction factor of 1.79 (100/56) can
be used to compare the results between WB and NS, . Nelson and Sommers with heating for 30
minutes recovered 21% less SOM than the extensive heating with NS, . Thus, if a quantitation is
needed, NS, is recommended. In general, the statistical error and its variation, decreased as the
amount of organic matter increased. This was also true for the coefficients of variation of each
determination. These results suggest that the number of replicates should be taken in account for
soils with SOM < 2%. On the other hand, clay and silt content of the soils did not affect the recovery
of SOM, after extensive heating for 120 minutes was applied, since no differences were established
between soils dispersed with ultrasound and non-treated soils.
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INTRODUCCION

En la mayoria de los laboratorios de analisis de
suelo del pais, la materia organica (MO) del suelo,
se mide por el método de Walkley y Black (1934)
(WB), el cual consiste en una oxidacidn parcial del
carbono (C) organico por la adiciéon de una mezcla
acida de dicromato de potasio, sin la aplicacién
externa de calor. Este procedimiento es simple,
rapido, ampliamente usado y requiere minimo
equipamiento. Sin embargo, los resultados de WB
no pueden ser considerados cuantitativos. Los mé-
todos con dicromato que usan minimo calentamiento
no dan una completa oxidacién del C-organico del
suelo. La técnica de Nelsony Sommers (1982) (NS)
que involucra calentamiento extensivo, es
cuantitativa y representa una oxidacién completa,

'Recepcién de originales: 27 de agosto de 1997,

Trabajo financiado por Laboratorio de Suelos de la Facultad de
Ciencias Agrarias de la Universidad de Talca.

Departamento de Produccion Agricola, Facultad de Ciencias
Agrarias, Universidac de Talca, Casilla 747, Talca, Chile.
3Tesista de Pregrado.

ya que sus resultados pueden ser comparados con
el C-organico obtenido por combustién humeda o
seca.

Walkley y Black (1934) encontraron, en 20 suelos
analizados, que un 76% del C-organico fue oxidado,
y ellos propusieron un factor multiplicativo de 1,32
(= 100/76) para que sus resultados puedan ser
comparados con aquellos de combustion hiumeda.
Sin embargo, el porcentaje de recuperacion varié
entre 60 y 86%. Otros autores como Peech et al.,
citado por Allison (1966) han sugerido un factor de
1,33, similar al de WB y Nelson y Sommers (1982)
de 1,74. Allison (1960) mostré la enorme variabili-
dad de recuperacion por el procedimiento de WB e
indicé la importancia de determinar este valor para
el grupo de suelos locales con el cual se trabaja. Por
lo tanto, la oxidacién parcial puede ser considerada
como una aproximacién o una estimacion semi-
cuantitativa del C-orgéanico del suelo. Dado que la
recuperacion de C-organico estd estrechamente
vinculada al periodo de calentamiento de las mues-
tras, Bremnery Jenkinson (1960a), usando el méto-
do de Tinsley (1950), determinaron que la recupera-
cién fue maxima después de 120 minutos a 150 °C;
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sin embargo, 30 minutos fueron suficientes para
oxidar casi la totalidad de C-organico del suelo.
Actualmente, uno de los métodos cuantitativos mas
usados es el de NS, ellos propusieron que la mezcla
acida de dicromato y suelo puede ser calentada,
bajo reflujo, en tubos de digestion sobre una placa
calefactora. Eltiempoy latemperatura recomendada
fueron 30 minutos y 150 °C, respectivamente.

Por otra parte, es conocido que el procedimiento
clasico con H,0O, para determinar la MO de los
suelos, no es capaz de oxidar la totalidad del C
organico (Broadbent, 1960). Es posible que la
oxidacion esté afectada por el contenido de arcillay
limo de los suelos. Las arcillas minerales junto a la
MO del suelo, forman los micro-agregados (< 50 um)
del suelo. Estas estructuras ejercen una proteccion
fisica de la MO contra la descomposicion (Tisdall y
Oades, 1982). Del mismo modo los micro-agregados
del suelo podrian provocar una proteccion fisica
contra la oxidacién del C-organico, especialmente
en suelos arcillosos.

Considerando que se desconoce para los suelos de
nuestro pais la efectividad de los distintos métodos,
los objetivos de la presente investigacién fueron: 1)
comparar los resultados de MO por WB con los de
NS con dos periodos de calentamiento, 30 minutos
(NS,;) y 120 minutos (NS,,,) y 2) determinar el efecto
del contenido de arcilla y limo de los suelos, sobre la
recuperacion de MO en un rango de suelos de la VI
Region.

MATERIALES Y METODOS

Suelos: quince suelos provenientes de la Regién
del Maule fueron muestreados (20 cm de profundi-
dad). Los suelos fueron seleccionados sobre la
base de sus contenidos de MO, arcilla y limo (ver
Cuadro 1).

Oxidacién parcial: se pesaron 0,25 g de suelo
(seco a45°C, tamizado por 0,0005 m), en duplicado.
Cada muestra se deposito en el fondo de matraces
Erlenmeyer y se agregaron 10 ml de dicromato de
potasio 1 Ny 20 mi de acido sulfarico concentrado
(96%). La mezcla y el suelo se dejaron reposar du-
rante 30 minutos. Después, a cada muestra se le
agreg6 200 ml de agua desionizada y § gotas de
indicador (ortofenantrolina monohidratada y sulfato
ferroso). El C-organico fue obtenido por titulacién
con sulfato ferroso hasta el viraje de color. Como el
C-organico es el 58% de la MO del suelo, la MO se
obtuvo como C-organico/0,68 (Walkley y Black,
1934).

Oxidacién completa: se sigui6é igual procedimiento
que en la oxidacion parcial, pero las muestras fueron

AGRICULTURA TECNICA - VOL. 57 - N2 3 . 1997

depositadas en el fondo de tubos de digestion
Kjeldahl de 300 ml y calentadas a 150 °C por 30
minutos (Nelson y Sommers, 1982) 6 120 minutos
(Bremner y Jenkinson, 1960a).

Carbono inorganico: el C-inorganico de las mues-
tras se determin6 con HCI y titulaciéon (Sadzawka,
1990). En general, en todos los suelos, ia concen-
tracion de C-inorganico fue escasa (< 0,15%) o no
se detect6.

Dispersién de los suelos con ultrasonido: Quince
gramos de suelo (seco a 45 °C, tamizado por
0,0005 m) fueron suspendidos en 75 ml de agua
desmineralizada durante 8 horas. La suspension
fue tratada con ultrasonido por 30 minutos con una
punta de tipo desintegrador en una unidad genera-
dora Branson, Sonifer Il. La energia usada fue 130 W
y la maxima dispersion se logré a 2.300 J ml* con 30
minutos de operacién (Matus et al., 1996). El aumento
de temperatura en la suspensién de suelo fue con-
trolado con bafios de agua y hielo exterior. El suelo
dispersado fue floculado por adicion de 500 ml "' de
una solucién de CaCl, 0,1 M.

Andlisis granulométrico: la distribucién de particu-
las primarias como arcilla (< 2 pm) y limo (2-50 ym)
se determiné por el método del hidrometro (Saave-
dra, 1975).

Anadlisis estadistico: los contenidos de MO fueron
sometidos a andlisis del error (Ortega-Farias, 1996).
El error absoluto (EA) (= [MO,,,-MOJ/MO,,, + 100)
(donde MO,,,= MO por NS, y MO, = MO por WB ¢
NS, fue calculado para observar la dispersidn y las
tendencias de los resultados de cada determinacion.

RESULTADOS Y DISCUSION

En el Cuadro 1 se comparan los contenidos de MO
de los suelos obtenidos por el método de WB, NS,
NS,,, y los contenidos de arcillay limo. En general la
recuperacion de MO fluctud entre 0,5y 10,4% y los
coeficientes de variacién fueron bajos y variaron
entre 0,2 y 4,2%. Sin embargo, los coeficientes de
variacion diminuyeron con contenidos superiores
3% de MO. En promedio, la maxima recuperacién
de MO se obtuvo con el método NS, (5,5%) y los
valores mas bajos con WB (3,1%). Walkley y Black
recuperd 56% de la MO determinada por NS_,; con
una variacion entre 16 y 72% y un 79% de la MO
obtenida por NS, , con una variacion entre 50y 86%.
Los respectivos factores de correccién fueron 1,79
(=100/56) y 1,27 (= 100/79). Este ultimo valor coin-
cidi6 con el 1,3 seflalado por Walkiey y Black (1934),
pero se alejoé del 1,74 indicado por Nelsony Sommers
(1982). Los métodos con dicromato que involucren
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CUADRO 1. Materia organica de los suelos, determinada por Walkley y Black (1934)
o Nelson y Sommers (1982) con calentamiento por 30 y 120 minutos y distribucién
granulométrica (arcilla=<2 mmy limo = 2-50 mm)

TABLE 1. Soll organic mattef determination by Walkley and Black (1934) or Nelson
and Sommers (1982) by heating for 30 or 120 minutes and textural analysis

Materia organica (%)

Nelson y Sommers

Textura (%)

Suelo Walkley y Black 30 min. 120 min. Arcilla Limo
1 0,5" (3.5) 1,0 ! 4,2) 3,2 (0,8) 7,2 8,0
2 1.4 (2,6) 1,7 (2,9) 3.9 (2,7) 41,8 26,0
3 1,4 0,8) 2,3 (2,5) 3,5 (0,4) 5,2 6,0
4 1,9 (0,5) 2,8 (1,2) 3,0 (0,5) 15,9 32,0
5 2,0 (0,8) 2,8 (0,5) 4,8 (0,7) 17,2 26,0
6 2,0 (0,8) 2,8 (0,8) 2,9 (1,2) ND ND
7 2,2 0,7) 2,7 (1,6) 4.3 (0,5) 13,2 20,0
8 2,3 (1,6) 2,4 (2,1) 51 (0,7) 52 10,0
9 2,3 (0,5) 7,0 (0,6) 8,1 (0,5) 52 16,0
10 2,6 (0,8) 31 (1,6) 53 (0,4) 29,2 36,0
1" 2,6 (1,2) 3,5 (1,2) 49 (1,0) 7,8 12,0
12 2,6 (0,2) 53 (0,4) 7.4 0,9) 52 16,0
13 2,6 (0,6) 5,4 (0,4) 7,2 (0,5) 13,8 22,0
14 5,6 (0,5) 6,5 (1,3) 8,3 (0.5) 17,2 38,0
15 7,5 (0,5) 8,7 (0,9) 10,4 (0,4) ND ND

Promedio 3.1 (2,3) 3,9 (2,9) 5,5 (0,8)

'Walkley y Black sin factor de correccién.
ND = no determinado.
() = coeficientes de variacién.

un periodo de calentamiento (Anne, 1945; Mebius,
1960y Tinsley, 1950) bajo reflujo, dan un C-organico
equivalente a aquel obtenido por combustiéon hiimeda
o combustion seca (Nelson y Sommers, 1982). Aun
cuando estos ultimos autores recomendaron una
oxidacién con calentamiento por 30 minutos, nues-
tros resultados indican que este método recuperé
s6lo un 79% del C-organico obtenido con NS . La
mayor recuperacion de C-organico con calentamien-
to extensivo esta también asociada a la oxidacién
de un carbono inerte. Bremner y Jenkinson (1960b)
encontraron que el método de WB da una baja recu-
peracién (< 36%) de C-organico del material carboni-
zado, como carbon vegetal o formas mas condensa-
das de carbono, mientras que los métodos que apli-
can calentamiento extensivo dan una recuperacién
mucho mayor, pero mas variable (55-110%). Por lo
tanto, los resultados podrian ser poco confiables si
el metodo con dicromato es usado en suelos que
contienen cantidades significativas de material
carbonizado.

EnlaFigura 1 se muestralarelacion entre el porcen-
taje de MO con NS, y el error absoluto (EA) de los
resultados de WB 6 NS, . Como era de esperarse, el
menor error absoluto se obtuvo con el método que
recuperdé mas MO. En promedio, la oxidacién por 30

minutos, tuvo un error absoluto de 32%, con una
variacion que fluctué entre 4 y 68%, mientras que
WB tuvo un error de 47%, con una variacién entre 28
y 86%. En general, y al igual que los coeficientes de
variacién, la tendencia del error absoluto fue a
disminuir a medida que las concentraciones de MO
de los suelos aumentaron. Estas tendencias no
estuvieron relacionadas a la textura del suelo, ya
que ninguna correlacién significativa fue establecida
entre los contenidos de MO vy los porcentajes de
arcillay limo de los suelos. Es posible que la oxidacion
del C-organico también esté afectada por el
porcentaje de arcilla y limo de los suelos. La forma-
cién de micro-agregados (en este estudio definido
como particulas < 50 pm) es el resultado de la unién
de las arcillas minerales y la MO del suelo (Tisdall y
Oades, 1982). Por lo general, mientras mas arcilla
posea un suelo, mayor sera la estabilidad de sus
agregados y consecuentemente su grado de agrega-
cion (Tisdall y Oades, 1982). Es sabido que el mé-
todo clasico de oxidacion con H,0, para determinar
la MO, es ineficaz para oxidar completamente el
C-orgénico del suelo (Broadbent, 1960; Maire, 1997).
Aun cuando, se sabe que el acido crémico es un
fuerte oxidante, nosotros estudiamos si el contenido
de arcilla y limo de los suelos ejerce algtn grado de
proteccion fisica contra la oxidacién a través de
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FIGURA 1. Relacién entre el porcentaje de materia organica por
Neison y Sommers (1982) con calentamiento extensivo por 120
minutos (NS,,,) y error absoluto de la determinacion por Walkley y
Black (1934) 6 Nelson y Sommers con calentamiento por 30 minutos
(NS,,).

FIGURE 1. Relationship between the percentage of soil organic
matter determined by Nelson and Sommers (1982) with extensive
heating for 120 minutes (NS, ;) and statistical error of Walkley and
Black (1934) or Nelson and Sommers with heating for 30 minutes
(NS,p).

ultrasonido; la dispersién de suelos con ultrasonido
es un método capaz de destruir los micro-agregados
del suelo y exponer su MO interior (Matus et al.,
1996). Los resultados indican que la recuperacion
de MO por NS, de suelos dispersados con ultra-
sonido fue similar a aquella de suelos no tratados
(Figura 2). Aparentemente, los micro-agregados del
suelo no ejercieron ningun grado de proteccion
fisica contra la oxidacion. Desafortunadamente, no
fue posible aplicar el mismo tratamiento para WB.

CONCLUSIONES

Elprimer objetivo de esta investigacién fue comparar
larecuperaciéon de MO enunrango de suelos locales,
por WB, NS, 6 NS .. Los resultados indicaron que
un factor de correccion de 1,79 debe ser usado para
comparar los resultados de WB con NS, . Elmétodo
recomendado por Nelsony Sommers (calentamiento
de las muestras por 30 minutos, NS, ), recupero
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FIGURA 2. Gréfico 1:1 de la materia organica obtenida con Neison
y Sommers con calentamiento por 120 minutos (NS,), en suelos
dispersados con ultrasonido y suelos no tratados.

FIGURE 2. 1:1 plot of soil organic matter recovered by Nelson and
Sommers with heating for 120 minutes (NS,,) in ultrasonically
dispersed soils and non-treated soils.

21% menos C-organico que con 120 minutos. Para
un estudio cuantitativo, se sugiere el método de
NS,,,. En general, el error absoluto y la variabilidad
del error disminuyeron a medida que aumentaron
los contenidos de MO de los suelos, mientras que
los coeficientes de variaciéon disminuyeron. Estos
resultados podrian tomarse en cuenta para deter-
minar el numero de repeticiones que se deben usar,
especialmente en suelos con < 3% de MO. El se-
gundo objetivo de esta investigacion fue determinar
si los contenidos de arcilla y limo de los suelos, que
estan directamente relacionados al grado de agre-
gacion del suelo, afecta la recuperaciéon de MO.
Ninguna diferencia se establecié en la recuperacion
de MO, entre suelos tratados con ultrasonido, en los
cuales se logré una total exposicion de la MO interior
de los micro-agregados, con aquella obtenida en
suelos no tratados, por ello se concluye que los
micro-agregados del suelo no afectan la recuperacion
de MO con calentamiento extensivo por 120 minutos.
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RESUMEN

En el presente estudio se comparo la recuperacion
de materia organica en un rango de suelos locales,
por el método de Walkley y Black (1934) (WB) y
Nelson y Sommers (1982) con dos periodos de ca-
lentamiento, 30y 120 minutos (NS, y NS, ). Ademas
se investigo si los contenidos de arcillay limo de los
suelos, los que junto ala materia organica determinan
su grado de agregacién, afectan la recuperacion de
MO del suelo. EI método de WB recuperé un 56% de
laMO obtenida por NS, . Porlo tanto, para comparar
ambos métodos, un factor de correccion 1,79 debe
ser usado. El método recomendado por Nelson y
Sommers con 30 minutos de calentamiento, recuperé
21% menos MO que con calentamiento por 120
minutos. Por ello, si se necesita una cuantificacion
delaMO del suelo, se recomienda Nelsony Sommers
con calentamiento por 120 minutos. En general, el

error absolutoy la variabilidad del error disminuyeron
al aumentar los contenidos de MO de los suelos. Del
mismo modo, los coeficientes de variacion para
cada determinacion, aun cuando fueron bajos, dismi-
nuyeron con la concentracion de materia organica
de los suelos. Los resultados sefialan que es impor-
tante determinar el nimero de repeticiones, especial-
mente en suelos con contenidos < 3% de MO. Por
otra parte, los contenidos de arcillay limo no tuvieron
efecto sobre la recuperaciéon de MO de los suelos,
ya que ninguna diferencia se establecio entre suelos
dispersados y no tratados con ultrasonido.

Palabras claves: Materia organica, carbono-orga-
nico, oxidacién con dicromato, arcilla y limo de los
suelos.
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