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EVALUACION DEL METODO DE IGNICION PARA
DETERMINAR MATERIA ORGANICA EN SUELOS
DE LA PROVINCIA EL ORO-ECUADOR

BARREZUETA-UNDA, S.;; CERVANTES-ALAVA, A.1; ULLAURI-ESPINOZA, M.1;

BARRERA-LEON, J.t & CONDOY-GOROTIZA, A

RESUMEN

El método de pérdida de peso por ignicion (Loss On Ignition -LOI) se utiliza para estimar la
materia organica del suelo (MOS) pero tiene sus ventajas y limitaciones, frente a otros métodos que
lo calculan partiendo del carbono organico (CO). El objetivo del trabajo fue, calibrar el método LOI
para utilizarlo en suelos de origen aluvial cultivados con cacao (Theobroma cacao L.). Se utilizaron
30 muestras de suelo extraida entre 0 a 30cm de profundidad, en las que se determinaron la MOS
por LOI a 350, 430 y 600°C durante 2h y que fueron contrastadas con las determinaciones del por
CO combustion seca (DC) y Walkley y Black (WB). Los valores obtenidos por LOI aumentaron
de 3,46% <4,95%<7,66%, al incrementar la temperatura, siendo inferiores a los obtenidos con
DC (1,85%) y WB (1,96%). El mejor ajuste lineal obtenido entre LOI y DC fue, a 430°C con un
coeficiente de explicacion (R2) igual a 0,83. Aunque el método LOI a 430°C fue el de mejor ajuste
para ser utilizada en el calculo de la MOS se deben realizar mas repeticiones para un mejor modelo

de calibracion.

Palabras clave: combustion seca, Método de Walkley-Black, Theobroma cacao L.

ABSTRACT

Assessing Loss on ignition to determine organic matter in soils of the El
Oro province of Ecuador.

The Loss On Ignition (LOI) method is used to estimate the soil organic matter (SOM) but has
its advantages and limitations compared to other methods that calculate it from organic carbon
(OC). The objective of the work was to calibrate the LOI method for use in alluvial soils cultivated
with cocoa (Theobroma cacao L.). Thirty soil samples were extracted from 0 to 30 cm depth, and
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the following were determined SOM by LOI at 350, 430 and 600°C for 2h. These samples were
contrasted with the dry combustion (DC) and Walkley and Black (WB) methods for OC determi-
nations. The values obtained by LOI increased from 3,46% <4,95%<7,66%, when the temperature
increased, being lower than those obtained with DC (1,85%) and WB (1,96%). The best linear
adjustment obtained between LOI and DC was, at 430°C with an explanation coefficient (R2) equal
to 0.83. Although the LOI method at 430°C was the best fit to be used in the SOM calculation, more
repetitions should be done for a better calibration model.

Key words: efdry combustion, Walkley-Black method, Theobroma cocoa L.

INTRODUCCION

El contenido de materia organica de los
suelos (MOS) es una de las propiedades
mas importantes debido a que desempe-
fa un papel clave en varios procesos del
ecosistema. Entre los cuales se pueden
citar: la formacion de la estructura del
suelo, la retencion de agua, la desintoxi-
cacion de sustancias quimicas antropogéni-
cas, el secuestro de carbono, el ciclo de los
nutrientes y el suministro de energia a los
microorganismos del suelo (Martinez et al.,
2018; Zhang et al., 2005). Por lo tanto, es
importante desarrollar métodos apropiados
para cuantificar los contenidos de la materia
organica del suelo (Hoogsteen et al., 2015).

La mayoria de las técnicas tradicionales
utilizadas para el andlisis del suelo consu-
men mucho tiempo y generan residuos que
en numerosos de los casos causan efectos
adversos para el medio ambiente (Salehi et
al., 2011; J. Wang et al., 2013). Asi, el mé-
todo propuesto por Walkley y Black (1934)
es el mas utilizado en todo el planeta para
determinar los niveles de MOS, consiste en
la oxidacion hiimeda de la muestra de suelo
con dicromato de potasio en una solucién
acida. Esto genera residuos que deben ser
gestionados adecuadamente (Pribyl, 2010;
Sato et al., 2014). Algunos autores expresan
que el método Walkley y Black (WB) es una
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oxidacion incompleta del carbono organico
(CO), lo que implica que se necesita un fac-
tor de correccion (FQ), que varia de un suelo
a otro, y depende en gran medida del tamafio
de la muestra y el tipo de reactivo utilizado
(Hoogsteen et al., 2018; Howard & Howard,
1990; Pribyl, 2010). E1 FQ de uso comtn en
la mayoria de los laboratorios de suelos es
1,724 también llamada factor Van Bemme-
len (1890); este factor se basa en el supuesto
de que la MOS contiene 58% de carbono
(Pribyl, 2010). Sin embargo, Kamara et al.,
(2007) y Pribyl, (2010) recomiendan utilizar
el FQ de acuerdo con el horizonte y el tipo
de cultivo, y puede oscilar entre 0,5 y 3,18.
Otro método analitico para determi-
nar la MOS es la combustion seca (DC),
basada en el principio de combustion de
Dumas que estima el carbono total (Vitti
et al., 2016), que se presenta como el mé-
todo mas preciso, pero requiere un anali-
zador elemental calibrado con estdndares
de suelo certificados (Hoogsteen et al.,
2018; Martinez et al., 2018). El método de
DC mide directamente el carbono total del
suelo sin necesidad de un factor de correc-
cion (Salehi et al., 2011). En este método,
la muestra se calcina entre 950-1300°C,
obteniendo CO2 que pasa a través de un
catalizador que mide, mediante espectros-
copia de absorcion infrarroja, el carbono
total (Dias et al., 2013; Pribyl, 2010).
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Otra opcidn para determinar la MOS es la
aplicacion del método de calcinacion o mu-
flado que consiste en la medicion de la pér-
dida de peso por ignicion (Loss On Ignition,
LOI) de la muestra de suelo. En este método
los investigadores proponen la calcinacion
de diferentes cantidades de muestras de sue-
lo que van de 2 a 100g, de temperaturas entre
220 a 600°C y tiempos que oscilan de 2 a
48h en un horno de mufla (Dias et al., 2013;
Kamara et al., 2007; Martinez et al., 2018;
Westman et al., 2006). El objetivo del méto-
do LOI, es destruir la MOS por calor ocasio-
nado la oxidacion de las formas condensadas
de humus y residuos organicos apenas alte-
rados. Sin embargo, no es recomendable en
suelos con presencia de carbonatos, porque
la combustion llevaria a una sobreestima-
cion de la MOS (Westman et al., 2006).

M¢étodo LOI para determinar materia organica

El objetivo del presente estudio fue ca-
librar el método LOI utilizando tres tem-
peraturas de calcinacion para utilizarlo en
suelos de origen aluvial cultivados con ca-
cao (Theobroma cacao L.).

MATERIALES Y METODOS

Descripcién de las muestras

El muestreo se realizé en campos cul-
tivados con cacao al noroeste de la pro-
vincia de El Oro, Ecuador entre las coor-
denadas 3°6°17,50” y 3°28°37,60” S y
79°44°25°,75” y 79°55°10,90” O (Figura
1). El rango anual de precipitacion en la
zona de estudio se ubica entre 500-1700
mm, y la temperatura promedio es de 26°C.
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Figura 1. Ubicacion de los puntos de muestreo en

-79°30" -79°20°

la provincia de El Oro, Ecuador.

Figure 1. Location of sampling points in the province of El Oro, Ecuador.
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El origen geoldgico de esos suelos es alu-
vial, y estan formados por sedimentos flu-
viales y marinos (Moreno et al., 2016).

Durante el 2015, se reunié un conjunto
de 30 muestras de suelo tomadas de cero a
30cm de profundidad. Las muestras de sue-
lo fueron secadas aire durante varios dias,
luego trituradas y pasadas por un tamiz de
malla 2mm y luego se realizaron diferen-
tes determinaciones en laboratorio a fin de
estimar la textura (método pipeta), pH (re-
lacion 1:2,5 suelo-agua), capacidad de in-
tercambio catidnico (CIC) y concentracion
de Ca, Cu, Fe y Mg (Tabla 1).

Método Walkley y Black (WB) o

digestion himeda

La primera determinacion del CO se rea-
liz6 mediante el método WB, que se llevo a
cabo en el Laboratorio de Suelos del Insti-
tuto Nacional de Investigaciones Agricolas
del Ecuador. Consisti6 en pesar 1 g de suelo
que se coloco en un matraz Erlenmeyer de
500 ml, se afiadieron 10ml de K2Cr207 y
10ml de écido sulfurico (H2SO4 al 96%),
se agité durante 30 segundos y se dejo en
reposo hasta que se enfrio (Schulte, 1987).
A continuacién, se afadieron 100ml de
agua destilada y 1ml de difenilamina y Sml
de acido fosfoérico (H3PO4 al 85%). Lue-
£0, se tituld con la adicion sulfato de hierro
(Fe2S04), hasta alcanzar un punto final de
color verde y se anot6 su consumo (Pribyl,
2010). Para obtener la MOS se multiplico
por el FQ 1,724.

Método de combustion seca

(Dry Combustion-DC)

La determinacion del CO por el méto-
do de DC fue realizada en el Servicio de
Apoyo a la Investigacion de la Universidad
de La Coruna (Espafia), a través de un ana-
lizador elemental modelo Flash EAI1112
(Thermo Finnigan, Colorado, EE. UU.),
donde las muestras de suelo se encapsula-
ron en estafo y se colocaron en una colum-
na de cromatografia para ser calcinadas a
1115°C.

Método perdida por ignicion

(LOI) o gravimétrico

En los 30 sitios muestreados se tomo
un segundo grupo de suelos de aproxima-
damente 500g por muestra que fueron al-
macenados en recipientes de plastico en
el laboratorio de suelos de la Universidad
Técnica de Machala (UTMACH), y que fue
el material con el que se realiz6 la metodo-
logia de LOI durante el afio 2018.

Para determinar la MOS por el método
LOI o gravimétrico, las muestras se secaron
al horno a 105°C durante 3h, se enfriaron
en una desecadora y se pesaron antes de ser
calcinadas a 350, 430 y 600°C durante 2h
en un horno de mufla (Nabertherm, Lilien-
thal, Alemania). Después de la combustion,
las muestras se enfriaron en un desecador y
se volvieron a pesar. Con estos valores, se
calculo el porcentaje de MOS mediante la
siguiente ecuacion (1) propuesta por Schul-
te y Hopkins (1996). Todo el procedimiento
se repitio por triplicado y fue realizado en
el laboratorio de suelos de la Universidad
Técnica de Machala (Ecuador).
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Peso seco aire del suelo — peso de la muestra después de la igniciéon

M¢étodo LOI para determinar materia organica

En este método se asume que la pérdi-
da de peso de la muestra por igniciéon se
debe tnicamente a la pérdida de materia
organica, producto de la siguiente reaccion:
C6H1206 (materia organica) + 602 + calor
— 6 CO2 + 6 H20. (Bianchi et al., 2008).

Analisis estadistico

Se aplico la estadistica descriptiva a to-
dos los resultados obtenidos en la investi-
gacion. La ecuacion de regresion lineal se
calcul6 para estimar el carbono organico, a
partir de los valores de la MOS (variable in-
dependiente) y de CO (variable dependien-
te), obtenido por el método DC. También se
realizd, el analisis de la varianza (ANOVA)
de un factor con los valores obtenidos de

Peso seco al aire del suelo

)x 100

los métodos WB y LOI; para la compara-
cion de las medias se aplico la prueba de
Tukey (P < 0,05).

Para la validacion del modelo obtenido se
calcularon el coeficiente de determinacion
(R2) y el error cuadratico medio (Root Mean
Square Error-RMSE) con la ecuacion (2).

RMSE =

Donde Pxi es la estimacion de MOS por
el método de LOI en la ubicacion xi, Mxi
es el COS medido por el método DC en la
ubicacion xi y n es el nimero de muestras.

Todo el proceso estadistico fue realiza-
do utilizando el software SPSS version 23
(SPSS, 2013).

Tabla 1. Estadisticas descriptivas de algunas propiedades del suelo.

Table 1. Descriptive statistics of some soil propertiesl Capacidad de Intercambio Cationico (CIC).

Media Minimo Maximo
Arena (%) 38,32 + 13,99 16,00 72,00
Limo (%) 34,02 +11,69 14,70 61,40
Arcilla (%) 27,66 +11,19 9,30 52,60
pH 6,90 +0,93 4,86 8,57
CIC" (cmol(+) kg™ 30,51 + 12,30 6,60 52,20
Ca (cmol(+)kg™) 26,96 + 13,10 5,70 45,80
Cu (mg/kg) 11,03 +5,74 2,90 24,50
Fe (mg/kg) 205,43 +230,97 47,00 1269,00
Mg (cmol(+)kg™) 4,10 +2,35 1,20 13,90

Fuente: (Barrezueta-Unda, 2019)
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RESULTADOS Y DISCUSION

Los niveles determinados de CO con
los métodos DC y WB oscilaron entre
bajo y medio (Fassbender y Bornemis-
za, 1987), siendo ligeramente inferior los
valores estimados por DC (media: 1,85%
+1,08; rango:0,49 a 4,80%), con respecto
a los obtenidos por el método WB (me-
dia:1,96% =£1,08; rango: 0,75% a 4,87%).
Investigaciones llevadas a cabo por Diaz!|
Zorita (1999) y Mikhailova et al. (2003),
muestran lo contrario, valores de COS ob-
tenidos por DC superiores a los determina-
dos por WB en suelos con manejo agricola
en Argentina (Typic Hapludoll) y Rusia
(Typic Hapludoll). Igual tendencia obser-
varon Richardson y Bigler (1982) en sue-
los calcareos en Estados Unidos. El coefi-
ciente de variacion fue alto (DC= 54,59%;
WB=55,10%), producto de heterogeneidad
del CO en los suelos cultivados con cacao,
lo cual es normal (Snoeck et al., 2016; van
Vliet et al., 2015), debido al continuo flu-
jo de la hojarasca y ramas al suelo, que en

algunos casos se sitian entre 5 y 21 t ha-1
afio (Pérez-Flores et al., 2017). Este factor
afecta el grado de homogeneidad de los
compuestos fendlicos y de lignina e influ-
yen en la oxidacion total de carbono, en la
disolucion de H2SO4 cuando se aplica el
método WB, produciendo una sobre esti-
macién del CO (Pribyl, 2010).

Los valores medios de MOS obtenidos
con el método de WB (3,38 % +1,86) fue-
ron significativamente diferentes (p<0,05)
a los obtenidos con el método LOI inde-
pendientemente de la temperatura de cal-
cinacion empleada (tabla 2). Se obtuvo un
valor mayor de MOS con LOI600 (8,47%
+3,34) que con LOI350 (4,91% =+ 1,84)
y LOI430 (4,99% =+ 2,07), los cuales, a
su vez, no difirieron entre si. Resultados
que se relacionan con la pérdida de agua
estructural en las arcillas a temperaturas
>550°C (Boyle, 2004; Dias et al., 2013;
Westman et al., 2006). Mientras, entre 300
y 500°C se produce la oxidacion de com-
puestos orgénicos (proteinas, aminoacidos,
hidratos de carbono, 4cidos orgéanicos, ce-

Tabla 2.- Estadistica descriptiva y prueba de Tukey (p<0.05) para la materia organica del suelo
obtenida por los métodos: Walkley-Black (WB) y Pérdida de peso por ignicion (LOI).

Table 2.- Descriptive statistics and Tukey test (p<0.05) for soil organic matter obtained by the
Walkley-Black (WB) and Loss on Ignition (LOI) methods.

Coeficiente
Métodos Media de variacién Minimo Maximo
(%)
wB" 3,38+ 1,86a 55,03 1,30 8,40
LOI350 4,91 +1,84b 37,48 1,61 9,19
LOI430 499 +2,07b 41,48 1,36 10,65
LOI600 8,47 + 3,34c 39,43 2,25 17,41

Diferentes letras indican la significacion estadistica (p<0,05)

Walkley y Black (BW) con factor de correccion 1,724

30
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ras, resinas, lignina, etc.) y de sustancias
humicas estables (Bianchi et al., 2008;
Gelati et al., 2009; Morona, Melquiades y
Muller, 2017). Schulte y Hopkins (1996) y
Dias et al., (2013) expresan que el método
LOI es insensible al factor del ntimero de
muestras colocadas en un horno de mufla,
pero si al peso de las muestras utilizadas.
En este caso se utilizé igual peso para to-
dos los tratamientos, con lo que se descarta
que los valores obtenidos variaron por la
técnica que se utilizd para la ignicion de
las muestras.

A partir de los andlisis de regresion en-
tre los valores de MOS obtenidos con WB
y LOI sobre COS obtenido por DC (Figura
2), se observa que existe una fuerte rela-
cion entre DC y WB (R2 = 0,96) que ajustod
al modelo y = 0,91x + 0,06, similar al de-
terminado en suelos de clima tropical por
Kamara et al., (2007) y Alves Fernandes et
al., (2015) con un R2 = 0,98 (y = 1,58x +
0,23) y R2 =0,95 (y = 4,37x + 0,83) res-
pectivamente. Drover y Manner (1975) y
Kamara et al. (2007), sefialan que elevados
coeficientes de regresion entre los métodos
DC y WB se asocia a suelos no superficia-
les y provenientes de zona tropicales, aqui
la MOS se oxida mas facilmente por la hu-
medad ambiental (in situ), a la que estan
expuestos los suelos superficiales.

La regresion lineal entre el método LOI
a 350°C y el CO obtenido por DC mostrd
una pendiente positiva significativamente
distinta de 0. Este resultado no se ajusta a
las investigaciones de Salehi et al., (2011),
que lograron un R2 > 0,710 con LOI du-
rante dos horas entre 300-420 °C, en suelos
ubicados en una zona semiarida de Iran. En
cambio, en el tratamiento LOI430, el R2
fue de 0,84, menor si se compara con los
resultados de Howard y Howard (1990)

M¢étodo LOI para determinar materia organica

que estimaron un R2 de 0,98 a 550 °C du-
rante 3 horas, en suelos correspondiente a
un uso de bajos en Inglaterra con niveles
de COS >15 %, pH entre 3,3 a 6,4 y de
bajo contenido de arcilla (<21,0%); por
otra parte, Alves Fernandes et al. (2015),
en Brasil obtuvieron una baja correlacion
(R2=0,630, n=17) a 450°C de ignicién
durante 5 horas en Inceptisol, Spodosol e
Histosol, pero en oxisoles a la misma tem-
peratura y tiempo obtuvieron un R2=0,850
con , once muestras). Las muestras de sue-
lo tratadas a 600 °C (LOI600), fueron las
de menor coeficiente de determinacion
(R2=140; y=0,128x+0,874). Wang et al.
(2012), expresan que se pueden alcanzar
mejores ajustes para estimar COS a tempe-
raturas entre 375y 550 °C durante 12h, pero
estos estudios se restringen a los suelos de
regiones semiaridas de China solo en sue-
lo de regiones semiaridas China. Aunque
no se realizd pruebas para determinar si los
suelos son calcareos, la informacion reca-
ba de los suelos ecuatoriano indican que no
son del tipo calcareo (Moreno et al., 2016),
aunque algunos suelos en estudio tuvieron
un pH mayor a 8 (Tabla 1), por el nivel alto
de Ca el cual es aporte de la hojarasca del
cacao (Hartemink, 2005).

Los valores predichos de CO y la valida-
cion realizada con la prueba RMSE (Tabla
3), no mostraron diferencias significativas
entre los valores obtenidos por WB y LOI
(p<0,05). Las medias variaron entre 1,76
% (WB) y 1,85 % (LOI), con los altos CV
para BW (52,60 %) y LOI430 (50,08 %),
a pesar de haber obtenido ecuaciones de
regresion con un alto valor del R2. Mien-
tras que los valores extremos predichos por
LOI600 fueron los mas proximos (1,16 %
y 2,83 %), contrario a los determinados en
los valores observados (Tabla 2),
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Figura 2.- Regresiones lineales entre la materia organica del suelo (MOS) determinada por los
métodos Walkley-Black (WB) y Pérdida de peso por ignicién (LOI) y el carbono organico del
suelo (COS) obtenido por DC. (a) WB/DC; (b) LOI350/DC; (c) LO1430/DC; (d) LO1600/DC
Figure 2.- Linear regressions between the soil organic matter (MOS) determined by the Walkley-
Black (WB) and Loss on Ignition (LOI) methods and the organic Carbon (COS) obtained by DC

(a) WB/DC; (b) LOI350/DC; (c) LOI430/DC; (d) LOI600/DC

32 | Revista FAVE - Ciencias Agrarias 19 (2) 2020



M¢étodo LOI para determinar materia organica

Tabla 3. Prueba Tukey (5%) y validacion de valores predichos para obtener la materia organica

del suelo.

Table 3. Tukey test (5%) and validation of predicted values to obtain soil organic matter.

Coeficiente de
Métodos Media variacion (%) Minimo Méaximo RMSE
BW 1,76+ 0,93a 52,60 0,51 4,47 0,14
LOI350 1,85+ 0,47a 2522 1,07 3,26 0,97
LOI430 1,85+ 0,93a 50,08 0,26 4,38 0,35
LOI600 1,85: 0,38a 20,50 1,16 2,83 1,08

Diferentes letras indican diferencias significativas (p<0,05)

El mejor ajuste se obtuvo en BW con
un RMSE de 0,14, seguido de LOI430 con
0,35. Salehi et al., (2011) también encon-
traron una relacion similar entre 500°C y
550°C, donde el R2 disminuye y el RMSE
es cercano a 1. Numerosos investigadores
han sugerido que cuando la MOS es obteni-
da por el método LOI, las ecuaciones se de-
sarrollan por separado para diferentes tipos
de suelos y profundidades (Dias et al., 2013;
Maranhio et al., 2017; Salehi et al., 2011).

CONCLUSIONES

Los valores de CO obtenidos por los mé-
todos DC y WB tuvieron un R2 alto, lo que
indica que existe un alto grado de fiabilidad
de los resultados obtenidos por WB, aunque
los niveles de Fe y arcilla pueden generar la
sobre estimacion del carbono orgéanico. En
el caso de la MOS obtenida por el método
LOI a 600 °C, se registraron valores eleva-
dos respecto al resto de tratamientos LOI,
resultado que se relaciona con la pérdida de
agua estructural de la arcilla.

La ecuacion generada del método LOI
a 430 °C durante dos horas para predecir
COS es el mas adecuado en suelos cultiva-
dos con cacao de origen aluvial (6rdenes:
Inceptisol y Alfisol) en la provincia de El
Oro, como alternativa si no se dispone de
un analizador elemental o en sustitucién
del método WB. El trabajo demostré que el
método LOI a 430 °C tiene potencial para
ser utilizada como una técnica para estimar
la MOS; pero su mayor limitacion que pre-
senta este tipo de calibracion por ecuacion
lineal es que su aplicacion es de caracter lo-
cal, debe ajustarse para un rango de suelos
lo mas homogéneo posible, dado que las
variaciones de los componentes del suelo
son los generadores de la alta variabilidad
que puede llegar a obtenerse.
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