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RESUMEN

Se compararon dos métodos (combustion himeda y calcinacion a 550 °C) para la determinacion de
la materia orgdnica en materiales organicos. En el ensayo participaron nueve laboratorios,
empleando cinco materiales organicos (tres composts y dos sustratos), analizados por
cuadruplicado. La precision se evalué calculando la repetibilidad y la reproducibilidad, segun la
norma COVENIN 2972-92 (ISO 5725-86). No se encontraron diferencias significativas entre
métodos, laboratorios, ni réplicas, por lo que se asume que los métodos comparados generan
resultados estadisticamente iguales. La precision evaluada a través de la repetibilidad y la
reproducibilidad no resulté dependiente del nivel de materia organica. Los menores valores de
repetibilidad y reproducibilidad obtenidos con el método de calcinacion indican que esta modalidad
analitica es més precisa. Se recomienda la aplicacion del método de calcinacion porque se basa en
un procedimiento rapido, sencillo, no consume reactivos quimicos y no genera desechos toxicos
para el ambiente y la salud.

Palabras clave: Compost, estudio interlaboratorio, carbono orgéanico oxidable

ABSTRACT

Two methods (wet combustion and calcination at 550 °C) for the determination of organic matter in
organic materials were compared. Nine laboratories participated in the assay, using five organic
materials (three composts and two substrates), analyzed in quadruplicate. The precision was
evaluated by calculating the repeatability and reproducibility, according to the COVENIN 2972-92
(1SO 5725-86) standard. No significant differences were found between methods, laboratories, or
replicates, so it is assumed that the compared methods generate statistically equal results. The
precision evaluated through repeatability and reproducibility was not dependent on the level of
organic matter. The lower repeatability and reproducibility values obtained with the calcination
method indicate that this analytical modality is more precise. The application of the calcination
method is recommended because it is based on a fast, simple procedure, does not consume chemical
reagents and does not generate toxic waste for the environment and health.

Keywords: Compost, interlaboratory study, oxidizable organic carbon

1 INTRODUCCION
La materia organica (MO) representa un componente edafico fundamental, dado que influye
sobre muchas propiedades quimicas, fisicas y bioldgicas del suelo (Diovisalvi et al., 2008). Es por

ello que la adicion de residuos organicos ha sido desde la antigliedad, una practica exitosa para
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mejorar y mantener la fertilidad de los suelos. Estos residuos pueden variar en su estado de
descomposicion, desde residuos frescos de plantas y animales, hasta el material con una
composicion estable, como el que se logra a través del proceso de compostaje. Uno de los
parametros mas importantes para determinar la calidad de los composts y monitorear su proceso de
obtencion, es la relacion C:N. Por eso es importante la utilizacion de metodologias de facil
implementacién que determinen el carbono orgénico (CO) correctamente. Tradicionalmente, el
método mas usado para determinar el carbono organico del suelo, ha sido el de combustién himeda
(WB) (Walkley & Black, 1934). Esta modalidad analitica también se ha aplicado a muestras de
residuos organicos y compost. El método de WB determina el C facilmente oxidable. A pesar de ser
una metodologia rapida y poco costosa, utiliza grandes cantidades de acido sulfurico y los productos
generados son cancerigenos y toxicos (Abella & Zimmer, 2007; Eyherabide et al., 2014). Ademas
del uso de reactivos peligrosos, la estimacion final del C requiere de un factor de correccidn que es
variable, debido a que la oxidacion de la MO es incompleta y difiere segtn el tipo de suelo (Nelson
& Sommers, 1996). Martinez et al., consideran que el método de combustion seca (CS), que
convierte todo el carbono en CO2 vy luego es determinado por espectroscopia infrarroja (Pribyl,
2010), puede ser considerado como un método de referencia. Sin embargo, esta modalidad precisa de
un equipo muy costoso, personal altamente capacitado y muestras finamente procesadas. Dada la
importancia de estas determinaciones, es deseable el desarrollo de metodologias rapidas, sencillas
y que no generen desechos toxicos para el ambiente y la salud. EI método de calcinacién (MC)
promete ser una alternativa que puede ser utilizado con bastante acierto y cumple con las
condiciones sefialadas. Sélo requiere de una balanza analitica y una mufla para ser aplicado y
determina directamente la MO. EI Unico requisito importante es utilizar un factor de conversién
adecuado para obtener el carbono organico. A este respecto, Martinez et al., (2017), utilizando
setenta suelos molisoles de Argentina, compararon el método de calcinacién a varias temperaturas
con el de combustion seca, o analizador elemental, encontrando que la mejor temperatura (360, 430,
550 y 600) fue la de 550 °C y obtuvieron un factor de 2,2 para transformar la MO por calcinacién
en CO. Por otra parte, Iglesias-Jiménez y Pérez-Garcia (1992), trabajando con compost de residuos
urbanos encontraron que a pesar de la heterogeneidad de la materia organica de las muestras
analizadas, el contenido de CO fue siempre alrededor de 54%, recomendando el método de
calcinacién y un factor de 1,8 para obtener el contenido de CO para este tipo de materiales. En
Venezuela todos los laboratorios de suelos utilizan el método de combustién himeda de WB, con
el factor 1,724 para suelos y para los materiales organicos se esta generalizando su uso, pero
empleando el factor 1,8. Sin embargo, en los afios recientes la crisis economica que atraviesa el pais,

también afecta los laboratorios y cada vez es mas oneroso la aplicacion de métodos que consumen
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grandes cantidades de acido, tanto por su escasez en el mercado como por su elevado costo. El

objetivo del presente trabajo consistié en comparar los resultados obtenidos al aplicar el método de

WB con el de calcinacion al analizar diferentes tipos de materiales organicos.

2 MATERIALES Y METODOS

En la realizacion de los ensayos se utilizaron cinco materiales organicos, que corresponden

a la siguiente denominacion genérica: Compost combinado de humus de lombriz y materiales

vegetales (Humus de lombriz 1), Humus de Lombriz 2, Sustrato Organico, Abono Organico y

Sustrato de Cafia Humificada. Las caracteristicas de estos materiales se resumen en el Cuadro 1.

Cuadro 1. Caracteristicas de los materiales organicos analizados en el estudio interlaboratorio.

2335

Caracteristicas MATERIAL ORGANICO
Humus de Humus de Sustrato Abono Sustr. Cafia
Lombriz 1 Lombriz 2 Organico Organico Humificada
Material de Origen Compostde Humus Humus de lombriz Sustrato organico Compostde Subproducto del
de lombrizy elaborado con: elaborado con estiércol, hojarasca | procesamiento de la
materiales vegetales: | estiércol de bovino, cascarilla de arroz, y materiales cafa de azlcar con
Estiércol de ganado, papel periédico, humus de lombriz, vegetales. tratamiento de
cachazay cartén y pulpa de aserrin de coco y humificacién.
bagazo de cafia café cachaza
IAspecto Heterogéneo Heterogéneo Heterogéneo Heterogéneo Heterogéneo
Color Marrén oscuro Marrén oscuro Marrén oscuro Marrén Marrén oscuro
oscuro
% Nitrégeno Total ND ND ND ND 0,55
Fosforo (% P205) 3,65 4,20 2,24 2,75 181
Potasio (% K20) ND ND ND ND 0,74
% Materia orgénica 15-16 31-32 46-47 41-42 15-16
% Humedad 5 8 10 12 30
Densidad (g.mL'l) 0,8582 0,7914 0,7110 0,9498 0,7658
Presencia de NEGATIVA NEGATIVA NEGATIVA NEGATIVA NEGATIVA
carbonatos.

Las muestras fueron analizadas por dos métodos, cuyos procedimientos se describen
brevemente a continuacion:

Método de combustion humeda (Walkley y Black, 1934, modificado): Pesar 0,05 g +
0,005 g de cada una de las muestras (previamente molidas y secadas a 70 °C hasta obtencion de peso
constante) en un bal6n aforado de 50 mL, afiadir 5 mL de solucion de dicromato de potasio 1N, rotar
suavemente el baldn aforado para mezclar bien, agregar 10 mL de &cido sulfarico concentrado 96%-
98% p/p, y agitar durante 5 a 10 segundos. Agregar

un volumen de agua destilada cercano al aforo. Dejar en reposo 3 0 4 horas y enrasar a 50
mL con agua destilada, mezclar y dejar en reposo durante la noche. Al dia siguiente trasvasar el
sobrenadante transparente a las celdas y leer la absorbancia a la longitud de onda de 590 nm en
espectrofotometro UV-Visible. Para la determinacion de los contenidos de carbono organico
elaborar una curva de calibracion mediante la preparacion de patrones en balones de 50 mL que
contengan 0,0000; 1,0876; 2,1753; 4,3506; 6,5259; 8,7012; 10,8765; 13,0518 y 17,4024 mg C; a
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partir de una solucion patrdén de sacarosa o glucosa que contenga 2,1753 mg C/mL. Agregar a cada
patron 5 mL de dicromato de potasio 1N, 10 mL de acido sulfurico, aforar a 50 mL con agua destilada
y seguir el mismo procedimiento aplicado a las muestras simultaneamente con las mismas. El

porcentaje de materia organica en la muestra se calcula segun la ecuacion:

(Lectura de absorbancia — Intercepto curva calibracién) x 1,3333 x 1,8 x100

% MO =
% (Pendiente curva calibracion x Pm x 1000)

Donde:

% MO = porcentaje de materia organica en la muestra.

Pm = Peso de muestra, (9)

1,3333 = Factor resultante de la consideracion que la oxidacion promedio del carbono por este método es del 75%

1,8 = Factor para convertir el contenido de carbono orgénico en materia organica en compost y otros materiales organicos
(Iglesia-Jiménez y Pérez-Garcia, 1992).

Meétodo de calcinaciéon (Norma TMECC Method 05.07. 2001 y Norma Chilena,
protocolos, Sadzawaka et al., 2005). Pesar en un crisol 5 gramos (exactitud 0,0001 g) de muestra
seca al aire, libre de inertes, molida y homogeneizada. Si la muestra contiene carbonatos, eliminarlos
agregando HCI 0,05 mol/L hasta que cese el burbujeo. Secar en estufa a 705 °C hasta peso
constante. Registrar el peso de muestra seca. Colocar en la mufla y lentamente subir la temperatura
a 550 °C. Mantener la temperatura durante 2 h y luego lentamente disminuirla hasta alrededor de
200 °C. Colocar la muestra en el desecador y dejar enfriar hasta temperatura ambiente. Pesar y
registrar el peso con una exactitud de 0,0001 g. El contenido de materia organica, expresado en

porcentaje en base seca a 70+5 °C, se calcula segun la siguiente ecuacion:

. , . (a—b) x 100
Materia organica (%) = ———

Donde:
a = peso, en g, de la muestra seca a 70+5°C, antes de la calcinacién
b = peso, en g, de la muestra calcinada a 550°C

Los anélisis fueron realizados por el personal técnico de nueve laboratorios adscritos a las
siguientes instituciones: EDAFOFINCA, Instituto Nacional de Investigaciones Agricolas-Aragua,
Instituto Nacional de Investigaciones Agricolas-Guarico, Instituto Nacional de Investigaciones
Agricolas-Yaracuy; Universidad Central de Venezuela-Agronomia, Universidad Nacional
Experimental Rémulo Gallegos-Centro de Investigacion y Extension en Suelos y Aguas,
Universidad Simon Rodriguez-IDECYT.
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El ensayo se establecié como un muestreo irrestricto para factor de efecto fijo, incluyendo
los nueve laboratorios, dos métodos y cinco materiales organicos. El método de combustion himeda
fue aplicado por todos los laboratorios participantes en la ronda experimental, resultando en este
caso cuarenta y cinco (45) extracciones, las que repetidas cuatro veces dieron un total de ciento
ochenta (180) anélisis. EI método de calcinacion fue desarrollado por seis laboratorios, ya que tres
de los nueve laboratorios no disponian de los equipos requeridos. En este Gltimo caso resultaron 30
analisis con cuatro repeticiones, que arrojaron un total de 120. En conjunto se realizaron 300
analisis.

A los datos obtenidos se les hizo una prueba de normalidad de Wilk-Shapiro. El andlisis de
varianza se realizd6 mediante la prueba no paramétrica de Kruskall-Wallis. Se analizaron las
diferencias obtenidas entre métodos y entre laboratorios. Para el analisis de correlacién entre los
métodos so6lo se incluyeron los datos generados por los seis laboratorios que ejecutaron los dos
procedimientos.

En el procesamiento estadistico se utilizo el programa Statistix para Windows, Version 8
(Statistix 2003). La precision del método se determiné aplicando la norma COVENIN 2972-92 (ISO
5725-86) (COVENIN, 1992), para evaluar los resultados en términos de repetibilidad (r) y
reproducibilidad (R). La repetibilidad permitié conocer la variabilidad del ensayo en cada
laboratorio bajo condiciones constantes (el mismo laboratorio, el mismo operador y el mismo
equipo) a intervalos reducidos de tiempo. Lareproducibilidad mide la variabilidad entre laboratorios,
en ensayos realizados en condiciones ampliamente variables (laboratorios diferentes con operadores

y equipos distintos).

3 RESULTADOS Y DISCUSION
Los resultados de los analisis de cinco materiales organicos realizados por nueve

laboratorios, aplicando los métodos combustién himeda y calcinacion se presentan en el Cuadro 2.
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Cuadro 2. Contenido de materia orgéanica (%)* en cinco materiales organicos, analizados por nueve laboratorios,
aplicando dos métodos.

LAB MATERIAL ORGANICO

Humus Lomb. 1 Humus Lomb. 2 Sustr. Organico Abono Organico | Sust Cafia Hum.

COM | CALCIN | COM | CALCIN | COM | CALCIN | COM | CALCIN | COM |CALCIN
HUM HUM HUM HUM HUM

16,48 18,80 31,80 31,15 45,26 42,22 41,74 42,90 18,74 | 15,08

15,71 20,01 32,38 32,99 ND 41,38 32,07 42,85 17,80 | 16,68

16,55 17,43 30,61 28,67 46,34 40,58 42,72 44,13 16,77 | 14,69

16,72 18,05 30,65 30,32 45,23 40,60 36,40 42,36 14,49 | 15,50

17,22 ND 32,28 ND 43,69 ND 42,50 ND 16,48 ND

17,18 20,17 30,67 30,96 43,74 41,99 38,86 43,84 17,28 | 17,56

16,74 ND 29,93 ND 42,14 ND 40,53 ND 14,56 ND

18,42 18,67 33,95 30,61 45,05 42,18 46,09 43,82 15,40 | 1491

O[N] R[W[N]F-

18,26 ND 33,26 ND 49,76 ND 49,50 ND 17,33 ND

PROMEDIO | 17,03 18,86 31,72 30,68 45,15 41,49 41,16 43,32 16,54 | 15,74

*Promedio de cuatro repeticiones. COM HUM = método de combustién himeda; CALCIN = método de calcinacion;
ND = no determinado. Humus Lomb. = humus de lombriz.

La prueba de normalidad de Wilk-Shapiro aplicada al conjunto de 296 datos, arrojo un
coeficiente de 0,8718, con una p = 0,0000. Es posible que la falta de normalidad de los datos se deba
a que los cinco materiales representan realmente tres (3) niveles de materia organica como se
explicara mas adelante. En consecuencia, se decidio utilizar la via no paramétrica de Kruskall-Wallis

para realizar el analisis de varianza. Los resultados se presentan en el Cuadro 3.

Cuadro 3. Resultado del andlisis de varianza al aplicar la prueba de Kruskall-Wallis

Fuente de variacion Probabilidad Interpretacion
Método 0,9383 NS
Laboratorio 0,3541 NS
Material organico 0,0000 **
Réplica 0,9880 NS

No se encontraron diferencias significativas entre métodos, lo cual quiere decir que los dos
métodos bajo estudio generan resultados estadisticamente iguales. Esto es importante de enfatizar,
ya que el objetivo de este trabajo es el de evaluar la posibilidad de sustituir el método de combustion
himeda por el método de calcinacion y recomendarlo para todos los laboratorios nacionales que
analizan fertilizantes y otros materiales organicos. Tampoco existen diferencias estadisticamente
significativas entre laboratorios ni entre réplicas. La falta de significacion entre los resultados de los
laboratorios, indica que a pesar de las condiciones diferentes en cuanto a equipos, operadores y
condiciones generales, el Grupo continta trabajando con uniformidad

aceptable en sus destrezas analiticas. Las diferencias altamente significativas encontradas
entre materiales, son obvias, y se deben a que las muestras analizadas corresponden a tres niveles
de materia orgénica, como lo revela la comparacion de medias de Kruskal-Wallis, la cual clasifica

los materiales analizados en tres grupos: A, By C. El Grupo A que comprende el sustrato organico
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y abono organico con contenidos promedio de materia organica aproximados entre 41 y 45%; B,
que incluye solamente el humus de lombriz 2 con niveles cerca de 32 % de materia orgénicay C,
que incluye cafia humificada y humus de lombriz 1, con valores promedio aproximados
comprendidos entre 16 y 19 % de MO (Cuadro 2). Esto se observa en el grafico de dispersion de la

Figura 1, elaborado con los datos generados por la aplicacion de los dos métodos.

Figura 1. Correlacion entre los valores de materia organica obtenidos por los métodos de combustion himeda y
calcinacion

50,00
als°
45,00 ‘o
o i o .o
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.} ] ”®
Ll ] °
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Para reforzar la interpretacion sefialada anteriormente, se agruparon los datos por niveles,
resultando tres grupos (A, B y C). Se aplico la prueba de Wilk-Shapiro, encontrandose normalidad

en los grupos B y C, como se aprecia en el Cuadro 4.

Cuadro 4. Resultado de la prueba de normalidad aplicada a los tres niveles de materia organica

Nivel promedio Numero de datos | Coeficiente de Wilk- | Probabilidad Interpretacion
aproximado de Shapiro
materia organica (%)
A (41-45) 116 0,9283 0,0000 No Significativo al 0,05
B (~32) 60 0,9765 0,2973 Significativo al 0,05
C (16-19) 120 0,9872 0,3187 Significativo al 0,05

Por otra parte, también se hizo la prueba de normalidad de Wilk Shapiro, para las dos series
de 116 datos correspondientes a los métodos Combustién humeda y Calcinacion respectivamente
realizados por seis de los nueve laboratorios, como se explicé en la seccion de materiales y métodos.

Los resultados aparecen en el Cuadro 5.
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Cuadro 5. Resultado de las pruebas de Normalidad de Wilk-Shapiro aplicada a los datos correspondientes a cada método.

METODO

NUMERO DE DATOS

COEFICIENTE DE

PROBABILIDAD

WILK-SHAPIRO
Combustion himeda 116 0,8622 0,0000
Calcinacion 116 0,8412 0,0000

Se admite que a pesar de que el coeficiente de Wilk-Shapiro es inferior a 0,9, debido a su
cercania con esta cifra y al elevado nimero de observaciones, se podria asumir que la distribucién
es normal. Para saber la relacion entre los valores encontrados al aplicar ambos métodos, se
determiné el coeficiente de correlacion de Pearson, teniendo 116 pares de datos, resultando un
coeficiente de correlacion de 0,9537 (P < 0,0000). Por lo anteriormente expuesto se puede ratificar
que los resultados de ambos métodos son equivalentes.

Precision de los métodos. Los resultados de la aplicacion de la Norma COVENIN 2972-92
(Ministerio de Fomento, 1992), alos datos obtenidos, se presentan en el Cuadro 6. En ambos métodos,

[IP%4)

no se encontro relacion entre los valores de “r” y “R”, con los niveles de MO, por lo cual se

calcularon los promedios de estos parametros, como se aprecia en el Cuadro 6.

[
T

Cuadro 6. Coeficientes de correlacion de Pearson, probabilidad, significacion y valores promedios de “1” 'y “R” para los

métodos estudiados.

METODO COMBUSTION HUMEDA METODO CALCINACION
Parametro c.ct 2 3 Valor c.ct 2 3 Valor
p S . p S .
Pearson Promedio Pearson Promedio
“p” 0,8279 0,0835 NS 2,63 0,6014 0,2834 NS 1,12
“R” 0,7395 0,1532 NS 6,93 0,7394 0,3752 NS 3,07

Coeficiente de correlacion de Pearson, 2Probabilidad, Significancia. NS = no significativo.

Los menores valores de repetibilidad y reproducibilidad obtenidos con el método de

calcinacién, indican que esta modalidad analitica es mas precisa.

4 CONCLUSION

Los dos métodos bajo estudio generan resultados estadisticamente iguales. Esto es
importante de enfatizar, ya que el objetivo de este trabajo es el de evaluar la posibilidad de sustituir
el método de combustién hiumeda por el método de calcinacion y recomendarlo para todos los
laboratorios nacionales que analizan fertilizantes y otros materiales organicos. No se encontraron
diferencias estadisticamente significativas entre laboratorios. No se encontro relacion entre los
valores de “r” y “R”, con los niveles de MO. Sin embargo, los menores valores de repetibilidad y
reproducibilidad obtenidos con el método de calcinacion, indican que esta modalidad analitica
es mas precisa. Se recomienda la aplicacion del método de calcinacion porque se basa en un
procedimiento rapido, sencillo, no consume reactivos quimicos y no genera desechos toxicos para el

ambiente y la salud.
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