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INTRODUCAO

De acordo com padrées internacionais da ISO/IEC 17025 (2001), laboratérios
devem implementar e manter um sistema de qualidade apropriado para o escopo de suas
atividades, sendo que os procedimentos tipicos de controle de qualidade incluem analises
de amostras referéncia e amostras fortificadas, andlises em duplicatas, brancos analiticos
e participacdo em ensaios de proficiéncia (EP). A participacdo em atividades de EP
fornece informagdes para que o laboratorio possa detectar resultados com desempenhos
insatisfatorios e aplicar acdes corretivas ou preventivas, alcancando um percentual
minimo de acertos para atingir niveis de desempenho satisfatérios. A estrutura
organizacional de Ensaio de Proficiéncia em Laboratérios Analiticos emprega
procedimentos operacionais baseados nas normas ABNT ISO/IEC GUIA 43-1:19998 e no
Protocolo Internacional Harmonizado para Ensaio de Proficiéncia em Laboratérios
Analiticos (Quimicos).

Baseado nestes critérios e com o propdsito de conferir confianca e credibilidade
dos resultados fornecidos por laboratérios que executam analise de alimentos utilizados
em Nutricdo Animal (forrageiras, concentrados e misturas minerais), foi criado e
implementado um programa interlaboratorial, intitulado: “Ensaio de Proficiéncia para
Laboratérios de Nutricdo Animal (EPLNA)”, cuja estrutura e a normatizacao foi planejada
em conformidade com o Protocolo Internacional Harmonizado para Ensaio de Proficiéncia
em Laboratérios Analiticos (Quimicos).

O EPLNA prevé a avaliagdo dos principais ensaios executados por laboratérios de
Nutricdo Animal, tais como: matéria seca (MS), digestibilidade “in vitro” da matéria seca
(DIV-MS), fibra em detergente acido (FDA), fibora em detergente neutro (FDN), proteina
bruta (PB), extrato etéreo (EE), lignina, cinzas, nitrogénio nao protéico (NNP), nitrogénio
insoluvel em detergente neutro (NIDN), nitrogénio insolivel em detergente acido (NIDA),
nitrogénio insoluvel em tampéo borato-fosfato (NITBF) e os macro e micro nutrientes (Ca,
P, Mg, K, S, Cu, Fe, Mn, Zn e Na).
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OBJETIVOS

Entre os objetivos do EPLNA estdo: comparar o desempenho de diferentes
métodos analiticos utilizados; promover uma melhoria quanto a qualidade dos dados
analiticos; produzir materiais de referéncia para utilizacao no controle interno de qualidade
(CIQ); fornecer regularmente uma avaliacdo de desempenho enfocando a exatiddo e
precisdo dos resultados analiticos; reduzir a variabilidade dos resultados fornecidos por
diferentes laboratérios, assegurando a uniformidade e comparabilidade das medicoes, e

gerar maior confianca dos analistas no fornecimento dos resultados aos clientes.

AVALIACAO ESTATISTICA

O projeto estatistico empregado seguiu 0s conceitos recomendados pelas normas
ABNT ISO/IEC GUIA 43-1 e pelo protocolo internacional harmonizado para ensaio de
proficiéncia em laboratorios analiticos (Quimicos). Varias técnicas estatisticas podem ser

adotadas para avaliagdo dos resultados. O EPLNA adotou a técnica do “indice z’

(Formula 1), onde x, € o resultado informado pelo laboratério participante; X é o valor
designado (é uma estimativa do valor verdadeiro), e foi considerada a média (M2) dos
resultados apo6s exclusao dos valores discrepantes €” s “ é o desvio padrao.

(xi B X)

S
Formula 1. Equacao empregada para calcular o Indice z.

Z:

O critério utilizado para definir o valor designado (M2) e o desvio padrao "s*“ dos
ensaios foi: considerando todos os resultados enviados pelos participantes, realizou-se a
média (M1), o desvio padrao (s) e o coeficiente de variacao (cv) . Os resultados que
ficaram fora do intervalo entre M1 % 1s foram separados. Com os outros dados (os que
ficaram entre M1 & 1s) , foi determinada a média (M2), o respectivo desvio padrao (s) € o
coeficiente de variacao (cv).
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AVALIACAO DE DESEMPENHO DOS LABORATORIOS

O desempenho dos laboratérios foi avaliado para cada ensaio considerando o valor
do indice z. Para definir os resultados que estdo fora do intervalo de confianca foi
adotado o seguinte critério: o resultado que estivesse dentro do intervalo |z|< 2 foi
considerado satisfatorio e portanto nao recebeu asterisco; o resultado que estivesse no
intervalo 2<|z| <3 foi considerado resultado questionavel e recebeu um asterisco (*); € o
resultado que estivesse acima do intervalo |z|> 3 foi considerado insatisfatério e
recebeu dois asteriscos (**).

Para o ranqueamento dos laboratérios foram considerados a quantidade de
ensaios com desempenho satisfatério e o nimero de ensaios com asteriscos. Foram
designados peso dois (2) para os resultados com dois asteriscos (**), A2, e peso um (1)
para os dados com um asterisco (*), A1. O indice de acerto do laboratério (IA) foi

calculado da seguinte maneira.

(N*=[(AIx 1) +(A2x2)]/3)

%IA= 100 - [N* X 100}

Onde: N* quantidade de asteriscos recebidos; NE: quantidade de ensaios enviados.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Avaliacao das amostras do segundo lote.

Considerando as amostras 07, 09 e 11, dos 38 laboratorios participantes, 28
enviaram resultados nesse primeiro lote. Isso significa 74% de participacao (freqiéncia)
nesse primeiro lote. Salientamos que os resultados das amostras referéncia (ARV6,
ARM3 e ARC1), apenas serao informados no relatério final. O indice de acertos (lA) foi
calculado pela quantidade de resultados satisfatorios obtido pelo laboratério participante.
Ele indica quanto o laboratério foi preciso e serve de guia para orienta-lo quanto ao seu
desempenho em relacao aos outros participantes.

Todas informacdes relacionadas ao primeiro lote sdo apresentadas nos anexos:
resultados das andlises e dados com asteriscos (Anexo A); valores do “indice z” (Anexo
B); grafico do “indice z” (Anexo C) e resumo do desempenho (Anexo D).
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Amostra de volumoso (am. 07):

Foram realizadas 342 determinagbes (média de 11,8 ensaios por laboratério).

Foram distribuidos 70 asteriscos (média de 2,4 resultados com asterisco por
laboratério), sendo 22 dados com um (1) asterisco (desempenho questionavel) e 48
dados com dois (2) asterisco (desempenho insatisfatorio).

O valor médio para o indice de acertos (IA) foi de 78,4% (isto significa que em média
78,4% dos resultados enviados obtiveram desempenho satisfatério).

A média do coeficiente de variagao considerando todos os resultados (cv1) foi 41,7% e
apos a exclusao dos resultados considerados discrepantes (cv2) foi 19,1%. Sendo as
andlises que apresentaram maior variabilidade considerando o coeficiente de variacao
foram: entre as analises bromatolégicas a lignina com maior cv (cv1i=185,8% e
cv2=58,7%) e entre as analises de minerais 0 sédio com maior cv (cvi=114,4% e
cv2=96,3%).

Amostra de concentrado (am. 09):

Foram realizadas 339 determinac6es (média de 11,7 ensaios por laboratoério).

Foram distribuidos 61 asteriscos (média de 2,1 resultados com asterisco por
laboratério), sendo 20 dados com um (1) asterisco (desempenho questionavel) e 41
dados com dois (2) asterisco (desempenho insatisfatério).

O valor médio para o indice de acertos (IA) foi de 79,4% (isto significa que em média
79,4% dos resultados enviados obtiveram desempenho satisfatério).

A média do coeficiente de variacao considerando todos os resultados (cv1) foi 67,4% e
apos a exclusao dos resultados considerados discrepantes (cv2) foi 25,1%. Sendo as
andlises que apresentaram maior variabilidade considerando o coeficiente de variacao
foram: entre as analises bromatolégicas a lignina com maior cv (cv1=225,7% e
cv2=38,3%) e entre as andlises de minerais o célcio com maior cv (cv1=229,0% e
cv2=52,6%).
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Amostra de mistura mineral (am. 11):

e Foram realizadas 129 determinagdes (média de 7,2 ensaios por laboratoério).

e Foram distribuidos 30 asteriscos (média de 1,7 resultados com asterisco por
laboratério), sendo 11 dados com um (1) asterisco (desempenho questionavel) e 19
dados com dois (2) asterisco (desempenho insatisfatorio).

e O valor médio para o indice de acertos (lA) foi de 73,6% (isto significa que em média
73,6% dos resultados enviados obtiveram desempenho satisfatério).

e A média do coeficiente de variagao considerando todos os resultados (cv1) foi 59,2% e
apos a exclusao dos resultados considerados discrepantes (cv2) foi 17,3%. Sendo as
andlises que apresentaram maior variabilidade considerando o coeficiente de variagao
foram: entre os macronutrientes o magnésio apresentou o maior cv (cv1=96,2% e
cv2=28,8%) e 0s micronutrientes 0 manganés com o maior cv (cvi=1752% e
cv2=26,4%).
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Tabela com os indices de Acertos considerando as amostras dos lotes um e dois.

INDICE DE ACERTOS - FINAL (IA_FINAL)

LAB AM 01 AM 07 AM 03 AM 09 AM 05 AM 11 Média
1 55 100 71 100 81,5
2 88 87 76 100 87,8
3 70 82 88 82 76 76 79,0
4 70 76 62 70 65 76 69,8
5 80 50 65,0
6 56 56 56,0
7 100 67 87 84,7
8 85 49 67,0
9 100 66 100 66 83,0

10 56 74 55 53 65 56 59,8
11 91 91 91 100 100 100 95,5
12 100 100 100 85 100 60 90,8
13 100 100 100 100 100,0
14 92 92 42 50 18 18 52,0
15 90 79 80 79 100 56 80,7
16 70 75 76 86 0 61,4
17
18 81 100 94 100 93,8
19 100 85 100 85 92,5
20 79 84 92 71 53 100 79,8
21 63 52 70 81 88 53 67,8
22 89 95 87 79 88 77 85,8
23 68 27 74 61 100 100 71,7
24 85 91 100 100 64 65 84,2
25 85 100 39 100 81,0
26 31 31 13 13 22,0
27
28 48 61 55 85 0 49,8
29 85 69 89 85 88 88 84,0
30 73 91 82,0
31
32 100 93 85 93 100 94,2
33 83 100 91,5
34 70 64 70 74 69,5
35 100 90 100 90 100 100 96,7
36 95 72 84 84 100 100 89,2
37
38 59 80 100 79,7
MEDIA GLOBAL 77,3
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ANEXO A: Resultados das analises das amostras 9/07, 9/09 e 9/11.

EPLNA ANO 9 - RESULTADOS DE ANALISES 2° LOTE - AMOSTRA 07 (VOLUMOSO)

ap M /DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG [CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
% (m/m)
1 91,47 38,15| 78,71 8,92] 1,24 4,52 34,60
2 90,50 37,68/ 79,92 8,86 1,19/ 870 **4,06 31,84
3 90,96 36,47| 79,53 **8,00 0,91**18,72] 4,64 3334 048
4 90,97 8,60, 1,63 4,56 28,67
5 90,86 38,49 76,41 8,29 4,13
6
7
8
9 [*9266 1,71 4,53
10 | 90,54 8,40
11 90,85 38,21 76,52 8,85 1,93 4,01 4,63 3081 0,65 0,18
12 | 90,70
13 | 89,99| 57,89 37,59 77,78 871 1,43 4,63 29,46
14 | 90,15 8,70 1,44 4,59
15 |*"92,80 8,83 *4,35
16 | 90,57| 59,60 38,53 79,84 *7,91 *0,51 4,63 4,49 **55,13 0,69 0,16
17
18 | 90,75/ 57,00 38,59 78,08 9,06 1,26 517 455 32,82
19 | *89,65 36,20| 77,45/ 8,69 525 4,68/ 30,04
20 [**93,01 37,23| 78,74 *8,07 4,52
21 90,41 38,63 *81,04 9,01 *2,06| 4,02 **4,15 3154 *2,82
22 | 9146/*62,20] 38,73| 76,67 8,60 1,88 9,71 4,51 0,35 0,60 0,05 0,99
23 | 91,44 32,54 76,46 9,13 **2,33/**95,50 **4,82 **1594/ 0,04| **1,06] **1,03
24 | 90,83 8,54 4,59
25 | 90,42 37,62| 76,94 871 1,51 6,04 445 3341
26 | 90,58 ~42,61] *81,12/**10,09] *0,62 4,55
27
28 [**92,10 37,90| *75,00 8,60 1,30 6,20 **3,30 31,40
29 |**89,43 **50,38| 37,47/°73,74| 8,56 1,28 537 **4,15 *40,94 037 058 0,0/ 099
30
31
32 | 90,79 36,74| 77,27 8,82 4,06] 4,71 0,61 0,11
33
34 [*87,97 39,57| 78,12| **7,68| 2,49 4,97 4,52 0,73 0,16
35 | 91,00 8,28 *0,77 4,57| 36,45 0,03
36 | 9044 **41,07/**85,67| *9,38] 1,39] 542 **4,80 35,16/ 045 0,73] 0,26
37
38 | 90,33 8,68 1,06 **4,80
MS |DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG |[CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
m1 | 90,81 | 57,41 | 38,00 | 78,25 | 8,67 @ 1,43 | 12,52 | 4,47 | 3322 | 0,65 | 0,71 | 0,26 | 0,99
s | 1,01 | 440 | 1,9 | 257 | 048 052 2326 | 031 | 3322 097 0,15 0,32 | 0,99
cv | 1,11 | 7,67 | 517 | 3,28 | 553 | 36,50 185,79 6,88 | 23,49 /150,32 21,82 '124,41| 0,00
mi-s | 89,80 | 53,01 | 36,04 | 75,68 8,19 | 0,91 | -10,74| 4,16 | 25,42 | -0,32 | 0,56 | -0,06 | 0,99
mi+s | 91,82 | 61,81 | 39,96 | 80,82 | 9,15 | 1,95 | 35,78 | 4,78 | 41,02 | 162 0,86 0,58 | 0,99
MS |DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG |[CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
m2 | 90,73 | 58,16 | 37,87 | 77,90 | 8,71 | 1,41 | 6,59 | 4,56 | 32,89 | 0,29 | 0,66 | 0,15 | 0,99
s | 040 | 1,32 088 | 1,23 | 0,23 | 029 3,87 | 0,08 | 3,20 0,20 006 0,07 | 0,00
Cv 0,44 | 2,27 | 2,34 | 1,58 | 2,63 | 20,25 | 58,70 | 1,82 | 9,73 | 70,07 | 9,48 | 46,18 | 0,00
m2-s | 90,33 | 56,84 | 36,99 | 76,67 8,48 | 1,12 | 2,72 | 4,48 | 29,69 | 0,09 0,60 A 0,08 | 0,99
m2+s | 91,13 | 59,48 | 38,75 | 79,13 | 8,94 | 1,70 | 10,46 | 4,64 | 36,09 0,49 0,72 | 0,22 | 0,99
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EPLNA ANO 9 - RESULTADOS DE ANALISES 2° LOTE - AMOSTRA 07 (VOLUMOSO)
LAB Ca. | Mg | P | K | Na Cu | Fe | zn | WMn
g kg” (m/m) mg kg™ (m/m)
1
2
3 3,03 2,97 1,56 11,66 0,20 10,61 327,62 32,43| *158,31
4 3,89 **4,03 1,91 10,77 1,11 12,23 324,98 **50,77| **177,67
5
6
7
8
9
10 2,85 2,32 **5,55 0,54 27,00/ *160,00
11 **0,61 1,56
12 2,91 11,88 0,04 295,00 22,50 117,10
13
14 3,20 *2,16 1,73 10,88 0,85 9,46 334,53 22,75 127,72
15 2,21 2,67 1,64 10,80 280,00 31,00 123,00
16 2,90 2,80 1,90 8,79 277,46 *14,69 143,47
17
18 3,60 3,00 1,50 8,82 270,00 30,00 120,00
19
20 3,55 2,96 1,29 11,56 0,91 7,53 333,00 24,73 129,09
21 2,00 *2,15 1,70 10,13 0,33 6,75 **149,70 *14,40 *92,08
22 2,84 2,61 1,39 11,42 8,83 241,11 20,04 119,45
23 **4,40 2,40 1,50 **8,00 **2,10 **22,000 *228,00 23,00 *92,00
24 2,99 *2,02 1,52 9,85 0,12 6,25 326,04 21,41 111,52
25
26
27
28
29 2,53 2,96 1,53 **14,19 0,08 9,61 314,28 22,55 118,52
30
31
32 2,65 2,39 1,74 11,03 0,03 6,50 *153,09
33
34
35 2,90 2,66 1,76 11,49 0,24
36 3,81 2,99 1,80 11,80 0,21 8,92 **423,91 23,00 126,86
37
38 **0,34
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m1 2,80 2,69 1,86 11,13 0,52 9,79 294,69 25,35 129,37
] 1,01 0,49 0,97 1,41 0,59 3,90 63,60 8,72 0,00
Cv 35,89 18,08 52,03 12,63 114,35 39,87 21,58 34,39 18,38
mi-s 1,79 2,20 0,89 9,72 -0,07 5,89 231,09 16,63 105,59
mi+s 3,81 3,18 2,83 12,54 1,11 13,69 358,29 34,07 153,15
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m2 2,93 2,73 1,63 11,13 0,39 8,85 302,18 25,03 126,35
S 0,49 0,26 0,18 0,67 0,37 1,77 31,30 4,08 12,18
Cv 16,64 9,41 10,80 6,05 96,31 20,02 10,36 16,30 9,64
m2-s 2,44 2,47 1,45 10,46 0,02 7,08 270,88 20,95 114,17
m2+s 3,42 2,99 1,81 11,80 0,76 10,62 333,48 29,11 138,53
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EPLNA ANO 9 - RESULTADOS DE ANALISES 22 LOTE - AMOSTRA 09 (CONCENTRADO)

MS |DIVMS ' FDA | FDN |

PB | EE | LIG [CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF

LAB
% (m/m)
1 89,81 12,95 44,42] 17,22] 3,44 4,47] 10,51
2 89,48 11,12 42,77| 17,84 325 294 431 7,38
3 89,34 12,33 39,94 17,09 3,23 560 525 9,39 0,47
4 89,60 16,75 *4.54 439 7,92
5 | *87.90 12,35 15,63 *4.08
6
7
8
9 90,03 3,41 3.41
10 | 88,23 17,11
11| 89,23 11,32 37,41] 17,29 358 3,03 4,36 820 0,60 0,14
12 **90.70
13 | 89,81 72,66 12,03 40,64 16,68 3,42 451 7,49
14 | 89,16 ~2551 3,90 4,62
15 [*91.50 16,90 4,25
16 | 89,00 77,18 11,89|*23.35/ 1589 2,82 3,39 458 *15.98
17
18 | 8887 70,68 12,34/ 40,08 17,70 3,46] 328 4,48 951
19 | **87.58 11,68 37,69 17,41 391 460 9,70
20 [*91.02 11,78 41,80 16,19 **5.39 *4.93
21 | 88,99 12,21 38,37| 16,52] 337 3,00 **3.95 866 *2.26
22 | 89,84 *80.48/**16.87 39,09 16,12] 3,72 *8.22] 4,62 051 047 007 1,70
23 | 89,61 *9.42| 38,42 1585 *4.43(*°84.33] 4,30 **4.27 0,08 **1.63 **1.13
24 | 88,79 16,66 4,56
25 | 88,99 12,24 1557 2,97 3,71 453 9,94
26 | 8898 **14.39|**52.03 **20.85| *2.52 *5.16
27
28 | *90.50 11,90 16,80, 4,10 4,50 450 9,00
29 | 88,35 67,55 12,17 38,11| 16,80 **1.44] 3,54/ 4.20[*1252 042 051 0,08 1,77
30
31
32 | 89,01 11,44 37,38 16,59 3,39 287 4,70 0,49 0,05
33
34 |**86.46 12,53 38,21 16,44 *5.38] 3,68/ 4,69 0,34
35 | 8898 16,52 **1.70 464 9,82 0,05
36 | 8837 12,96 *45.06] 17,14| *4.54] 2,42| 463 888 045 095 0,12
37
38 | 8852 16,85 3,23 *5.06
MS DIVMS | FDA FDN PB EE LIG |CINZAS| FB NNP NIDN | NIDA | NITBF
m1 | 89,19 | 73,71 | 12,30 | 39,69 | 17,18 | 3,53 | 9,23 | 4,51 | 9,32 | 0,61 | 0,78 | 0,28 | 1,74
s | 103 | 515 | 1,43 | 564 1,93 096 20,83 | 037 | 932 | 0,75 | 0,46 | 0,39 | 1,74
Ccv | 1,16 | 6,99 | 11,60 | 14,20 | 11,25 | 27,08 225,67 8,23 | 26,76 124,43 58,76 |141,11| 2,85
mi-s | 88,16 68,56 | 10,87 | 34,05 1525 257 -11,60 4,14 | 6,82 | -0,14 | 0,32 | -0,11 | 1,69
mi+s | 90,22 | 78,86 | 13,73 | 45,33 | 19,11 | 4,49 | 30,06 4,88 | 11,82 | 1,36 | 1,24 | 0,67 | 1,79
MS DIVMS | FDA FDN PB EE LIG |CINZAS| FB NNP NIDN | NIDA | NITBF
m2 | 89,14 | 73,51 | 12,07 | 39,96 | 16,70 3,48 | 3,86 | 4,50 | 8,95 | 0,33 | 0,60 | 0,13 | 1,74
s | 051 | 33 | 051 | 251 060 040 148 | 0,15 | 0,98 | 021 | 020 | 0,1 | 0,05
Cv. | 058 | 453 | 4,25 | 6,28 | 358 11,57 38,32 3,32 | 10,96 | 62,90 | 33,06 | 79,89 | 2,85
m2-s | 88,63 70,18 | 11,56 | 37,45 | 16,10 3,08 2,38 | 4,35 7,97 | 0,12 | 0,40 | 0,02 | 1,69
m2+s | 89,65 | 76,84 | 12,58 | 42,47 | 17,30 | 3,88 | 534 | 4,65 | 993 | 0,54 | 0,80 | 0,24 | 1,79
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EPLNA ANO 9 - RESULTADOS DE ANALISES 22 LOTE - AMOSTRA 09 (CONCENTRADO)

LAB Ca. | Mg | P | K | Na Cu | Fe | zn | WMn
g kg” (m/m) mg kg™ (m/m)
1
2
3 0,86 3,81 8,88 *13.43 0,68 11,94 52,61 85,85 **39.18
4 1,10 3,98 9,00 *8.02 1,12 21,58| *297.27| *167.14 156,82
5
6
7
8
9
10 1,20 3,35 **1.62 **4.16 **76.70 90,90, **267.00]
11 0,45 9,96
12 0,88 10,97 0,08 131,00 85,60 125,70]
13
14 **28.10 *2.58 **15.16 12,14 **7.02 24,15 **976.35 29,69 122,09]
15 0,92 **1.70 9,42 17,80 106,00 107,00 121,00|
16 0,60 3,55 9,70 10,82 117,39 69,81 150,82
17
18 1,70 4,00 8,90 14,07 127,00 98,46 117,03
19
20 1,32 3,84 9,20 10,11 1,43 23,00 127,00/ **624.00 113,00]
21 0,50 **2.16 8,70 10,03 0,54 10,95 51,75 60,80 87,65
22 0,81 3,41 7,74 *8.11 14,18 133,15 81,39 126,63
23 1,80 3,10 8,60 *7.80 1,20 11,00 123,00 80,00 114,00]
24 1,07 2,84 8,89 9,18 0,08 12,60 191,99 83,73 130,25
25
26
27
28
29 0,86 3,77 9,12 *13.33 0,13 14,32 144,02 96,51 114,88
30
31
32 0,72 3,20 *7.47 9,86 0,06 10,37 158,86
33
34
35 0,10 3,66 9,98 11,42 1,38
36 1,18 3,95 8,50 11,84 0,62 14,49, **558.51 114,28 150,56
37
38 0,03
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m1 2,33 3,31 8,87 10,48 1,42 19,20 | 224,07 | 12501 | 130,97
s 6,26 0,68 2,49 1,91 2,00 16,54 | 251,30 | 141,13 | 0,05
Cv 269,01 | 20,65 | 28,06 | 18,23 | 140,65 | 86,16 | 112,15 | 112,90 | 35,44
mi-s -3,93 2,63 6,38 8,57 -0,58 2,66 -27,23 -16,12 84,55
mi+s 8,59 3,99 11,36 12,39 3,42 35,74 475,37 266,14 177,39
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m2 0,89 3,54 8,94 10,69 0,67 1509 | 13352 | 89,37 | 127,81
s 0,47 0,36 0,71 1,05 0,54 4,7 63,81 | 30,49 20,1
Cv 52,56 | 10,24 7,92 9,86 81,54 | 31,16 47,8 34,12 | 1572
m2-s 0,42 3,18 8,23 9,64 0,13 10,39 69,71 58,88 107,71
m2+s 1,36 3,9 9,65 11,74 1,21 19,79 197,33 119,86 147,91
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EPLNA ANO 9 - RESULTADOS DE ANALISES 22 LOTE - AMOSTRA 11 (Mistura Mineral)
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
LAB 5 =
g kg (m/m) mg kg~ (m/m)
1
2
3 157,90 7,97 74,85 1,99 124,90/ 1128,00| **2076.00, *4800.00 580,80]
4 **115.36 10,55 82,54 1,86 115,41 1083,80| 1759,08 **6137.37 672,03
5
6
7
8
9
10 158,26 7,45 **8.00 **15.68| *1393.00 3175,00 677,00]
11 155,07 86,39
12 *180.30 133,30 *1907.00| 3922,00 366,00]
13
14 **194.82 *14.20 70,12 **4.12 **3.40| **3147.44| 1607,33| *2191.60) **6398.42
15 **187.00 **44.80 80,50 1011,00/ 1466,00| *4478.00 470,00]
16 *93.80
17
18
19
20 166,43 7,66 76,47 1,26 138,90 1171,00 1699,00| 3629,00 535,00]
21 **135.50 6,18/ **101.80 0,56| **292.00/ 1030,50, **863.00| 3080,00 382,50]
22 *183.88 5,40 75,62 0,99| *170.02 956,48 1472,27| 3164,38 371,66
23 165,50 8,20 69,90 0,80 141,00 1126,00 1341,00/ 2930,00 398,00}
24 **132.49 6,29 69,70 0,95 127,85 **288.42| *1148.12) 3191,90 246,49|
25
26
27
28
29 **117.30 6,63 70,17 1,05 111,70 1042,80| 1770,47| 3017,41 415,27
30
31
32 166,31 7,18 81,54 0,82 138,58 904,00 587,16
33
34
35 162,94 7,24 83,94 1,51 151,60 981,70/ 1656,28| 2939,63 454 11
36 164,63 7,40 79,00 1,12 130,28| 1126,74| 1420,61| 3983,10 568,06
37
38 164,41
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m1 159,30 10,51 75,27 1,42 128,19 1170,78 | 1552,78 | 3617,10 | 874,83
S 22,75 10,11 20,03 0,95 66,92 617,87 321,47 996,60 0,00
Cv 14,28 96,16 26,61 67,05 52,21 52,77 20,70 27,55 175,22
m1-s 136,55 0,40 55,24 0,47 61,27 552,91 1231,31 | 2620,50 | -658,09
mi+s 182,05 20,62 95,30 2,37 195,11 1788,65 | 1874,25 | 4613,70 | 2407,75
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m2 164,18 7,87 78,18 1,17 134,87 | 1079,59 | 1576,89 | 3410,04 | 480,29
S 6,92 2,27 7,18 0,45 16,34 126,98 156,57 515,46 126,66
Cv 4,21 28,80 9,19 38,12 12,12 11,76 9,93 15,12 26,37
m2-s 157,26 5,60 71,00 0,72 118,53 952,61 1420,32 | 2894,58 | 353,63
m2+s 171,10 10,14 85,36 1,62 151,21 1206,57 | 1733,46 | 3925,50 | 606,95
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EPLNA ANO 9 — GRAFICO COEFICIENTE DE VARIACAO - AMOSTRA 07 (VOLUMOSO)
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ANEXO B: Valores para o indice z das analises das amostras 9/07, 9/09 e 9/11.

EPLNA ANO 9 — INDICE Z - 22 LOTE - AMOSTRA 07 (VOLUMOSO)

ap M /DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG [CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
iNDICE Z
1 1,9 03 | 07 | 09 | -06 -05 | 05
2 -0,6 02 | 16 | 06 | 08 | 06 | 63 | 03
3 0,6 16 | 13 | 31 | 17 | 31 | 10 | 01 | 09
4 0,6 05 | 08 00 | -13
5 0,3 07 | 12 | -18 -5,4
6
7
8
9 4,8 1,0 -0,4
10 -0,5 1,4
1 0,3 04 | 11 | 06 | 18 | 07 | 09 | -06 0,2 | 04
12 -0,1
13 19 | 02 | 03 | 01 | 00 | 0,1 09 | -1,1
14 15 0,0 | 0,1 0,4
15 5,2 0,5 2,6
16 04 | 11 | 08 | 1,6 | 35 | -31 | 05 | 09 | 69 05 | 0,1
17
18 o1 | 09 | 08 | 02 | 15 | 05 | -04 | -0,1 | 00
19 2,7 1,9 | 04 | -0,1 03 | 1,5 | -09
20 5,7 07 | 07 | 28 -0,5
21 -0,8 09 | 25 | 13 | 22 | 07 | 51 | -04 | 126
22 18 | 31 | 1,0 | 10 | 05 | 16 | 08 | -06 03 | -1,0 | -1,4 | 0,0
23 1,8 61 | 12 | 18 | 32 [ 230 ] 33 | 53 | -1,3 | 67 | 126
24 0,3 -0,7 0,4
25 -0,8 03 | 08 | 00 | 03 | -01 | -1,4 | 02
26 -0,4 54 | 26 | 60 | -27 -0,1
27
28 3,4 00 | 24 | 05 | 04 | 01 | -158 | -05
29 33 | 59 04 | 34 | 06| 04 | 03 | 51 | 25 [ 04 | -1,3 | 07 | 00
30
31
32 0,2 1,3 | 05 | 05 06 | 1,9 -08 | -0,6
33
34 -6,9 19 | 02 | 45| 37 | 04 | 05 1,2 | 0,1
35 0,7 1,9 | 2.2 01 | 11 | 13
36 -0,7 36 | 63 | 29 | 01 | 03] 30 | 07 | 08 | 1,2 | 16
37
38 1,0 01 | -1,2 3,0
MS |DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG |CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
VALOR ALVO PARA A MEDIA [X |
m2 | 90,73 | 58,16 | 37,87 | 77,90 | 8,71 | 1,41 | 6,59 | 4,56 | 32,89 | 0,29 | 0,66 | 0,15 | 0,99
VALOR ALVO PARA O DESVIO PADRAO |s]
s | o040 | 1,32 08 | 1,23 | 023 | 029 3,87 | 008 | 3,20 0,20 | 0,06 0,07 | 0,00
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EPLNA ANO 9 — iNDICE Z - 22 LOTE - AMOSTRA 07 (VOLUMOSO)

Ca. = Mg | P | K | Na | Cu | Fe | 2Zn Mn

LAB -
iINDICE Z

1
2
3 0,2 0,9 -0,4 0,8 -0,5 1,0 0,8 1,8 2,6
4 2,0 5,0 1,6 -0,5 2,0 1,9 0,7 6,3 4,2
5
6
7
8
9
10 0,2 1,6 21,8 0,4 0,5 2,8
11 -4,7 -0,4
12 0,0 1,1 -0,9 -0,2 -0,6 -0,8
13
14 0,6 -2,2 0,6 -0,4 1,2 0,3 1,0 -0,6 0,1
15 1,5 -0,2 0,1 1,1 -0,7 1,5 -0,3
16 -0,1 0,3 1,5 , -0,8 2,5 1,4
17
18 1,4 1,0 0,7 0,0 -1,0 1,2 -0,5
19
20 1,3 0,9 -1,9 0,6 1,4 -0,8 1,0 -0,1 0,2
21 1,9 -2,2 0,4 1,5 -0,2 1,2 -4,9 -2,6 -2,8
22 -0,2 -0,5 1,3 0,4 0,0 -2,0 1,2 -0,6
23 3,0 1,3 -0,7 -4,7 4,6 7.4 -2,4 -0,5 -2,8
24 0,1 -2,7 -0,6 -1,9 -0,7 1,5 0,8 -0,9 1,2
25
26
27
28
29 -0,8 0,9 -0,6 4,6 -0,8 0,4 0,4 -0,6 -0,6
30
31
32 -0,6 -1,3 0,6 -0,2 -1,0 1,3 2,2
33
34
35 -0,1 -0,3 0,7 0,5 -0,4
36 1,8 1,0 0,9 1,0 -0,5 0,0 3,9 -0,5 0,0
37
38 -5,3

Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn

VALOR ALVO PARA A MEDIA [X |
m2 203 | 273 | 163 | 11,13 | 039 | 885 | 302,18 | 2503 | 126,35
VALOR ALVO PARA O DESVIO PADRAO |s]

s 04 | o026 | o018 | 067 | 037 | 177 | 31,30 | 4,08 | 12,18
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EPLNA ANO 9 - INDICE Z - 22 LOTE - AMOSTRA 09 (CONCENTRADO)

ap M /DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG [CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
iNDICE Z
1 1,3 1,7 | 1,8 | 09 | -0,1 02 | 1,6
2 0,7 19 | 11 | 19 | 06 | -06 | -1,3 | -1,6
3 0,4 05 | 00 | 06 | 06 | 12 | 50 | 04 | 07
4 0,9 01 | 27 0,7 | -1,0
5 2,4 0,6 1,8 2,8
6
7
8
9 1,8 -0,2 7,3
10 -1,8 0,7
1 0,2 15 | 10 | 1,0 | 03 | -06 | 09 | -0,8 0,0 | 0,1
12 3,1
13 1,3 1 03| 01 03 | 00 | 02 01 | -15
14 0,0 14,7 | 1,0 0,8
15 4,6 0,3 1,7
16 03 | 11 | 03 | 66 | 14 | 16 | 03 | 05 | 72
17
18 05 | 09| 05 | 01 | 17 | 01| -04 | -01 | 06
19 -3,1 08 | 09 | 12 00 | 07 | 08
20 3,7 06 | 07 | 09 | 48 2,9
21 -0,3 03 | -06 | -03 | -03 | 06 | 37 | -03 | 92
22 14 | 21 | 94 | 03] 1,0 | 06 | 30 | 08 09 06 | -06 | -08
23 0,9 52 | 06 | 1,4 | 24 | 544 | 13 | 48 | 12 | 52 [ 91
24 -0,7 -0,1 0,4
25 -0,3 0,3 19 | 1,3 01 | 02 | 1,0
26 -0,3 46 | 48 | 69 | -24 4,4
27
28 2,7 -0,3 02 | 15 | 04 | 00 [ 0,1
29 15| 18 02 | 07 | 02 | 51 | 02 | 20 | 36 | 04 | -04 | 04 | 06
30
31
32 -0,3 12 | 1,0 | 02 | 02 | -07 | 13 06 | 0,7
33
34 5,3 09 | 07 | -04 | 48 | 01 | 13 1,9
35 -0,3 03 | -44 09 | 09 | -13
36 1,5 18 | 20 | 07 | 27 | 10 09 | 01| 06 | 1,8 | -0,
37
38 1,2 03 | -06 3,7
MS |DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG |CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
VALOR ALVO PARA A MEDIA [X |
m2 | 89,14 | 73,51 | 12,07 | 39,96 | 16,70 | 3,48 | 3,86 | 4,50 | 8,95 | 0,33 | 0,60 | 0,13 | 1,74

VALOR ALVO PARA O DESVIO PADRAO |s]

S

. 0,51

| 3,33 | 051 | 251 0,60 | 040 | 1,48 | 0,15 | 0,98 | 0,21 | 0,20 | 0,11 | 0,05
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EPLNA ANO 9 — iNDICE Z - 2° LOTE - AMOSTRA 09 (CONCENTRADO)

LAB Ca|Mg|P|K|,Na|Cu|Fe|Zn|Mn
INDICE Z

1
2
3 -0,1 0,8 -0,1 2,6 0,0 -0,7 1,3 -0,1 -4,4
4 0,4 1,2 0,1 -2,5 0,8 1,4 2,6 25 1,4
5
6
7
8
9
10 0,7 -0,5 -10,3 6,5 13,1 0,1 6,9
11 -0,9 1,4
12 0,0 0,3 -1,1 0,0 -0,1 -0,1
13
14 57,9 -2,7 8,8 1,4 11,8 1,9 13,2 -2,0 -0,3
15 0,1 -5,1 0,7 0,6 -0,4 0,6 -0,3
16 -0,6 0,0 1,1 -0,9 -0,3 -0,6 1,1
17
18 1,7 1,3 -0,1 -0,2 -0,1 0,3 -0,5
19
20 0,9 0,8 0,4 -0,6 1,4 1,7 -0,1 17,5 -0,7
21 -0,8 -3,8 -0,3 -0,6 -0,2 -0,9 1,3 -0,9 -2,0
22 -0,2 -0,4 1,7 -2,5 -0,2 0,0 -0,3 -0,1
23 1,9 1,2 -0,5 -2,8 1,0 -0,9 -0,2 -0,3 -0,7
24 0,4 -1,9 -0,1 1,4 -1,1 -0,5 0,9 -0,2 0,1
25
26
27
28
29 -0,1 0,6 0,3 25 -1,0 -0,2 0,2 0,2 -0,6
30
31
32 -0,4 -0,9 -2,1 -0,8 -1,1 -1,0 1,5
33
34
35 1,7 0,3 1,5 0,7 1,3
36 0,6 1,1 -0,6 1,1 -0,1 -0,1 6,7 0,8 1,1
37
38 1,8

Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn

VALOR ALVO PARA A MEDIA [X |
m2 | 089 | 3,54 8,94 10,69 067 1509 133,52 89,37 127,81
VALOR ALVO PARA O DESVIO PADRAO [s]

s | o047 | 0,36 0,71/ 1,05/ 0,54, 47 6381 30,49 20,1
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EPLNA ANO 9 — iNDICE Z - 22 LOTE - AMOSTRA 11 (Mistura Mineral)

Ca. | Mg | P | K | Na | Cu | Fe | zn | Mn

LAB -~
INDICE Z

1
2
3 -0,9 0,0 -0,5 1,8 -0,6 0,4 3,2 2,7 0,8
4 -7,1 1,2 0,6 1,5 -1,2 0,0 1,2 5,3 1,5
5
6
7
8
9
10 -0,9 -0,2 -9,8 -7,3 2,5 -0,5 1,5
11 -1,3 1,1
12 2,3 -0,1 2,1 1,0 -0,9
13
14 4,4 2,8 -1,1 6,6 -8,1 16,3 0,2 2,4 46,7
15 3,3 16,3 0,3 -0,5 -0,7 2,1 -0,1
16 2,2
17
18
19
20 0,3 -0,1 -0,2 0,2 0,3 0,7 0,8 0,4 0,4
21 4.1 -0,7 3,3 -1,4 9,6 -0,4 -4,6 -0,6 -0,8
22 2,8 -1,1 -0,4 -0,4 2,2 -1,0 -0,7 -0,5 -0,9
23 0,2 0,2 -1,1 -0,8 0,4 0,4 -1,5 -0,9 -0,6
24 -4,6 -0,7 -1,2 -0,5 -0,4 -6,2 -2,7 -0,4 -1,9
25
26
27
28
29 -6,8 -0,6 -1,1 -0,3 -1,4 -0,3 1,2 -0,8 -0,5
30
31
32 0,3 -0,3 0,5 -0,8 0,2 -1,4 0,8
33
34
35 -0,2 -0,3 0,8 0,8 1,0 -0,8 0,5 -0,9 -0,2
36 0,1 -0,2 0,1 -0,1 -0,3 0,4 -1,0 1,1 0,7
37
38 0,0

Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn

VALOR ALVO PARA A MEDIA [X |

m2 | 164,18 | 7,87 | 78,18 | 1,17 | 134,87 | 1079,59 | 1576,89 | 3410,04 | 480,29

VALOR ALVO PARA O DESVIO PADRAO |s]

s | 692 | 227 | 718 | 045 | 16,34 | 126,98 | 156,57 | 515,46 | 126,66
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ANEXO C: Graficos do indice z das analises das amostras 9/07, 9/09 e 9/11.

EPLNA ANO 9 (2006)
Graficos do Indice z - Amostra 07 (volumoso)

indice z

EPLNA ano9 - indice ZMS - Amostra 07 (volumoso)
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EPLNA ANO 9 (2006)
Graficos do Indice z - Amostra 07 (volumoso)
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EPLNA ANO 9 (2006)
Graficos do Indice z - Amostra 07 (volumoso)
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_ EPLNA ANO 9 (2006)
Graficos do Indice z - Amostra 09 (concentrado)
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. EPLNA ANO 9 (2006)
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_ EPLNA ANO 9 (2006)
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EPLNA ANO 9 (2006)
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ANEXO D: Tabelas com resumo do desempenho dos laboratérios para as amostras

9/07, 9/09 e 9/11.

EP LNA -ANO9
Amostra 07

IIII III|II|II

Classificagdo dos Lahoratdrios por Amostra

N® do laboratario

(! 4 L VA ki 19 18 18 19 P N S R T T O O B T

EPLNA ANO 9 - INDICE DE ACERTO - AMOSTRA 07
ENSAIOS *

LAB (N) Z 1A Al A2 MP IA_FINAL
1 7 0 100 0 0 0 100
2 8 1 87 0 1 0,67 87
3 18 3 83 1 2 1,67 82
4 14 3 78 0 3 2 76
5 5 1 80 0 1 0,67 80
6
7
8
9 3 1 66 0 1 0,67 66
10 8 2 75 1 1 1 74
11 12 1 91 0 1 0,67 91
12 7 0 100 0 0 0 100
13 8 0 100 0 0 0 100
14 13 1 92 1 0 0,33 92
15 10 2 80 1 1 1 79
16 18 4 77 1 3 2,33 75
17
18 16 0 100 0 0 0 100
19 7 1 85 1 0 0,33 85

20 14 2 85 1 1 1 84
21 18 8 55 5 3 3,67 52
22 20 1 95 0 1 0,67 95
23 20 13 35 2 11 8 27
24 12 1 91 1 0 0,33 91

25 8 0 100 0 0 0 100
26 6 4 33 2 2 2 31

27

28 8 3 62 1 2 1,67 61

29 22 6 72 1 5 3,67 69
30

31

32 15 1 93 1 0 0,33 93
33

34 9 3 66 0 3 2 64
35 11 1 90 1 0 0,33 90
36 20 5 75 1 4 3 72
37

38 5 2 60 0 2 1,33 59
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EPLNA ANO 9 - INDICE DE ACERTO - AMOSTRA 09

ENSAIOS *

LAB (N) Z 1A Al A2 MP IA_FINAL
1 7 0 100 0 0 0 100
2 8 0 100 0 0 0 100
3 18 3 83 1 2 1,67 82
4 14 4 71 4 0 1,33 70
5 4 2 50 2 0 0,67 50
6
7
8
9 3 1 66 0 1 0,67 66
10 9 4 55 0 4 2,67 53
11 12 0 100 0 0 0 100
12 7 1 85 0 1 0,67 85
13 8 0 100 0 0 0 100
14 13 6 53 1 5 3,67 50
15 10 2 80 0 2 1,33 79
16 16 2 87 0 2 1,33 86
17
18 16 0 100 0 0 0 100
19 7 1 85 0 1 0,67 85

20 15 4 73 1 3 2,33 71
21 18 3 83 0 3 2 81
22 20 4 80 3 1 1,67 79
23 20 7 65 2 5 4 61
24 12 0 100 0 0 0 100
25 7 0 100 0 0 0 100
26 6 5 16 1 4 3 13
27

28 7 1 85 1 0 0,33 85
29 22 3 86 1 2 1,67 85
30

31

32 16 1 93 1 0 0,33 93
33

34 8 2 75 0 2 1,33 74
35 11 1 90 0 1 0,67 90
36 20 3 85 2 1 1,33 84
37

38 5 1 80 0 1 0,67 80

EPLNA - AN09
AmosUaOQ

12

13 14

13

16 19 20 A
N° do [aboratério

203 BB BB B RHBD KA
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EPLNA ANO 9 - INDICE DE ACERTO - AMOSTRA 11
ENSAIOS
LAB (N) z* 1A Al A2 MP IA_FINAL
1
2
3 9 2 77 1 1 1 76
4 9 2 77 0 2 1,33 76
5
6
7
8
9
10 7 3 57 1 2 1,67 56
11 2 0 100 0 0 0 100
12 5 2 60 2 0 0,67 60
13
14 9 7 22 2 5 4 18
15 7 3 57 1 2 1,67 56
16 1 1 0 1 0 0,33 0
17
18
19
20 9 0 100 0 0 0 100
21 9 4 55 0 4 2,67 53
22 9 2 77 2 0 0,67 77
23 9 0 100 0 0 0 100
24 9 3 66 1 2 1,67 65
25
26
27
28
29 9 1 88 0 1 0,67 88
30
31
32 7 0 100 0 0 0 100
33
34
35 9 0 100 0 0 0 100
36 9 0 100 0 0 0 100
37
38 1 0 100 0 0 0 100

16 2 A
N° do lahoratério

AAA
B

P!

AAAA

i

i

i

Y/
1
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