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RESUMEN

Se compard la efectividad de dos soluciones extractoras: DTPA (Acido dietilentriamina penta-
—acético) y el reactivo Carolina del Norte, CN, (0,05 N de HCl y 0,025 N de H,SO,, reactivo
de Mehlich) para extraer simultineamente Fe, Mn, Zn y Cu en 4 suelos cultivados con cafia de
azucar en el estado Yaracuy, Venezuela. En general los niveles de los cuatro micronutrientes ex-
trafdos con DTPA resultaron mayores y tuvieron menor coeficiente de variacién CV que los ex-
traidos con CN. En base al test—t se calculo el tamano de muestra que genera un estimado con-
fiable de la media. En el caso de los andlisis con DTPA el tamafio minimo de muestra para el 10
por ciento de precision oscilaba entre 4—67; mientras que para el ensayo con CN se necesitaban
entre 9—1231. Los resultados sugieren que para los suelos estudiados, el ensayo con DTPA es
mis adecuado para diferenciar el estatus de micronutrientes.

Palabras claves: Micronutrientes, Variabilidad Espacial, Tamafio de Muestra, Solucién Caro-
lina del Norte, DTPA, Cafia de aziicar.

VARIABILITY OF MICRONUTRIENT LEVELS IN SOILS CULTIVATED
WITH SUGAR—CANE

ABSTRACT

We have compared the capacity of two reagents DTPA (diethylenetriamine penta—acetic acid) and North
Carolina reagent to extract simultaneously available Fe, Mn, Zn and Cu in 4 soils cultivated with sugar—cane
in Yaracuy, Venezuela. In general, DTPA extracted higher levels of micronutrients with a minor variability
(CV) than North Carolina’s solution. Using the t—test the number of observations needed to obtain a mean
value with a given precision were calculated. The number of observations using DTPA at 10% precision ran-
ged 4-67, whereas in the case of North Carolina's extraction were much larger (9—1231). Therefore, for the
analized soils DTPA is a more convenient extraction reagent.
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Ciencia del Suclo - Volumen 6 - NO | - JONS



38 Oswaldo Vallejo Torres v Danilo Lopez —-Hernidndez

INTRODUCCION

A fin de definir el nimero de muestras que repre-
sente de manera confiable el valor promedio de una
determinada propiedad del suelo, se debe conocer su
variabilidad (Dahiya et al. 1984). Aparte de la variabi-
lidad tanto espacial como temporal inherente a cada
propiedad (Lopez—Hernindez, 1987) el método de
extraccion puede a su vez introducir una gran varia-
cion en los resultados (Leo, 1983). Puede ocurrir, por
otro lado, que el método mds apropiado sea laborio-
$0, toxico, costoso o dificil de implementar (Ponnam-
peruma et al., 1981).

En los estudios sobre micronutrientes se han reali-
zado pocos ensayos con el fin de determinar el tama-
fio minimo de muestra que genere una aproximacion
promedio del estado de fertilidad de los suelos. Cox y
Kamprath (1972) sefialaron que aparentemente es ne-
cesario tomar un gran nimero de muestras, pero Ke-
nnedy y Brown (1981) determinaron el tamafio mini-
mo de muestra para representar exactamente el cinc
extraible en suelos de Missouri (E.E.U.U.) y sefialaron
que para un nivel de precision del 10% debian ser to-
madas de 1 a 24 muestras. Khan y Northcliff (1982)
estudiaron la variabilidad espacial de la disponibilidad
de Fe, Mn, Zn y Cu y calcularon el tamafio minimo
de muestra para alcanzar predeterminados niveles de
precision en una serie de suelo en Inglaterra. Estos au-
tores sefialan que a un nivel de precision dado, el ta-
mafio de muestra es diferente para cada micronutrien-
te, lo que enfatiza las dificultades que se generan cuan-
do se quiere definir andlisis complejos (varios micro-
nutrientes) en una misma muestra compuesta.

Cox y Kamprath (1972) revisaron la literatura has-
ta esa fecha sobre la metodologia para evaluar micro-
nutrientes disponibles utilizando soluciones extracto-
ras. Uno de los métodos quimicos que ha ganado gran
aceptacion en los laboratorios de andlisis de suelos co-
mo una solucion extractora confiable para suelos alca-
linos o calcdreos y que extrae simultineamente Fe,
Mn, Zn y Cu es el método del DTPA (Acido dietilen-
triamina penta—acético) desarrollado por Lindsay y
Norvell (1978), aunque también frecuentemente se u-
sa como solucion extractora en suelos dcidos (Haq y
Miller, 1972; Mahler et al. 1985).

Otro método ampliamente utilizado es la solucion
extractora Carolina del Norte (CN) o reactivo de Meh-
lich (Nelson et al 1963). No obstante que esta solu-
cion extractora no es la mds apropiada para extraer
cationes en suelos calcdreos, su uso es bien generaliza-
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do en diferentes laboratorios latinoamericanos, en
donde constituye una solucion universal de uso ruti-
nario. Recientemente, Lopez—Herndndez et al (1984)
utilizaron ia solucion universal CN con el fin de eva-
luar el estado nutricional de los suelos correspondien-
tes a haciendas caferas ubicadas en la region del Valle
del Rio Yaracuy (Venezuela). Se encontro, que un al-
to porcentaje de suelos tuvieron baja disponibilidad
de micronutrientes y ademds, se presento una gran va-
riabilidad en el contenido de micronutrientes, entre vy
dentro de las diferentes dreas analizadas. La variacion
observada puede deberse a problemas de variabilidad
espacial, asi como a una ineficiente extraccion asocia-
da al uso de la mezcla de dcidos (reactivo Mehlich).

Aunque para la cafia de azlicar no existen limites
bien establecidos con respecto a su tolerancia a nive-
les de micronutrientes, se sabe que ésta es dependien-
te de la variedad (Samuels, 1969). Recomendaciones
de fertilizacion con micronutrientes realizadas por Sa-
muels (1969) en base a andlisis foliares sugieren que la
cafia de azicar tiene una amplia tolerancia.

Los objetivos del presente trabajo son: i) comparar
la efectividad de dos soluciones extractoras, DTPA (A-
cido dietilentriamina penta—acético) y CN (Carolina
del Norte), para extraer Fe, Mn, Zn y Cu disponibles
en suelos del Valle del Rio Yaracuy;ii) conocer la va-
riabilidad en la disponibilidad de los cationes arriba
sefialados en los sitios de estudio y iii) determinar el
nimero minimo de muestras para obtener un estima-
do confiable de la media para los cuatro micronutrien-
tes examinados.

MATERIALES Y METODOS

Se utilizaron muestras superficiales (0—30 c¢cm) de
tres suelos calcdreos y un suelo dcido cultivados con
cafla de aztcar ubicados én el Valle del Rio Yaracuy.
Venezuela. Este Valle estda comprendido entre los 10°
08’y 10° 40" de longitud Norte y 68° 25"y 68° 53"
de latitud Oeste. Las caracteristicas climdticas, geo-
morfologicas y edafologicas del drea bajo estudio han
sido resefiadas anteriormente por Ovalles (1983) y Se-
quera et al (1984). Corresponde esta drea a la unidad
conocida como fondo de valle (Ovalles, 1983). son
suelos aloctonos, producto del material transportado
de las vertientes sin un proceso diagenético mas acen-
tuado en la deposicion (Sequera et al 1984). En el a-
rea predomina un sistema deposicional coluvial sobre
un sistema de valle encajado, de llanura fluviomarina



y de explayamiento. Son tierras cdlidas (> 25°C pro-
medio anual) localizadas entre 100200 m de altitud.
Se tiene informacion que las haciendas bajo estudio,
antes del muestreo, no habian recibido fertilizacion
con micronutrientes.

En tres de las haciendas se eligieron parcelas de
300 m2 (20 m x 15 m), tamaiio de parcela habitual-
mente utilizado en los estudios sobre cafia de azi-
car (Monzén y Viso, 1958), en donde se tomaron 30
muestras al azar. En la otra hacienda. en un drea de
1.200 m2 (60 m x 20 m), seleccionada para hacer un
estudio mds completo sobre ciclaje de micronutrien-
tes, se tomaron 40 muestras al azar.

Las raices y restos de plantas fueron retiradas de
las muestras de suelo. Las muestras se mezclaron e-
xhaustivamente, se secaron al aire y se pasaron a tra-
vés de un tamiz de acero inoxidable de 2 mm de aper-
tura. En general, se tomaron todas las precauciones
necesarias para evitar la contaminacién de las mues-
tras.

En la tabla 1 aparecen algunas caracteristicas fisi-
cas y quimicas de las muestras. El pH fue determina-
do en una suspension acuosa 1:5 suelo:agua agitada
durante 20 mn, utilizando un electrodo de vidrio
(Jackson, 1970). El porcentaje de materia orgdnica
se determin6é mediante el método de digestion hime-
da de Walkley y Black, resefiado por Jackson (1970).
La textura de los suelos se evalué mediante el méto-
do del hidrometro (Day, 1965).

EXTRACCION CON DTPA: Solucion 0.05 M de dci-
do dietilentriamina penta—acetico, 0.01 M de CaCI2 v
0.1 M de trietanolamina ajustada a pH 7.3 con HCI.

La extraccion se realiza agitando durante dos horas
10 g de suelo con 20 ml de solucion.

EXTRACCION CON LA SOLUCION CAROLINA
DEL NORTE: Solucién 0.05 N de HCl y 0.025 N de
H,80, . A 10 g de suelo se le afiaden 400 mg de car-
bon activado y 40 ml de solucion y se agitan por cin-
co minutos.
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Las suspensiones en ambas extracciones se filtra-
ron a través de un filtro Whatman 42. Los micronu-
trientes extraidos se determinaron por espectrofoto-
metria de absorcion atémica utilizando un espectro-
fotometro Varian Techtron AA6.

Para calcular el tamafio de muestra a un nivel de
precision determinado se utilizo la formula cldsica t
de Student. Para el tamafio de la muestra tenemos:
N = t2 as2 / p (X2), donde N, nimero de muestras;
ta, t de Student con n—1 grados de libertad y un ni-
vel de probabilidad a, s, desviacion estandar; p, nivel
de precision; X, valor medio de las muestras.

RESULTADOS Y DISCUSION

En la tabla 2 se presentan los resultados estadisti-
cos de las determinaciones realizadas con la solucion
extractora DTPA. El valor promedio de disponibilidad
de micronutriente para los cuatro suelos es relativa-
mente alto excepto para el Zn. Las cantidades medias
de este ultimo elemento se encuentran muy cercanas
al nivel critico (Lindsay y Norvell, 1978). Mediante
la realizacién de un anilisis de varianza, se encontrd
que existen diferencias significativas en el contenido
medio de los cuatro elementos trazas en los sitios
muestreados. Como es de esperar, de acuerdo al pH
del suelo, el suelo SB (pH 4.6) es el que presenta los
mayores niveles de Fe (84.1 ug/g) y Mn (112.4 ug/g),
para los otros dos micronutrientes (Zn y Cu) no hay
mayores diferencias en los niveles promedios de acuer-
do al pH.

Los resuitados obtenidos mediante tratamiento es-
tadistico de las determinaciones con CN aparecen en
la tabla 3. Segun los criterios de clasificacion de mi-
cronutrientes extraidos por la solucion CN (Lopez-
Herndndez et al. 1984), los valores promedios de mi-
cronutrientes disponibles:en los suelos de las cuatro
haciendas se encuentran entre bajo y muy bajo, ex-

TABLA 1. Algunas caracteristicas fisico—qu imicas de los suelos estudiados.

Suelo pH (KCI) pH (H20) % C Textura
Algarrobo (A) 7,6 8,0 1,7 Franco
Barlovento (B) 7,5 7.8 1,9 Franco arcilloso
Santa Barbara (SB? 4.6 5.7 151 Franco limoso
Santa Fe (SF) 7,4 7.9 153 Franco limoso
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cepto para el Mn, cuyos resultados sefialan una dispo-
nibilidad entre mediana y alta. También entre los sue-
los analizados existen diferencias significativas en el
contenido medio de los elementos, sobre todo resal-
tan los valores mayores en los niveles de Fe y Mn dis-
ponible del suelo dcido (SB) sobre los tres suelos cal-

cdreos.
Los niveles de micronutrientes disponibles extrai-

dos por los dos métodos son diferentes y en la mayo-
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ria de los casos, los valores obtenidos con DTPA fue-
ron significativamente mayores. También existen di-
ferencias en la variabilidad analitica de las muestras
para cada hacienda para los cuatro oligoelementos.
En general, los niveles extraidos con DTPA mostra-
ron menor variacién que los extraidos con CN.

Las caracteristicas de dispersion del contenido de
Fe, Zn, Cu y Mn (tablas 2 y 3) muestran que en las
extracciones realizadas con DTPA (tabla 2) los mayo-

TABLA 2. Resumen estadistico para niveles de micronutrientes (Fe, Zn, Mn y Cu) extraidos con DTPA (ppm).
Tamaiio de media Desviacion Coeficiente
Elemento Suelo Muestra X Estandar Variacion Intervalo
N S (8/X) 100
Hierro A 30 14,4 2,9 20,3 10,0 - 21,5
B 30 21,5 6,5 30,2 13,0 - 38,5
SB 30 84,1 15,3 18,0 41,0 -108,5
ST 40 246 54 22,1 140 - 353
Zinc A 30 0,95 0,17 18,0 0,61- 1,2
B 30 0,70 0,23 35,0 0,32- 1,2
SB 30 0,9 0,17 18,0 0,61- 1,2
ST 40 1,06 0.4 36,0 0,54— 1,7
Cobre A 30 8,8 1,6 18,7 55 - 119
B 30 8,6 1,8 20,0 54 - 119
SB 30 34 0,3 89 25 - 39
ST 40 7,0 1.5 21,0 39 - 10,7
Manganeso A 30 16,5 3,6 22,0 129 — 333
B 30 20,8 8.6 41,0 9.8 - 46,2
SB 30 112,4 16,2 14,0 71,3 —135,9
ST 40 ) 24 21,0 7,0 — 15,6
1
TABLA 3. Resumen estadistico para niveles de micronutrientes (Fe, Zn, Mn y Cu) extraidos con Carolina del Norte (ppm).
Tamafio de i Desviacion Coeficiente
Elemento Suelo Muestra % Estandar Variacion Intervalo
N S (8/X) 100
Hierro A 30 n.d. - -
B 30 n.d. - - -
SB 30 20,3 4,2 21,0 11,7 - 29,6
ST 40 207 1,9 72,0 00 - 7.1
Zinc A 30 0,2 0,1 50,0 00 - 03
B 30 0,3 0,4 133,0 0,04 0.5
SB 30 1.5 0,2 14,0 1.1 1.9
ST 40 2,5 1,2 48,0 0,0 3.7
Cobre A 30 0,2 0,14 70,0 0,0 - 0.5
B 30 nd. - -
SB 30 0,5 0,2 40,0 0,3 1.0
ST 40 0,8 0,6 75,0 0.0 1.6
Manganeso A 30 1,0 13 130,0 0.0 4.0
B 30 6.8 8,8 129,0 0.0 24.0
SB 30 105,0 19,2 18,0 55,7 -133.6
ST 40 8.6 4,1 48,0 0,0 14.6
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_res coeficientes de variacion los presentan el Zn (de
18% —36%)yelMn (14% — 41% ). Los menores
coeficientes de variacion los muestran el Fe (18% —
30%)yelCu(89% —21%).

En las extracciones con CN (tabla 3) los mayores
coeficientes de variacion estuvieron representados por
Mn (18% — 130% )y Zn (14% — 133% ). Los meno-
res coeficientes de variacion corresponden al Fe con
valores entre el 21% — 72% y al Cucon 40% — 75%.
Los valores de concentracion de Fe para los suelos A

"y By de Cu para el suelo B no se pudieron determinar
ya que estuvieron por debajo de los Iimites de detec-
cién del método.

En la tabla 4 y tabla 5 se encuentran los tamafios
de muestra requeridos a un nivel de confianza del 95

© por ciento y para diferentes niveles de precision. En
estos resultados resaltan varios aspectos. Primero, e-
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xisten de acuerdo al sitio, discrepancias en el nimero
de muestras requeridas para un nivel de precision da-
do. Estas diferencias, en parte, son producto de los
contrastes en los patrones de variabilidad espacial de
los micronutrientes investigados, lo cual, bien podria
adscribirse a que los sitios de estudio se encuentran u-
bicados a una distancia considerable entre si y es bien
conocido que la variabilidad espacial en el contenido
de micronutrientes ocurre aun a cortas distancias
(Khan y Northcliff, 1982; Singh et al. 1985). La com-
binacion diferencial de los factores y procesos forma-
dores de suelo y las practicas culturales (nivelacion, i-
rrigacion, etc.) son elementos que inducen mayor o
menor variabilidad espacial (Reisenauer et al. 1978).
Segundo, para cada uno de los micronutrientes se ne-
cesitan diferentes tamafios de muestra para un deter-
minado nivel de precision (tablas 4 y §). Khan y

DTPA. Nivel de confianza del 95% y niveles de

TABLA 4. Tamaiios de muestras requeridas para representar el Fe, Mn, Zn y Cu extraidos con

precision del 2,5%, 5%, 10% y 20%.

Suelo Hierro Manganeso Cinc Cobre

+25% A 253 290 222 216
B 563 1.053 725 257

SB 206 50 175 50

ST 300 275 833 275

+5% A 64 13 56 55
B 140 264 182 65

SB 52 13 45 13

ST 76 69 209 69

+10% A 17 19 15 14
B 36 67 46 17

SB 14 4 12 4

ST 20 18 53 18

+20% A 5 5 4 4
B 10 17 12 5

SB 4 2 4 2

ST 6 5 14 5

TABLA 5. Tamafos de muestras requeridas para representar el Fe, Mn, Zn y Cu extraidos con
Carolina del Norte. Nivel de confianza del 95% y niveles de precision del 10% y 20 %.

Suelo Hierro Manganeso Cinc Cobre

+10% A nd. 687 78 385
B n.d. 645 1.231 nd.

SB 17 14 9 44

ST 202 89 91 204

+20% A nd. 172 20 97
B n.d. 161 309 n.d.

SB 5 4 3 12

ST 50 23 24 52
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Northcliff (1982) utilizando DTPA encontraron que
el nimero de muestras requeridas para dar buenos es-
timados de la media son mayores para el Fe v Mn;
que para el Cu y Zn. Singh et al (1985) presentan pa-
ra el Cu y el Mn un tamafio de muestra mds alto que
el requerido para Fe y Zn en un andlisis de agroecosis-
temas y praderas naturales. Tercero, existe un marca-
do contraste en el tamafio de muestra obtenido en las
extracciones realizadas con DTPA y las efectuadas
con la solucion CN. Los micronutrientes extraidos
con DTPA presentaron una menor variabilidad espa-
cial que los extraidos con CN, excepto para el Zn en
el suelo SB. De aqui, que el nimero de muestras cal-
culadas a partir de la utilizacion del método del DTPA
‘es menor que cuando se usa CN. Los resultados ante-
riores sugieren, coincidiendo con lo esperado para la
extraccién de micronutrientes con sustancias acomple-
jantes y mezclas de dcidos, que para estos suelos, el a-
ndlisis con DPTA es mds adecuado. Sin embargo, es
necesario realizar ensayos de calibracion en el campo
o invernadero si se quieren obtener resultados mds
confiables. Hasta donde es conocido por los autores,
el ensayo con DTPA si bien ya mds generalizado en
USA (Haq y Miller, 1972, Lindsay y Norvell, 1978) y
algunas regiones latinoamericanas (Heras, 1985) ha si-
do hasta el momento menos evaluado en paises como
Venezuela y Brasil, donde las recomendaciones se ha-
cen principalmente en base a soluciones universales
tipo Mehlich (Lopes y Cox, 1977; Lopez—Herndndez
et al. 1984).

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Los resultados aqui reseflados muestran que la
prueba del DTPA es la mds adecuada para los suelos
estudiados, sin embargo, presenta como menores limi-
tantes para su implementacién rutinaria el tiempo de
agitacién (2 horas) y las dificultades de obtener el

reactivo.

La informacion aqui presentada también indicu
que conocer el patron de variabilidad espacial del mi-
cronutriente es otro aspecto relevante para el calculo
correcto del nimero de muestras a tomar. Pero, se
presenta una posterior complicacion cuando se quie-
ren realizar determinaciones de varios micronutrien-
tes en la misma muestra compuesta, ya que los resul-
tados para cada uno de ellos tendra un nivel de preci-
sion diferente. Por ejemplo, si queremos calcular el
numero de muestras para determinar el estatus de Fe
en el suelo SB utilizando como solucién extractora
DTPA tenemos que a niveles de precision del 5% y 10
por ciento se requieren 52 y 14 muestras respectiva-

“'mente, pero, para el Mn con los mismos limites, se ne-

cesitan 13 y 4 muestras.

Cumplir con los requisitos arriba expuestos puede
demandar demasiado tiempo, esfuerzo y dinero. Por
consiguiente, al realizar estudios de disponibilidad de
micronutrientes utilizando soluciones extractoras, es
importante conocer el nivel de subestimacion que se
produce por causa del nimero de muestras tomadas
en el campo y el método quimico elegido. En conse-
cuencia, existe la necesidad de efectuar, antes del
muestreo, un balance entre el nivel de precision de-
seado y el costo del anilisis; lo que a su vez podria
estar determinado por las exigencias del cultivo (Khan
y Northcliff, 1982).
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