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RESUMO

GUIDOTTI, Rosane M.M. Métodos de anédlise de silicio, fosforo, potassio, célcio
e magnésio disponiveis as plantas na cinza de casca de arroz. 2017 98f. Tese —
Programa de Pés-graduacdo em Manejo e Conservacéo do solo e da Agua. Area de
concentracéo: Solos. Universidade Federal de Pelotas, Pelotas — Brasil.

A cinza de casca de arroz (CCA) é um residuo da agroindustria do arroz que
pode apresentar variabilidade na sua composi¢cdo quanto aos elementos organicos e
inorganicos presentes na mesma, que pode ser resultado de condi¢cbes culturais,
fatores geograficos, ano da colheita e preparacdo da amostra. A CCA contém o0s
nutrientes silicio, fésforo, potassio, calcio e magnésio. Logo, apresenta potencial
para ser um fertilizante. Porém, esses nutrientes devem estar disponiveis na solucéao
do solo. Por outro lado, ndo hd nenhum método de andlise quimica especifico para
CCA. O presente trabalho teve o objetivo de apresentar um método de extracéo
eficiente para os nutrientes: silicio , fésforo, potassio, célcio e magnésio dentre os
métodos testados: agua destilada; cloreto de potassio 1,0 mol L™*; acetato de aménio
0,5 mol L™ a pH 7,0; Mehlich 1; &cido cloridrico 0,1 mol L™ e Mehlich 3. Os métodos
foram testados em 21 amostras de CCA, coletadas em 12 municipios do Estado do
RS em 21 beneficidoras de arroz. Para a avaliagcdo da disponibilidade desses
nutrientes em CCA, foi instalado um experimento em casa de vegetacdo, onde as
CCAs foram incorporadas ao solo, apés 27 dias de incubacéo foi feita a semeadura
do milho. Ap6s 40 dias de cultivo foi feita a coleta da parte aérea e a determinacgéo
dos teores totais desses nutrientes nas plantas. Foi aplicada andlise estatistica nos
resultados, onde os teores extraidos de silicio, fésforo, potassio, calcio e magnésio
em cada método e os teores desses na parte aérea do milho foram submetidos a
andlise de variancia através do teste F (p<0,05). Os pressupostos ndo foram
atendidos e foi aplicado correlacdo de spermann entre os métodos para cada
nutriente e entre a quantidade acumulada na parte aérea do milho com o que o
método foi capaz de extrair para cada nutriente. Entre os métodos testados a
solugéo de &cido cloridrico 0,1 mol L™ mostrou-se mais adequada para predizer a
fracdo disponivel de fosforo, potassio calcio e magnésio em CCA e para o silicio a
agua foi a que apresentou uma melhor correlacao.

Palavras-chave: Residuo agroindustrial, solubilidade, extracéo



ABSTRACT

GUIDOTTI, Rosane M.M. Methods of analysis of silicon, phosphorus,
potassium, calcium and magnesium available to plants in the ash of rice husk.
2017. 98f. Thesis (Doctorate) — Post-Graduation Program in Soil and Water
Management and Conservation. Federal University of Pelotas - Brazil.

Rice husk ash (CCA) is a residue of the rice agroindustry that can present
variability in its composition with respect to the organic and inorganic elements
present in it, which may be the result of cultural conditions, geographic factors, year
of harvest and preparation of the sample. The CCA contains the nutrients silicon,
phosphorus, potassium, calcium and magnesium. Therefore, it has the potential to be
a fertilizer. However, these nutrients must be available in the soil solution. On the
other hand, there is no specific chemical analysis method for CCA. The present work
aimed to present an efficient extraction method for the nutrients: silicon, phosphorus,
potassium, calcium and magnesium among the methods tested: distilled water;
Potassium chloride 1.0 mol I-1; 0.5 mol L-1 ammonium acetate at pH 7.0; Mehlich 1;
Hydrochloric acid 0.1 mol L-1 and Mehlich 3. The methods were tested in 21 samples
of CCA, collected in 12 municipalities of the State of Rio Grande do Sul in 21 rice
beneficiators. To evaluate the availability of these nutrients in CCA, an experiment
was installed in a greenhouse, where the CCAs were incorporated into the soil, after
27 days of incubation the corn was sown. After 40 days of cultivation, the aerial part
was collected and the total contents of these nutrients were determined in the plants.
Statistical analysis was applied to the results, where the levels of silicon, phosphorus,
potassium, calcium and magnesium in each method and the corn contents were
submitted to analysis of variance using the F test (p<0.05) . The assumptions were
not met and spermann correlation was applied between the methods for each
nutrient and between the amount accumulated in the aerial part of the corn with
which the method was able to extract for each nutrient. Among the methods tested,
the hydrochloric acid solution 0.1 mol L-1 was more adequate to predict the available
fraction of phosphorus, potassium calcium and magnesium in CCA and for silicon the
water showed the best correlation.

Keywords: Agroindustrial waste, solubility, extraction
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1. INTRODUCAO

A cinza de casca de arroz (CCA), por ser oriunda de um residuo vegetal,
contém todos 0s nutrientes essenciais aos vegetais, o que suscita a possibilidade da
utilizacdo deste residuo como fertilizante. Experimentalmente tem sido comprovado
qgue de fato a CCA incorporada ao solo atua como corretivo de acidez (Gaviolli et al.,
2007; Nolla et al., 2010; Pinto et al., 2009), na estrutura do solo (Tuchtenhagen et al,
2017), no suprimento de nutrientes, notadamente fésforo, potassio, célcio e
magnésio, além de silicio (Islabdo, 2013) e no desenvolvimento das culturas
(Donega et al., 2007; Silva et al., 2008, Palma et al., 2008). Além disso CCA possui
alta capacidade de adsorcdo de metais como cadmio, chumbo, cobre e zinco (El-
Said et al, 2011; Feroze et al 2011). Embora os teores dos nutrientes sejam baixos
em relacdo aos fertilizantes convencionais, com excecao do Si, em dosagens altas
de CCA as quantidades totais de nutrientes aportadas ao solo podem ser
proporcionalmente altas.

A CCA pode apresentar diferentes tipos de composicdo quanto aos
elementos organicos e inorganicos presentes na mesma, que podem ser resultado
de condic@es culturais, fatores geograficos, ano da colheita, preparacdo da amostra
e métodos de analise (Houston, 1972).

Quando uma fonte de nutrientes é aplicada ao solo, seja um fertilizante
convencional ou um residuo qualquer, a informacdo mais relevante para nortear a
dosagem do material a ser usada € seu efeito quantitativo na disponibilidade dos
nutrientes para as plantas. O teor total de um nutriente na CCA nédo €,
necessariamente, um indicador adequado desse efeito porque pode incluir
substéancias insoluveis nas condi¢Bes de cultivo. Para ser adequado e fornecer um
indice de disponibilidade de determinado nutriente, o método precisa apresentar,
também, correlagdo significativa entre o teor do nutriente extraido pelo método de
analise quimica — nutriente recuperado — e algum indicador da planta, como a
qguantidade do nutriente absorvida ou a producéo (Cantarutti et al., 2007).

N&o ha nenhum método de analise quimica especifico para CCA para este
propésito. Nesse contexto, este trabalho foi realizado com o objetivo de selecionar
um método de analise quimica adequado para estimar a disponibilidade de silicio,

fésforo, potassio, calcio e magnésio pela CCA quando aplicada ao solo.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Nutricdo de Plantas

Dezessete elementos sdo considerados essenciais para 0 crescimento e
desenvolvimento das plantas: carbono (C), hidrogénio (H), oxigénio (O), nitrogénio
(N), fésforo (P), potassio (K), calcio (Ca), magnésio (Mg), enxofre (S), boro (B), cloro
(Cl), cobre (Cu), ferro (Fe), manganés (Mn), molibdénio (Mo), niquel (Ni) e zinco
(Zn). Outros elementos sao considerados benéficos para as plantas, como o sodio
(Na), silicio (Si), selénio (Se) e cobalto (Co) (Marschner, 1995). Com excessdo dos
trés primeiros (C, H e O), a fonte principal de todos 0s outros elementos essenciais e
benéficos é o solo, de onde as raizes das plantas os absorve na forma de ions ou

moléculas soluveis. Em funcéo disso séo referidos como nutrientes minerais

2.2. Fertilizantes

Fertilizantes sao, por definicdo legal, substancias minerais ou organicas,
naturais ou sintéticas, fornecedoras de um ou mais nutrientes para as plantas
(Decreto 4954/2004, do Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento
(MAPA). Os fertilizantes sao divididos em dois grupos: 0S minerais e 0S organicos,
ambos sdo obtidos por processo fisico, quimico ou fisico-quimico. Os fertilizantes
minerais sdo produtos de natureza mineral, natural ou sintética e, os fertilizantes
organicos sao produtos de natureza organica que além dos processos anteriormente
citados também s&o obtidos por processos bioquimicos, a partir de matérias-primas
de origem industrial, urbana ou rural, vegetal ou animal, enriquecido ou ndo de

nutrientes minerais.

2.3. Cinza de Casca de Arroz

A cinza de casca de arroz (CCA) € um residuo do processo de queima da
casca de arroz nas usinas de beneficiamento do gréo, cujo objetivo é a geracdo de
calor, durante 0s quais nao se registra a temperatura e o tempo de exposi¢ao,
resultando CCA residual que ndo apresenta uniformidade em suas caracteristicas
(Pouey et al., 2007).

A CCA ap0s a queima apresenta coloracdo preta predominante, com
algumas particulas de cor cinza claro resultantes da maior oxidacdo do carbono

durante a queima (Figura 1). A CCA contém carbono, e por esta razdo, tende a ser
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preta. Entretanto, pode ser também cinza, purpura ou branca, dependendo
das impurezas presentes e das condi¢cdes de queima.

Figura 1 — Cinza de casca de arroz

A CCA pode apresentar diferentes tipos de composicdo quanto aos
elementos quimicos presentes na mesma, que resultam das condi¢cbes culturais,
fatores geograficos, ano da colheita, preparacdo da amostra e métodos de analise
(Houston, 1972).

De acordo com Hoffmann et al., (2001), a CCA contém alto teor de silica
(~92%), isto a torna um residuo valorizado como matéria prima para varios ramos da
industria: eletrbnica, construcdo civil, cer@mica, industria quimica: carga em
compostos de borracha natural, producéo de cimento e suporte em catalizadores de
niquel. Estes mesmos autores concluiram que, no momento, a CCA tem sido
descartada no solo pelas beneficiadoras de arroz que, na maioria das vezes, néo
alocando a ela uma fonte de nutrientes ao solo.

Varios autores trabalhando com CCA, em diversos locais, quantificaram,
em valores totais, em g kg™, 22 elementos quimicos em sua composicéo (Tabela 1).
O Si é o0 elemento com maior porcentagem em massa, seguido dos macronutrientes:
K, Ca, Mg, P e S. Além da presenga dos micronutrientes: Cu, Fe, Mn, Ni e Zn. Ainda
estdo presentes os elementos cloro (Cl), rubidio (Rb), cobalto (Co). bromo (Br),
cromo (Cr), aluminio (Al), titanio (Ti), cadmio (Cd) e sbédio (Na). Ha variabilidade
entre os seus teores minimos e maximos, destacando-se 0 S com o C.V. de 157% e
o Si de 7,35%.
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Tabela 1. Teores totais de elementos quimicos na cinza de casca de arroz (CCA)
obtidos por varios autores (Islabdo, 2013). UFPel, Pelotas/RS, 2016/17

Variavel Si K Ca Mg N P S C
N 38 35 39 24 2 22 9 10
e gkg™ -

Média 423,13 14,02 5,83 3,05 0,35 2,74 0,73 82,40
Min 337,07 1,58 0,14 0,36 0,20 0,19 0,23 20,90
Max 466,85 39,25 18,22 9,48 0,50 5,85 3,77 175,70
CV (%) 7,35 67,26 67,75 77,37 60 53,64 157,53 62,16
Variavel Cu Fe Mn Zn Ni Cl Rb Co

N 7 38 32 11 5 11 1 1

- — ---mg kg'l —

Média 123 3419 1357 148 654 4371 91 367
Min 8 147 3,3 15 325 100
Max 256 19500 10900 435 1810 11827
CV (%) 87,80 120,59 151,58 102,02 98,93 125,35
Variavel Br Cr Na Al Ti Cd

N 1 5 16 16 4 2

mg kg™

Média 900 124 1752 3570 165 0,443
Min 70 148 52,9 60 0,390
Max 200 6306 15700 300 0,495
CV (%) 44,35 111,53 151,09 75,15 16,70

Min= valor minimo encontrado; Max= valor maximo encontrado; CV= coeficiente de variacao
e n= fontes consultadas:

Segundo Islabdo (2013) a utilizacdo de CCA em solos agricolas € a
alternativa mais promissora para o aproveitamento desse residuo. As industrias que
a geram tem disponibilizado tal residuo a custo zero para o agricultor e muitos ja
utilizam CCA nas suas lavouras.

Embora a CCA possua todos 0s nutrientes minerais, a sua contribui¢cao
mais marcante para o solo e as plantas € com Si, P, K, Ca e Mg (Pauletto et al,
1990; Silva et al, 2008; Islabdo, 2013), além de corrigir o pH (Islabdo et al, 2015;
Kath et al, 2017) e melhorar os atributos fisicos do solo (Tuchtenhagen et al, 2017).
Estes trabalhos, entretanto, foram realizados cada um com uma unica fonte de CCA
e 0s teores totais dos nutrientes variam muito entre as fontes (Tabela 1). Se ha
variacao nos teores totais € esperado que a contribuicdo de nutrientes varie entre as
fontes de CCA. O problema é como estimar a contribuicdo de uma determinada CCA
incorporada ao solo para a nutricdo das plantas nele cultivadas? O teor total de um

nutriente € um indicador adequado ou sera que apenas uma fragdo do teor total é
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solubilizada no solo? Como medir esta fracdo, se for o caso? Estas questdes séo
cruciais para eventuais calculos de dosagens de CCA para suprir uma determinada
recomendacado de adubacé&o ou para calcular o suprimento de nutrientes a partir de

uma determinada dose de CCA aplicada ao solo.

2.4. Métodos Analiticos

Até entdo ndo ha nenhum método de analise quimica especifico para
avaliar a frac@o disponivel de nutrientes em CCA, o que tem sido feito € testar os
meétodos usados para avaliar a mesma disponibilidade em substratos e solos, isto
porque a CCA nédo é um fertilizante mineral, um adubo organico e nem um solo. Mas
entre estes trés materiais a CCA se assemelha mais a um solo, por apresentar uma
concentracdo de oxido de silicio proximo de 80-90% e, este est4d também presente
nos solos.

Os métodos por extracao utilizados na caracterizacdo quimica da CCA sao
0os Métodos Analiticos Oficiais para a Analise de Substratos e Condicionadores de
Solos do Ministério da Agricultura Pecuéaria e Abastecimento (MAPA, 2007), o
Manual de Andlises de Solos, Plantas e outros Materiais (Tedesco et al., 1985) e,
ainda, o Manual de Analises de Solos (Sparks, 2004).

A legislacao brasileira estabelece métodos para determinacdo de algumas
caracteristicas fisicas e quimicas béasicas, bem como para a determinacdo de
elementos contaminantes em substratos (Brasil, 2007; Brasil, 2009). Mas um longo
caminho se apresenta para a pesquisa até que se estabeleca consenso em relacéo
as informacdes sobre a disponibilidade imediata destes elementos para as plantas.

A Instrucdo Normativa n° 17, de 21 de maio de 2007 (MAPA), estabeleceu
os Métodos Analiticos Oficiais para Andalise de Substratos e Condicionadores de
Solos. Pela legislagdo estdo previstas a caracterizagdo fisica: densidades umida e
seca e capacidade de retencdo a agua, e quimica: pH, condutividade elétrica (CE),
capacidade de troca de cations (CTC). A legislacdo brasileira para o registro e
comercializagdo de substratos, exige informar tais caracteristicas no rétulo ou
embalagem destes materiais (Spier, 2012).

Segundo Baumgarten (2002), as caracteristicas quimicas mais importantes
a serem estudadas nos substratos sdo o valor de pH, a capacidade de troca de
cations (CTC), o teor de sais, além de carbono total (C), nitrogénio total (N) e a

relacdo C/N.
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A dificuldade na interpretacdo dos resultados analiticos entre o0s
laboratorios e a grande diversidade de procedimentos entre os métodos levou a
criacao pelo Comité Europeu de Normatizacdo (CEN) de um grupo de estudos com
a finalidade de uniformizar e propor métodos oficiais para a caracterizacdo quimica,
fisica e fisico-quimica de substratos. Mas, durante os trabalhos desenvolvidos pelo
CEN ficou impossivel estabelecer um método adequado para todos os substratos,
pela grande diversidade dos produtos, de modo que os pesquisadores propuseram
inicialmente dois métodos — o método holandés, proposto por Sonneveld et al.
(1974), que utiliza a agua como extrator, para substratos com baixa CTC (inertes) e
outro, 0 método com substancias quelatantes, que utilizam as solu¢cbes de CaCl, e
DTPA (Acido dietileno triamino pentacético), de acordo com o trabalho de Alt &
Peters (1993), para substratos baseados em misturas de diferentes constituintes e
para a determinacdo dos micronutrientes (Baumgarten, 2002).

Para ser usado em laboratério, um método quimico deve reunir uma série
de caracteristicas, dentre elas: precisdo, exatiddo, sensibilidade a variagcdes no teor
do nutriente avaliado, reprodutibilidade, rapidez e baixo custo (Mendham et al.,
2002).

Precisdo e exatiddo referem-se a velocidade da medida efetuada. A
primeira indica o grau de concordancia entre resultados de medicdo obtidos sob as
mesmas condi¢cdes, enquanto a segunda reflete o grau de concordancia entre o
resultado de uma medicéo e o valor verdadeiro. As duas associadas fornecem um

valor medido muito préximo ao valor real (Abreu et al., 2002a).

2.5. Extratores

Extratores sdo solu¢cdes ou substancias que removem, por complexacao,
dessorcéo, solubilizacéo, troca ibnica ou hidrdlise, formas quimicas dos nutrientes
consideradas disponiveis para a planta, ou de elementos quimicos promotores de
salinizacdo ou de toxidez para as mesmas (Cantarutti et al.,, 2007). A fracéo
disponivel pode estar associada ou correlacionada com indices, geralmente obtidos
por métodos de extracdo quimica (Abreu et al., 2002b). Em solos, uma fracdo das
guantidades extraidas encontra-se na solucéo (fracdo ativa ou fator intensidade). A
maior fragdo, no entanto, encontra-se integrada a fase solida, em equilibrio com a

fracdo ativa responséavel pela reposicdo em solucdo do solo (fracao labil).
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Os extratores quimicos utilizados para a analise de solos no Brasil podem
ser, em linhas gerais, categorizados em dois grupos: o primeiro fundamentado no
extrator acido Mehlich-1 e na solucéo salina de cloreto de potassio (KCI) e outro,
mais recente no extrator o Mehlich-3 associado ao agente quelatante &acido

dietilenotriamina penta acético - C14H23N3010 (DTPA).

2.5.1 Agua

A extracdo com agua destilada € a mais empregada em substratos,
diferenciando-se apenas pela proporcdo entre agua e substrato. A extragdo com
agua tem a vantagem de permitir a determinacdo, além dos macronutrientes e
micronutrientes, o pH e a condutividade elétrica (CE) no mesmo extrato (Santos,
2009).

2.5.2 Solugdes salinas

A utilizacdo da solucgéo de acetato de amdnio 0,5 Mol L™ tamponada a pH
7,0 tem sido empregada para a extracao dos elementos disponiveis potassio, calcio,
magnésio e ferro em amostras de substratos. Essa solucdo extrae,
preferencialmente, os nutrientes dos pontos de troca i6nica (fracédo trocavel), onde o
cation do sal desloca o elemento dos sitios de troca do substrato, levando-o a
solucéo. A extracdo com solucédo de cloreto de potassio 1 M, amplamente utilizada
pela Rede Oficial de Laboratérios de Analises de Solos dos Estados do Rio Grande
do Sul e de Santa Catarina (ROLAS), para a extracédo de Al, Ca, Mg e Mn, tem sido
empregada em amostras de substratos, com a vantagem de que no mesmo extrato
pode ser feita a determinacéo de N-NOs™ e N-NH; (Abreu et al;, 2002b).

2.5.3 Solucdes acidas

Entre as solucdes extratoras pode-se destacar o Mehlich-1 (Nelson et al.,
1953), rotineiramente usado para a extracdo de fésforo e potassio em solos pela
ROLAS. Esse extrator tem a vantagem de fornecer extratos limpidos por
sedimentacdo, dispensando a filtracdo, sendo adequados a determinacéo
colorimétrica (Tedesco et al., 1995).

A solucdo Mehlich-1(4cido sulftrico (H.SO4) 0,0125 mol L' e &cido
cloridrico (HCI) 0,05 mol L™*) foi modificada pelo autor em 1978, devido &

superestimacao de fésforo em solos calcarios, dando origem a solugdo Mehlich-2,
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que foi novamente modificada em 1984, dando origem a solucdo Mehlich-3 (&cido
acético (CH3;COOH) 0,2 mol I, 4cido nitrico (HNOs) 0,013 mol I, nitrato de aménio
(NH4NO3) 0,25 mol I"%, fluoreto de aménio (NH4F) 0,015 mol 1Y) (Bortolon, 2005). A
extracdo com solucdo Mehlich-3, além de determinar Ca, Mg, P, K e 0 Na, permite
determinar os micronutrientes Cu, Zn, Fe e Mn na mesma soluc¢do. A inclusdo do
fluoreto de aménio melhorou a capacidade de estimacao do fésforo em solos com
pH préximo a neutralidade e em solos alcalinos, devido a menor acidez dessa
solucéo se comparativamente a Mehlich-1.

Na extrac@o de fosforo do solo, pelo método Mehlich 3, o fésforo no extrato
€ obtido pela acdo do acido acético e do fluoreto, enquanto que o K, Ca, Mg e Na
sdo removidos pela acédo do nitrato de amonio e acido nitrico. Os micronutrientes:
Cu, Zn, Fe e Mn sdo extraidos pelo NH;" e pelo agente quelante EDTA (Ziadi & San
Tran, 2008).

Para responder as questdes previamente levantadas neste trabalho, a
hipétese postulada € que as fracdes dos nutrientes Si, P, K, Ca e Mg contidos na
CCAs, extraida pelos seis métodos: 4gua, cloreto de potéssio 1,0 mol L™, acetato
de aménio 0,5 mol L™, Mehlich 1, acido cloridrico 0,1 mol L™* e Mehlich 3 terdo
correlacdo com a quantidade absorvida pelas plantas em todos os métodos, ou que,

pelo menos um dos métodos propostos tera uma boa correlagdo, em cada nutriente.
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3. MATERIAL E METODOS

3.1 Coleta e preparo das amostras de CCA e do solo

Para a avaliacdo da disponibilidade dos nutrientes silicio (Si), fosforo (P),
potassio (K), calcio (Ca) e magnésio (Mg) em CCA, foram coletadas 21 amostras no
periodo de mar¢co a maio de 2014 em usinas de beneficiamento de arroz, em
diferentes municipios do Estado do Rio Grande do Sul (RS) (Figura 2).

Quanto ao plano de amostragem, utilizou-se uma amostragem néo
probabilistica intencional (Marconi e lakatos, 1996; Gil, 2010).

Das 21 CCA coletadas, cinco foram no municipio de Pelotas, quatro no
municipio de Camaqud, trés no municipio de Itaqui e uma nos municipios de
Alegrete, Cachoeira do Sul, Capéo do Ledo, Dona Francisca, Osorio, Rio Grande,
Santo Antbnio da Patrulha e S&o Borja em diferentes beneficiadoras de arroz
localizadas em cada municipio. (Apéndice 1).

Do montante coletado das 21 amostras de CCA, aproximadamente um
quilograma deste material foi encaminhado ao laboratério, colocado em estufa com
temperatura controlada (60-65°C), tamisados em peneira de 2 mm e acondicionados
em potes plasticos com tampa.

Para a avaliagdo do teor de nutrientes absorvidos pelas plantas foi
instalado um experimento em casa de vegetacao utilizando aproximadamente 350
kg de solo, ndo cultivado. A coleta do solo foi feita no més de setembro de 2015, na
profundidade de 0 a 20 cm utilizando-se pa de corte. O ponto de amostragem foi
identificado através de coordenadas geograficas E357.860 N6.480.490 UTM ZONA
22 datum WGS84 com uso do GPS (Sistema de Posicionamento Global de
navegacao), e o solo do local classificado como Argissolo Vermelho Amarelo
(Severo, 1999).

3.2 Locais de estudo

As determinagdes dos nutrientes foram realizadas no periodo de novembro
de 2014 a abril de 2016 nos Laboratérios de Quimica e Fertilidade do Solo, do
Departamentod e Solo na da Faculdade de Agronomia Eliseu Maciel, no Laboratoério
de Analise e Caracterizacdo de Materiais do Centro de Desenvolvimento
Tecnologico (CDTec), ambos situados na Universidade Federal de Pelotas, no

Laboratorio de Nutricdo de Plantas da Faculdade de Agronomia da Universidade
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Federal de Santa Maria, ambas no Estado do RS e no Laboratério de Silicio do
Instituto de Ciéncias Agrarias da Universidade Federal de Uberlandia no Estado de
Minas Gerais.
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Figura 2 - Mapa do Estado do RS identificando os municipios

de coleta das 21 amostras de CCA.

3.3 Experimento em casa de vegetacao

Para a determinacdo dos teores de Si, P, K, Ca e Mg absorvidos pela
planta de milho foi instalado um experimento em casa de vegetacdo (5m de largura
por 8 m de comprimento), coberta com plastico com espessura de 150 micra. A
mesma esta localizada no campus da Universidade Federal de Pelotas, no municipio
do Capéao do Leéo, RS.

O solo foi seco em estufa (60-65°C), passado em peneira de 2 mm e a
analise de seus atributos quimicos revelou os seguintes resultados (Tedesco et al.,
1995): pHiz0 5,2; pHswe 6,3; fésforo 2,0 mg kg™; aluminio 1,8 mmol. kg™; (H + Al)
22,8 mmol. kg™; cations trocaveis e CTCpn7, €m mmol, kg™, célcio 8,1; magnésio
5,3; sodio 0,2; potéassio 0,73 e CTC pHy 37,1; saturacdo por bases 38%; argila 169
cm’.

Esses valores, de acordo com Comissao de Quimica e Fertilidade do Solo
do NRS/SBCS (2016), para a cultura do milho, foram interpretados como: P=muito
baixo, K=baixo, Ca=baixo, Mg=médio, CTCn;=baixa.

O experimento foi instalado em 11 de setembro de 2015, em delineamento

de blocos completos ao acaso, com trés repeticbes, em esquema unifatorial. O fator
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de tratamento testado foi cinza, com 21 niveis, além de duas testemunhas,
adubacao mineral e solo. A unidade experimental foi composta por um vaso (balde
plastico) com capacidade de 6 kg.

Em cada vaso foram colocados 5,85 kg do solo com teor de umidade de
12%, tamisado em peneira de 10 mm e foi adicionados 50 g/vaso de CCA, seca em
estufa com temperatura controlada (60-65°C) e tamisada em peneira de 2 mm,
correspondendo a dose de 20 t ha™.

A incorporacdo das CCA ao solo foi feita em uma bandeja plastica com o
auxilio de uma pé de jardim. O mesmo processo foi utilizado para a testemunha com
adubacao recomendada.

No tratamento controle com adubacdo mineral recomendada, foi feita a
correcédo do pH com a adicdo de 1,89 g vaso™ de 6xido de célcio (CaO) e 0,45 g
vaso™ de 6xido de magnésio (MgO), e os fertilizantes minerais foram 6,36 g/vaso de
super fosfato simples e de 0,52 g/vaso de cloreto de potassio PA.

Posteriormente os vasos foram identificados e cobertos com filme plastico,
com o objetivo de tornar o meio propicio a germinacao das sementes.

A adubacao nitrogenada foi parcelada em duas ocasides, sendo a primeira
com a incorporacdo da CCA e a outra na semeadura, onde foram aplicados 50 mg
kg® de N. A fonte de N utilizada foi uma solucdo de sulfato de aménio na
concentracdo de 62,5 g L™, e a aplicacdo foi de 20 ml de solugdo em cada vaso com
0 uso de uma seringa de plastico.

No dia 8 de outubro de 2015, ap6s 27 dias apés a incubacdo, foi feita uma
amostragem do solo em cada vaso e a semeadura. As amostras de solo de cada
unidade experimental foram coletadas, secas e peneiradas em peneira de 2 mm
para a determinacdo das caracteristicas quimicas, segundo método descrito por
(Tedesco et al. 1995) (Apéndice 2). Foi realizada a semeadura de oito sementes de
milho da variedade SHS 4080 e, os vasos foram cobertos com filme plastico. Depois
de uma semana iniciou a germinagdo e o filme plastico foi removido. Apos 20 dias
da semeadura foi realizado o desbaste, mantendo-se quatro plantas por vaso e,
adicionando a segunda dose de sulfato de amonio.

A parte aérea das plantas de milho foi coletada ap6s 40 dias de cultivo
levada ao laboratério e colocada em estufa (60-65 °C), para a determinagdo da
producdo de massa seca. As plantas foram moidas e submetidas a andlise dos

teores totais de: fosforo (P), potassio (K), calcio (Ca) e Magnésio (Mg) determinados
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segundo descrito por Tedesco et al. (1995). O teor total de Silicio (Si) foi

determinado segundo método descrito por Korndorfer e Pereira (2016).
3.4. Atributos fisicos e quimicos das 21 amostras de CCA
3.4.1. Densidade, pH, poder de neutralizacdo (PN) e condutividade elétrica (CE)

A densidade da CCA foi determinada usando cachimbo para solos de 10
cm™, e o volume de CCA pesado em balanca analitica. As medidas foram feitas com
duplicata. As determinacfes do Poder de Neutralizagcédo (PN), pH e da Condutividade
elétrica (CE) foram feitos conforme Tedesco et al., 1995. As solucfes usadas para a
determinacdo do PN, foram modificadas porque a CCA apresenta em média baixo
PN. As solugbes de &cido cloridrica e de hidroxido de sédio foram diluidas 100

vezes.
3.4.2. Teor de Carbono(C) e nitrogénio total (N)

O teor de carbono orgéanico (CO) foi determinado pelo método Walkley-
Black e o de N total conforme (Tedesco et al.,1995).

3.4.3. Determinacédo dos teores totais de Si, P, K, Ca e Mg

1. Determinagédo por Fluorecéncia de Raio X com Energia Dispersiva
(EDXRF-720). As determinacfes por esta técnica ndo sao quantitativas, 0s
resultados fornecidos foram interpretados em porcentagem de elemento e
convertidos para g do elemento por Kg™* de CCA.

2. Digestédo com acido nitrico (HNO3) e acido perclérico (HCIO,4) na relacéo
2:1 segundo Vitti et al. (1999).

3. Digestdo com peroéxido de hidrogénio (H20,), acido sulfarico (H>.SO,) e
mistura digestora: sulfato de cobre (CuS0,4.2H,0), sulfato de sodio (Na,SO,) e
selenito de sodio (Na,;SeOs).

4. Digestdao com &cido nitrico (HNOg), acido perclérico (HCIO,) e éacido
fluoridrico (HF) em micro-ondas (CEM modelo MARS). (Apéndice 5).
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3.4.4. Métodos de extracdo testados para os nutrientes Si, P, K, Ca e Mg nas 21
amostras de CCA

O experimento foi estabelecido em delineamento completamente
casualisado, com trés repeticdes. Os fatores de tratamento foram arranjados em
esquema bifatorial, o fator de tratamento A testou as cinzas, com 21 niveis, e o fator

B, os métodos, com seis niveis:

Método 1 Agua destilada

Método 2 Cloreto de potassio (KCI) 1,0 Mol L™

Método 3 Acetato de aménio (C,HsO,NH,) 0,5 Mol L™ a pH 7,0;

Método 4 Mehlich 1: &cido sulfarico (H.SO4) 0,0125 Mol L* e A&cido

cloridrico (HCI) 0,05 Mol L™
Método 5 Acido cloridrico (HCI) 0,1 Mol L™

Mehlich 3: &cido acético (CH3COOH) 0,2 Mol L™, &cido nitrico
Método 6 (HNO3) 0,013 Mol L™, nitrato de aménio (NHsNO3) 0,25 Mol L™,
fluoreto de amdnio (NH,4F) 0,015 Mol L™

As variaveis avaliadas foram concentracéo de Si, P, K, Ca e Mg .Todas as
determinacdes foram feitas em triplicatas, na propor¢cédo de 1:20, sendo 2,5 g de
CCA e 50 ml de extratora, conforme parametro estabelecido para substratos pelo
Ministério da Agricultura do Brasil (2007). As extracdes foram feitas em snap-cap
com capacidade de 80 ml, a agitacao foi feita por 30 min com 120 bpm (batidas por
minuto) em mesa agitadora (Tecnal modelo 240). No dia seguinte as amostras foram
filtradas em membrana de celulose (45 um), em sistema de filtragéo a vacuo usando
filtro com aspirador elétrico (NS modelo UW4). Os teores de fésforo e silicio foram
determinados por espectrofometria UV-visivel nos comprimentos de onda 660 e 820
nm, o teor de potassio por fotometria de chama, e os teores de céalcio e magnésio
por espectrofotometria de absorcdo atbmica (S-Series da Thermo Cientific), nos
comprimentos de onda 422,5 e 285,2 nm. (Figura 3).
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Figura 3 — a) frascos snap-cap; b) Agitador horizontal; c) Sistema de filtracéo;
d) Espectrofotometro de Absor¢céo Atdbmica; e) Espectrofotdbmetro UV-visivel
f) Fotdbmetro de Chama

3.5 Andlise Estatistica

Os teores de macronutrientes e micronutrientes e matéria seca da parte
aérea do milho, as correlacdes entre os seis métodos de extracdo e as correlagcbes
entre a quantidade de Si, P, K Ca e Mg acumulada na parte aérea do milho e os
teores de Si, P, K, Ca e Mg extraidos pelos seis métodos foram analisados quanto a
normalidade pelo teste de Shapiro Wilk; a homocedasticidade pelo teste de Hartley;
e, a independéncia dos residuos por analise grafica. Posteriormente, os teores de
macronutrientes e micronutrientes e matéria seca da parte aérea do milho os dados
foram submetidos a analise de variancia através do teste F (p<0,05). Constatando-se
significAncia estatistica, os efeitos das cinzas foram comparados pelo teste de Scott-
Knott (p<0,05). As compara¢fes com as testemunhas (adubagdo mineral e solo)

foram realizadas com o teste de Dunnet (p<0,05).
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As correlagfes entre os seis métodos e as correlagcdes entre a quantidade de
Si, P, K, Ca e Mg acumulada na parte aérea do milho e o teor de Si, P, K, Ca e Mg
extraido pelos seis métodos: agua, cloreto de potassio 1,0 Mol L™, acetato de
amonio 0,5 Mol L™, Mehlich 1, &cido cloridrico 0,1 mol L1 e Mehlich 3, ndo
atenderam aos pressupostos para uma andlise paramétrica e, portanto, as

correlagfes foram analisadas através do coeficiente de correlacéo de Spearman (p).



4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Atributos fisicos e quimicos da CCA

4.1.1. Densidade, pH, poder de neutraliza¢c&o e condutividade elétrica

As distribuicbes de frequéncia dos valores observados de densidade, pH,
poder de neutralizacdo de acidez (PN) e condutividade elétrica do extrato aquoso
(CE) das 21 amostras de CCA (CCAs) do Estado do RS s&o apresentados na Figura
4 e os respectivos dados brutos estao listados no apéndice 2.

As densidades das CCAs variaram entre 0,14 e 0,68 g cm™, sendo que
56% das amostras possuem densidade entre 0,1 e 0,2 g cm™, 39% entre 0,2 e 0,5 g
cm® e 5% entre 0,6 e 0,7% (Figura 5). Segundo Angel et al. (2009), o tamanho
médio de particulas de CCA é 90 um. A amostra 21 passou por um processo de
moagem antes da coleta, apresentando tamanho médio de particulas < 53 pm e
densidade de 0,68 g cm™.

O conhecimento da densidade do material € importante para a conversao
de dosagens de massa para volume por ocasido da aplicacdo da CCA numa
lavoura, pois a medida de volume no campo é mais operacional do que a medida de
massa. Ocorre que os resultados de andlise quimica sao expressos geralmente em
funcdo da massa e quando o obijetivo for aplicar uma certa dosagem de nutriente ou
estimar a dosagem de nutriente a partir de uma dosagem de CCA € necessario
converter massa em volume e vice-versa. Islabdo (2013) usou uma CCA com
densidade de 0,182 g cm™ e constatou que esta densidade n&do é alterada pela
umidade do material. A grande variacdo da densidade entre as amostras indica que
€ importante determina-la antes de utilizar uma determinada CCA. Entretanto, na
auséncia de tal determinacéo é possivel utilizar o valor mediano de 0,22 g cm™ para
uma conversao aproximada entre massa e volume quando necessario.

O pH da CCA ficou entre 4,3 a 10,9, com a mediana de 9,5 (Figura 4).
Entretanto, apenas uma amostra teve pH menor do que 7, com o valor absoluto de
4,3. Nas outras 20 amostras o pH variou de 7,3 a 10,9, sendo que 52% tiveram pH
entre 9,5 e 10,8. Este parametro apresentou o0 menor coeficiente de variacdo entre
todas as variaveis analisadas, 17%. A CCA é um material com carater alcalino por

apresentar na sua composicdo de 10 a 25% de 6xidos, 0 que evidencia que na
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amostra com o valor de pH de 4,3 foi acrescentado algum material com caréater
acido.

O PN variou entre 0 e 31,5%, com a mediana 0,8%, mas 90% das
amostras apresentaram valores entre 0,3 e 1,5%. Este parametro quimico foi o que
apresentou o maior coeficiente de variagdo, 297%. Das amostras analisadas a
amostra cinco apresentou o valor de PN nulo e o valor do pH de 4,3 e a amostra 16
apresentou o maior valor de pH de 10,9 e de PN de 31,5%, indice proximo aos
corretivos de acidez do solo, deixando em duvida que outros materiais tenham sido
incorporados a estas amostras antes da coleta. Sandrini (2010), Islab&o (2013) e
Rosado (2016) encontraram valores de PN 22,1%, 0,91% e 0,76% de PN. Conhecer
o PN é importante para estimar o efeito da CCA no pH do solo em que ela for
incorporada, de modo que possa ser calculada a dosagem do material mais
adequada para um determinado solo. Considerando-se a grande variagdo desse
parametro entre as amostras constata-se que esta variavel precisa ser conhecida

por ocasido da estimativa da dosegem a ser aplicada ao solo.
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Figura 4 - Distribuicdo de frequéncia dos valores de pH(a), PN(b), CE(c) e densidade(d)
em 21 amostras de CCA do Estado do RS.
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A C.E. ficou entre 0,20 a 2,07 dS m™ com a mediana de 0,38 dS m™,
sendo que 61% ficaram entre 0,2 e 0,6 dS m™ e 15%, corresponderam a 3 amostras
com valores entre 1,0 e 2,07 dS m™. Fermino et al (2010) usando CCA como
substrato em morangueiro determinaram a C.E., na proporc¢édo 1:20, e o resultado foi
de 0,18 dS m™, valor um pouco abaixo da faixa dos valores das CCAs obtidos neste
trabalho. Dafico (2001) encontrou o valor de 5,60 dS m™ para CCA utilizada em
concreto de alto desempenho. Este valor esta acima dos valores encontrados neste
trabalho. Estes resultados evidenciam que as CCA tém variabilidade muito grande

nos seus atributos fisico-quimicos.

4.1.2. Carbono organico e nitrogénio total

Os teores de carbono organico (CO) variaram entre 1,64 e 146,69 g kg™,
com a mediana de 24,59 g kg*, desvio padrdo de 30,8 e coeficiente de variacdo
99% (Figura 5). Islabdo (2013) encontrou valores de carbono de 72,3 g kg™ e
Rosado (2016), 29,8 g kg™.

O CO foi determinado pelo método Walkley-Black. Em amostras de solo &
considerado que este método oxida em média 75% do CO total, de modo que é
usado um coeficiente para corrigir os dados (Page et al., 1982). Este mesmo fator foi
utilizado nos célculos por ocasido da determinacao dos teores de C nas amostras da
CCA. Os teores de C total das amostras podem ser maiores do que os determinados
porque substancias muito resistentes ao ataque da mistura sulfocrémica do método
podem ser formadas pela reacdo entre carbono e silicio durante a combustdo da
casca. Por outro lado, os teores de CO da CCA s&o muito influenciados pela
temperatura de combustdo na industria. Conforme constatado por Gongalves &
Bergmann (2007), o teor de CO diminui drasticamente com o aumento da
temperatura durante a queima. Logo, a variacdo nos teores de CO entre as
amostras pode, pelo menos em parte, ser consequéncia das diferencas de
temperatura no processo de queima ou ainda por adicdo de algum residuo organico
proveniente do beneficiamento do arroz a amostra.

Os teores de nitrogénio situaram-se entre 0,36 e 5,90 g kg™, com a
mediana de 1,29 g kg™, desvio padréo de 1,21 e coeficiente de variacdo 99% (Figura
6). Kath (2013) encontrou 0,98 g kg* de N total na CCA utilizada em seu
experimento. O teor de N na casca de arroz é naturalmente baixo, da ordem de 4 g

kg' conforme dados médios citados por Vieira (2014). Durante o processo de
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gueima grande parte do N pode ainda ser perdida por volatilizagdo nas formas de
mondxido de nitrogénio (NO) e dioxido de nitrogénio (N,O), resultando num material
pobre em N. Logo, pode-se inferir que a CCA nao é, normalmente, uma fonte
importante de N para as plantas. Entretanto, em algumas amostras os teores de
nitrogénio podem ser muito maiores do que o valor mediano de 1,29 gkg™, chegando
a 5,90 gkg®, o que pode ser consequéncia, principalmente, da adicdo de residuos
com alto teor de N antes do descarte da CCA pelas beneficiadoras como agua de

lavagem da parborizacdo do arroz.
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Figura 5 - Distribuicdo de frequéncia dos parametros fisico-quimicos: (a) CO e (b) N
total avaliados nas 21 amostras de CCA do Estado do RS.

4.1.3. Teores “totais” de silicio, fésforo, potassio, célcio e magnésio

4.1.3.1. Fluorescéncia de Raio X

O laudo do laboratério de andlise e caracterizacdo de materias do CDTec
(Centro de Desenvolvimento Tecnoldgico) da Universidade Federal de Pelotas
mostra a porcentagem de cada elemento sobre a soma dos elementos detectados
por fluorescéncia de raio X (EDX-720) em cada uma das CCAs sem incluir a
guantidade de oxigénio, carbono e outros elementos presentes em amostras de
CCA (Apéndice 4). A determinacdo dos teores totais por Fluorescéncia de Raio X
com energia dispersiva (EDXRF-720) detectou 20 elementos quimicos entre as 21
amostras de CCA: silicio (Si), potassio (K), calcio (Ca), manganés (Mn), ferro (Fe),
fésforo (P), tungsténio (W), zinco (Zn), cobre (Cu), rubidio (Rb), ouro (Au), cromo
(Cr), arsénio (Sr), enxofre (S), bromo (Br), telubio (Tb), aluminio (Al), titanio (Ti),
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niquel (Ni) e bério (Ba), sendo que destes somente o Si, K, Ca, Mn, Fe e o P foram
detectos nas CCAs (Apéndice 3).

O laudo mostra a porcentagem do elemento em funcdo do total de
elementos detectados nas CCAs, onde os teores de Si foram superiores a 80% nas
CCAs e, somente a amostra cinco apresentou 55,8% e a amostra 16, 30% de Si.

Os teores K nas amostras variaram de 4,1% a 11,9%, representando o
element com a segunda maior porcentagem entre os elementos detectados em cada
amostra. Na amostra cinco a porcentagem de K foi de 4,8%, inferior a de Fe 31,4% e
de Si de 55,8%. Na amostra 16, a porcentagem de K foi de 10,8%, sendo inferior a
de Si de 29,9% e de célcio de 48,2%.

Em relacdo aos teores totais de P nas amostras, as porcentagens
variaram de 0,30 a 3,63% e, na amostra seis ndo se dectectou a presenca de P.

Os teores totais de Ca nas amostras variaram de 1,67 a 48,2%.

O magnésio ndo foi detectado nas amostras, devido a baixa banda no
espectro, conforme informacao do técnico responsavel pela a analise.

Para saber o teor do elemento em g kg™ nas amostras foi necessario uma
interpretacdo dos teores totais apresentados no laudo técnico do laboratério de
analise e caracterizacdo de materias do CDTec (Centro de Desenvolvimento
Tecnolbgico) da Universidade Federal de Pelotas (Apéndice 4). Para tanto foi
necessario calcular o fator 6xido-elemento, a % do elemento como 6xido e o teor de
6xido para entdo calcular o teor de elemento em g kg™.

O teor total dos elementos em g kg™ detectados por Fluorescéncia de Raio
X com energia dispersiva (EDXRF-720) variaram entre 478,13 a 611,03 g kg™ nas
21 amostras de CCA. Os teores de Si variaram de 182,73 a 438,20 g kg™ nas CCAs.
Islabdo (2013) encontrou 410,5 g kg™ de Si em uma amostra de CCA.

Os teores totais de Ca nas amostras variaram de 9 a 295 g kg™, sendo que
a amostra 16 apresentou o maior valor de 295 g kg™ superior aos teores de Si de
183 g kg™t e de K de 66 g kg™.

Em relac&o ao K os teores totais variaram de 19,9 a 65,9 g kg™ e os teores

de P variaram de 1,5 a 23,8 g kg™ nas 21 amostras de CCA.



34

4.1.3.2. Digestéo &cida
Os teores de Si, P, K Ca e Mg nas amostras foram determinados por trés

meétodos de digestao acida:
Método 1 &cido nitrico (HNO3) e acido perclorico (HCIO,) (2:1)

Método 2 peroxido de hidrogénio (H.O,), acido sulfurico (H.SO4) e mistura
digestora: (selenito de sodio (Na,SeOs), sulfato de sédio (Na,SO,) e
sulfato de cobre (CuS04.2H,0))

Método 3 &cido nitrico, acido perclorico e acido fluoridrico (HF) (4:2:1)

Para tanto foi usado forno de micro-ondas, em sistema fechado, com
temperatura, pressao e tempo de exposicdo para a analise de tecido vegetal, e as
determinacdes foram feitas segundo Tedesco et al (1995) que apresentaram uma

variabilidade nas CCAs em cada método e os teores em cada amostra (tabela 2).

Figura 6 — Digestbes: a) - peroxido de hidrogénio (H,0,), acido sulfdrico (H,SO,) e mistura
digestora: (selenito de sodio (Na,SeO;), sulfato de sodio (Na,SO,) e sulfato de cobre
(CuS0,4.2H,0)); b) - acido nitrico, acido perclérico e acido fluoridrico (HF) (4:2:1) e c) - 4cido
nitrico (HNO3) e &cido perclérico (HCIO,) (2:1).

No método de digestdo com &acido nitrico, acido perclorico e acido fluoridrico
(HF) (4:2:1), os extratos apresentaram coloragdo amarelada (Figura 6b). Nos trés
métodos de digestdo observou-se a presenca de residuo precipitado, de coloragédo

escura, indicando que a digestéo foi incompleta.(Figura 6).
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Os teores de Ca e Mg néo apresentaram diferenca significativa pelo teste de
Duncan (p<0,05) comparando os métodos (Tabela 2). A amostra 16 apresentou 0s
maiores teores de Ca e Mg (Apéndice 5).

Os teores de K nas CCAs apresentaram diferenca significativa pelo teste de
Duncan (p=<0,05) comparando os métodos. Os teores de K obtidos pelo método trés
(acido nitrico, &cido perclorico e acido fluoridrico (HF) na proporgéo 4:2:1) foram em
meédia 2 vezes maiores do que os teores obtidos pelo método um (acido nitrico e
acido perclorico na proporcao 2:1) na média das amostras (Tabela 2). A presenca do
acido fluoridrico e o sistema de digestdo em forno de micro-ondas podem ter
contribuido para aumentar o poder de digestdo da amostra (Apéndice 5).

Os teores de P foram determinados nos métodos 1 e 2: acido nitrico (HNO3) e
acido perclérico (HCIO,4) (2:1) e peroxido de hidrogénio (H20,), acido sulfarico
(H.S0O4) e mistura digestora: (selenito de sédio (Na,SeO3), sulfato de sédio (Na,SO,)
e sulfato de cobre (CuS04.2H,0)). No método um os teores variaram de 619 mg kg™
a 17.026 mg kg™t e no método dois, de 621 mg kg’ a 14.391 mg kg™. Os teores
meédios de P n&o apresentaram diferenga significativa pelo teste de Duncan (p<0,05)
comparando os métodos (Tabela 2), somente nas amostras seis e oito 0s valores
foram distintos (Apéndice 5). No método trés ndo foi possivel a determinacdo dos
teores de P: a presenca do &cido fluoridrico na digestdo das amostras pode ter
influenciado na formacdo do complexo fésforo molibdidico de coloracdo azul para
leitura em espectrofotdmetro UV/Visivel.

Segundo Korndorfer (1996) a determinacdo de Si deve ser feita em
recipiente plastico para evitar a contaminacao de silicio do borossilicato presente na
vidraria. Nos métodos por digestdo em meio acido foram utilizados tubos de digestéao
de vidro.

A determinagdo de Si por espectrofotometria UV/visivel ndo foi possivel
nos trés métodos. Esta técnica de analise baseia-se na formac¢do de um complexo
com molibdato e, o elemento desenvolvendo uma cor caracteristica, a leitura é feita

em um determinado comprimento de onda.



36

Tabela 2 — Teores médios de Si, P, K,Ca e Mg obtidos por fluorescéncia de raios X,
trés métodos de digestdo e seis métodos de extracdo. UFPel/RS, 2016/17

Elemento
Métodos
g kg™
si® P K Ca Mg

FRX 417,012 5,477 35,002 16,999

NP 0,271% 1,856b 4,457¢c 4,721a 0,943a
AS+PH 1,740b 6,984b 4,481a 1,048a
NP+HF 8,424a 4,815a 1,258a
Agua 0,343d 0,483e 1,794g 0,044f 0,080e
KCI 0,550b 0,558e 0,327e 0,257d
AA 0,440c 0,770d 3,248e 0,617d 0,397c
Mehlich 1 0,077f 0,923c 3,158e 1,952c 0,713b
HCI 0,1 M 0,066f 1,636b 2,773f 2,091c 0,574c
Mehlich 3 0,832a 1,967A 3,598 d 2,402b 0,809b

¥ Médias acompanhadas por mesma letra mindscula na coluna ndo diferem entre si pelo teste de Duncan
(p=0,05) comparando os métodos. @ Korndorfer et al., 2016; @ Tedesco et al., 1995. FRX-fluorescéncia de raio X
com energia dispersiva (EDX 720); NP-digestéo nitro-perclérica;AS+PH digestdo com a’cido sulfirico e perdxido
de hidrogénio;NP+HF digestao nitro-perclérica e acido fluoridrico.

4.1.4. Teores soluveis de silicio, fosforo, potassio, calcio e magnésio por seis

métodos de extracdo

De modo geral, os extratos apresentaram pequena variagdo em volume de
sobrenadante e, a maioria das extracbes ndo apresentou cor, com excecédo do
extrator Mehlich 3 que apresentou coloragdo amarelada nas amostras 5 e 16.

O método Mehlich 3 foi 0 que apresentou maior poder de extracdo de Si, P,
K, Ca e Mg e a agua destilada foi a que apresentou o menor poder de extracao.

Em geral, o poder de extracdo dentre os extratores testados obedeceu a

seguinte ordem: a) para o P: métodos 6 >5>4>3>2 > 1; para o K: métodos 6 > 5
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>4 >3>1;parao Ca: métodos 6 >5>4>3>2>1; para o Mg: métodos 6 >4 >5
>3>2>1.

Em relacdo ao Si, o método cinco (&cido cloridrico 0,1 mol L™?) foi o que
apresentou 0 menor poder de extracdo e 0 método seis (acido acético (CHz;COOH)
0,2 mol L™, &cido nitrico (HNOs) 0,013 mol L™, nitrato de aménio (NH4NOs) 0,25 mol
L™ e fluoreto de aménio (NH4F) 0,015 mol L™) o que apresentou os maiores teores.
Os extratores acidos ndo apresentaram maior capacidade extrativa do que os
extratores salinos e a agua. O poder de extracdo dentre os extratores testados para
0 Si, obedeceu a seguinte ordem: 6 >3 >2>1>4 > 5, (Apéndice 6).

Na amostra 5, tanto o valor de pH de apenas 4,3 bem como os teores de
Ca, Mg, P, K e Si extraidos pelos seis métodos evidenciam que nesta amostra pode
ter sido acrescentado outros residuos sélidos ou liquidos apos sair do forno na
beneficiadora. Em relacdo aos teores de P extraido pelos seis métodos pode-se
observar que os teores de P na amostra 5 sdo em média seis vezes maiores que 0s
teores de P extraidos nas outras 20 amostras de CCA. Os parametros fisicos e
guimicos desta amostra diferiram muito das demais. Com o objetivo de confirmar
estes valores foi feita uma nova coleta posteriormente no mesmo engenho e

verificou-se que os resultados diferiram da primeira coleta (CCA 5A) (Apéndice 5).

4.1.5 Correlacbes entre os teores de silicio, fosforo, potassio, célcio e
magnésio extraiveis por seis métodos
Para descrever as correlacbes em palavras partindo do valor numérico foi

adotada a seguinte interprecao:

Valor de (p) Interpretacéo

0,00a0,19 Correlacédo bem fraca
0,20 a 0,39 Correlacao fraca
0,40 a 0,69 Correlacdo moderada
0,70a 0,89 Correlacéo forte
0,90 a 1,00 Correlacdo muito forte

As correlacdes entre os teores de Si, P, K, Ca e Mg extraidos pelos seis
métodos apresentaram coeficientes de correlacdo (p) entre 0,03 a 0,986 com
valores de probabilidade p < 0,0001 a 0,88, evidenciando a presenca de

correlagdes bem fracas a muito fortes (Callegari et al., 2003).
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Spier (2012) comparando métodos de extracdo de nutrientes em
substratos, cita que coeficientes de correlacdo por volta de 0,7 sdo considerados
satisfatorios, sempre que o valor da probabilidade (p) for < 0,05. Segundo Bortolon
(2005) alguns autores aceitam valor baixo para o coeficiente de correlacéo, por volta
de 0,3 com o valor da probabilidade (p) < 0,05.

As amostras 5 e 16 ndo foram incluidas nas correlagdes por apresentarem

teores muito fora da faixa das demais amostras.

4.1.5.1. Silicio

Houve correlacédo significativa (p < 0,0001) entre os teores de Si extraidos
com agua e cloreto de potassio 1 Mol L™ com os outros métodos, onde os
coeficientes de correlacdo de Spearman (p) foram de 0,597 a 0,859, entre a agua e
0s outros métodos; entre o cloreto de potassio e os outros métodos foram de 0,541 a
0,705 (tabela 3). A correlacdo da extracdo com agua e com a solucao &acido
clorédrico 0,1 Mol L™ foi a mais alta para esse nutriente. As correlagées foram do
tipo moderada a forte.

Houve correlacdo significativa entre os teores de Si extraidos com a
solucdo de acetato de aménio 0,5 Mol L™ e as solucdes: Mehlich 1, &cido cloridrico
e Mehlich 3, apresentando coeficiente de correlagdo de Spearman (p) 0,333 a
0,734.

Tabela 3 - Coeficientes de correlacdo de Spearman e valores de p entre os teores
extraidos de Si em cada método. UFPel, Pelotas/RS, 2016/17

Métodos Método Método Método Método Método Método
1 2 3 4 5 6

. 0,692 0,650 0,686 0,859 0,597

1- Agua 1,000 <0,0001®  <0,0001 <0,0001  <0,0001 <0,0001
4 0,692 0,541 0,705 0,698

2-KCI'1 Mol L 1,000 <0.0001  <0,0001  <0.0001  <0.0001
. 0,333 0,495 0,734

3-AA 0,5 Mol L 1,000 0011 <00001  <0.0001
. 0,778 0,220
4- Mehlich - 1 1,000 <0.0001 0.100
4 0,385
5- HCI 0,1 Mol L 1,000 0003
6- Mehlich - 3 1,000

WCoeficiente de correlagdo de Spearman (p). ) Valores de p.

N&o houve correlacdo entre os teores de Si extraidos pela solu¢cdo Mehlich

1 e a solucado Mehlich 3 onde o coeficiente de correlacdo de Spearman (p) foi de
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0,220 e p=0,100. Os valores obtidos nas 21 amostras de CCA analisadas por estes
métodos apresentaram uma diferenca de 10 a 12 vezes maior nos valores obtidos
pela solucdo de Mehlich 3 em relacdo a solucdo de Mehlich 1, mas houve correlacao
significativa (p < 0,0001) com o correficiente de correlacdo de Sperman de 0,778
com a solucao de acido cloridrico, indicando uma correlacéo forte. O poder extrativo
dessas duas solugbes para o Si foi menor em relacdo as outras solucbes
apresentadas, mas os valores obtidos foram muito préximos nas 21 amostras de

CCA entre as solucdes.

4.1.5.2. Fésforo

Houve correlacao significativa (p < 0,0001) entre os teores de P extraidos
com a agua e as solucgdes: cloreto de potassio, acetato de amonio, Mehlich 1 e acido
clorddrico, apresentando coeficientes de correlacdo de Spermann de (p) 0,491 a
0,920, moderadas a muito fortes, mas a correlacdo com a solucdo Mehlich 3 foi
fraca, com o coeficiente de correlacdo de Spearman de (p) 0,328 (tabela 4). A
correlacdo entre os teores de P extraidos pela solucédo cloreto de potassio e os
teores de P extraidos pela solucdo acetato de amdnio foi forte; as outras solucdes

apresentaram correlacdes fracas e muito fracas.

Tabela 4 - Coeficientes de correlacdo de Spearman e valores de p entre os teores
extraidos de P em cada método. UFPel, Pelotas/RS, 2016/17

Método Método Método Método Método Método Método
1 2 3 4 5 6

. 0,920% 0,832 0,491 0,569 0,328
1- Agua 1,000 <0,0001?  <0,0001 0,0001 <0,0001 0,031
0,828 0,479 0,561 0,342
2-KCI1M 1,000 <0.0001 0,0002 0,0001 0.009
0,526 0,773 0,366

3-AAOSM 1,000 <0,0001 <0,0001 0,0051
. 0,652 0,277
4- Mehlich - 1 1,000 <0.0001 0.037
0,574

5-HCI 0,1 M 1,000 <0.0001
6- Mehlich - 3 1,000

WCoeficiente de correlagdo de Spearman (p). ) Valores de p.

4.1.5.3. Potassio
Houve correlacdo moderada a muito forte e significativa (p < 0,0001) entre

os teores de K extraidos com 4gua e as solugbes: cloreto de potassio, acetato de
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amonio e Mehlich 3. Por outro lado houve correlagao significativa (p 0,0007) entre os
teores de K extraidos com agua e com a solugédo Mehlich 1, mas apenas moderada.

Houve correlacéo significativa (p < 0,0001) entre os teores de K extraidos
com a solucdo de acetato de amonio e as solu¢des: Mehlich 1, acido cloridrico e
Mehlich 3, todas fortes.

Em relagcéo aos teores de K extraidos pela solucdo Mehlich 1 e os teores
extraidos pelas solucbes de éacido clorédrico e Mehlich 3 as correlacbes foram
moderadas.

A correlacé@o entre os teores de K extraido pelo acido cloridrico e os teores
extraidos pela solucdo de Mehlich 3 apresentou coeficiente de Spearman (p) de
0,955. Esse valor, dentre as correlacdes para este nutriente, foi a que apresentou
melhor linearidade e os valores obtidos em cada CCA foram préximos, com uma
maior extracdo na solugdo de Mehlich 3. A formacdo do complexo fosforo-
molibdidico na determinagéo por espectofotometria UV-visivel é mais eficiente na

faixa de pH entre 2-2,5 e essas solucfes apresentam pH nesta faixa.

Tabela 5 - Coeficientes de correlagédo de Spearman e valores de p entre os teores
extraidos de K em cada método. UFPel, Pelotas/RS, 2016/17

Método Método Método Método Método Método
1 3 4 5 6

] 0,639 0,437 0,855 0,856

1- Agua 1,000 <0,0001? 0,0007 <0.0001 <0.0001
0,705 0,721 0,737

3-AA0,5M 1,000 <0,0001 <0,0001 <0,0001
. 0,456 0,459

4- Mehlich - 1 1,000 00004 0.0003
0,955

5-HCI 0,1 M 1,000 <0001
6- Mehlich - 3 1,000

WCoeficiente de correlagdo de Spearman (p). ) Valores de p.

4.1.5.4. Célcio
Houve correlagéo significativa (p < 0,0001) entre os teores de Ca extraidos
com agua e a solucdo de cloreto de potassio, apresentando coeficiente de
correlacdo de Sperman (p) de 0,771, mas ndo houve correlagéo significativa com os
outros meétodos testados (tabela 6). As correlacdes entre a solugédo de cloreto de
potassio e os outros métodos foram fracas a moderadas.
Houve correlacao significativa (p < 0,0001) entre os teores de Ca extraidos

com a solucdo de acetato de amonio e as solu¢des de Mehlich 1, acido clorddrico e
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Mehlich 3 apresentando correlagcdes do tipo moderadas e fortes, e correlagbes muito
fortes entre as solucdes de acido cloridrico e Mehlich 3 com a solu¢do de Mehlich 1.
Os valores obtidos com esses trés métodos foram muito proximos.

Entre todas as correlacdes apresentadas, a correlacdo entre os teores de
Ca extraidos com as soluc¢des &cido cloridrico e Mehlich 3 foi muito forte, com
coeficiente de correlacdo de SApermann (p) de 0,968. O poder extrativo dessas
solucbes para o Ca foram maiores e os valores obtidos em cada CCA foram

préximos, sendo que a solucédo de Mehlich 3 extraiu mais.

Tabela 6 - Coeficientes de correlacdo de Spearman (p) e valores de p entre os
teores extraidos de Ca em cada método. UFPel, Pelotas/RS, 2016/17

Método Método Método Método Método Método Método
1 2 3 4 5 6

. 0,771%W 0,094 0,033 0,007 -0,038

1- Agua 1000 5 0001@ 0486 0.808 0.960 0.776
0424 0269 0.252 0273
2-KCI1 M 1,000 0.001 0,043 0,058 0,039
0631 0.719 0.775

3-AAO0SM 1,000 <0,0001  <0.0001  <0.0001
. 0.954 0,937

4- Mehlich - 1 1,000 <0.0001 <0.0001
0.968

5-HCI0.1 M 1,000 00001
6- Mehlich - 3 1,000

BCoeficiente de correlagdo de Spearman (p). @ Valores de p.

4.1.5.5. Magnésio

Houve correlacdo significativa entre os seis métodos de extracéo,
apresentando valores de p < 0,05 e coeficientes de correlagdo de Spearman (p)
entre 0,283 a 0,911 (tabela 7). As correlacBes entre os teores de Mg extraidos com a
agua e a solucdo de cloreto de potassio com os outros métodos apresentaram
correlagbes do tipo fracas e moderadas. As correlacbes entre os teores de Mg
extraidos com a solucdo de acetato de amonio com as solu¢des de Mehlich 1, acido
clorédrico e Mehlich 3 foram do tipo forte e muito forte, embora o poder extrativo
dessa solucao tenha sido menor que as demais. Correlacionando os teores de Mg
extraido com a solucéo de Mehlich 1 com as solu¢des de acido cloridrico e Mehlich
3, os coeficientes de correlacdo de Spermann foram fortes e os valores obtidos em

cada CCA com esses trés métodos foram préximos.
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Tabela 7 - Coeficientes de correlagédo de Spearman e valores de p entre os teores
extraidos de Mg em cada método. UFPel, Pelotas/RS, 2016/17

Método Método Método Método Método Método Método
1 2 3 4 5 6

. 0,439% 0,603 0,494 0,570 0,283
1-Agua 1,000 000062  <0.0001  <00001 <0000l 0033
0533 0.455 0543 0.323
2-KCI1M 1,000 <0,0001 0,0004 <0,0001 0014
0,911 0.845 0.812

3-AAO0SM 1,000 <0.0001  <0,0001  <0.0001
. 0.841 0.878

4- Mehlich - 1 1,000 00001 <0001
0.725

5- HCI 0,1 M 1,000 00001
6- Mehlich - 3 1,000

WCoeficiente de correlagdo de Spearman (p). @ Valores de p.

4.2. Experimento com planta usando como fertilizante 21 amostras de CCA
incorporadas ao solo

4.2.1. Efeitos das CCAs nos atributos quimicos do solo

No experimento realizado em casa de vegetacdo, foram incorporadas ao
solo as 21 amostras de CCA. Apds a incubacdo, antes de semear o milho, foi
coletada uma amostra de solo de cada vaso. A andlise quimica destas amostras

revelou, portanto, o estado do solo no momento da semeadura da cultura (Tabela 8).

4.2.1.1. pH em agua

O pH em &gua nao foi afetado pela aplicacdo de nenhuma das amostras de
CCA, com excecdo da amostra 16 (Tabela 8). Em relacdo a amostra 16, esta
aumentou o pH do solo para 6,8, mais do que o calcario aplicado no tratamento
adubacao convencional, no qual o pH atingiu apenas 5,4. Isto é coerente com o PN
da amostra 16 de CCA (31,5%), conforme apresentado no item 4.1.1.

Por outro lado, chama a atencdo o pequeno efeito do calcério, uma mistura
de CaO e MgO, no pH do solo. A dose dessa mistura foi calculada para atingir pH 6
pelo método SMP e equivale & aplicacdo de 1,5 t ha™ de calcario com PRNT 100%.
Como é pouco provavel que os oxidos ndo tenham solubilizado, € possivel que a
dose a aplicar tenha sido subestimada. Entretanto, o pH atingido no tratamento

adubacao convencional (5,4) é suficiente para o pleno crescimento das plantas uma
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vez que o Al foi praticamente eliminado e a saturacdo por bases atingiu valor
suficiente.

As CCAs foram aplicadas em dose Unica equivalente a 20 Mg ha™.
Considerando um PN de 1% (a maioria tem PN < 1%, conforme discutido
anteriormente) e que a reagdo no solo € imediata (Kath, 2015) aquela dose equivale
a 0,2 t ha™ de um calcario com PRNT 100 %, o que é uma dose muito pequena de
corretivo para ter efeito significativo no pH. Esse resultado é coerente com o0s
resultados obtidos por Islabdo et al (2015) segundo os quais sdo necessarias doses

da ordem de 50 Mg ha™* para corrigir o pH do solo utilizado neste experimento.

4.2.1.2. Fésforo e Silicio

Os teores de fésforo no solo em mg kg™, extraidos com solugédo Mehlich 1,
aumentaram no minimo o dobro e, na amostra cinco este valor foi 22 vezes maior e
na amostra 16 foi de 12 vezes maior do que o valor determinado na testemunha sem
incorporacdo de CCA. Estes valores encontrados nas amostras 5 e 16 reforcam as
duvidas quanto a inclusdo de outras substancias nestas duas amostras de CCA.

Rosado (2016), Islab&do (2013), Pauletto (et al. (1990), Sandrini (2010) e
Kath (2013) constataram um aumento significativo de fésforo ap6s a incorporacéo de
doses variadas de CCA ao solo.

Os teores de Si no solo extraivel por acido acético variaram de 5,33 a
76,01 mg kg™ entre os tratamentos apé6s 27 dias de incubacgdo. Excetuando-se a
amostra 16 de CCA, que teve um efeito extraordinario no Si, o aumento médio
provocado por todas as outras amostras de CCA no Si extraivel foi de 0,95 mg kg™
quando comparado com o teor no solo sem adubac&o. E, portanto, um efeito muito
pequeno para um material que contém tanto Si. Isto demonstra que a maior parte do
Si da CCA é insoluvel no solo e o aumento observado € compativel com a pequena

fragcdo soluvel em agua.

4.2.1.3. Potassio, calcio e magnésio trocaveis

As amostras 5, 10, 16 e 19 apresentaram teores maiores de K do que a
adubacdo mineral apos 27 dias de incubacdo e nas CCAs incorporadas ao solo os
teores foram maiores que a testemunha solo. Sandrini (2010) observou um aumento
significativo do K disponivel no solo com a incorporacéo de 17,5 Mg ha™. Islabdo

(2013) verificou um efeito marcante e imediato da CCA no teor de K trocavel no solo,
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trabalhando em experimento de campo. Santin e Vahl (1985), observaram que a
aplicacao de CCA ao solo apresenta potencial como fonte de K para as culturas.

A adicdo das 21 amostras de CCA ao solo, em média, ndo proporcionou
aumento nos teores de Ca e Mg comparados com a testemunha solo apés 27 dias
de incubacdo, com excecdo da amostra 16 que apresentou teores de Ca de 36,62
mmol. kg' e Mg de 11,37 mmol. kg*. Porém, no tratamento com adubac&o
convencional, os teores de Ca e Mg foram maiores, podendo ser decorrente da
reacao quimica do material corretivo aplicado ao solo (Malavolta, 1981).

Resultados semelhantes foram encontrados por Sandrini (2010). Sander et
al. (2008), estudando o milho adubado com CCA, verificaram um aumento
significativo nos teores de Ca e Mg para doses 35, 70 e 100 Mg ha™ de CCA,
variando de 0,65 a 1,20 cmol. dm™ de Ca e 0,30 a 1,37 cmol. dm™ de Mg.

4.2.1.4. Aluminio trocéavel

Os teores de Al nos tratamentos com as CCAs ap0s 27 dias de incubacao
foram menores em relacdo a testemunha solo, mas em relacdo ao tratamento com
adubacdo convencional foram maiores. Comparando a testemunha solo com a
testemunha adubacdo mineral o decréscimo do Al foi de 13,1 mmol. kg™ para 2,5
mmol. kg™. Na testemunha adubacdo mineral foi feita a correcdo da acidez do solo
afetando assim o teor de Al. Sandrini (2010) observou um decréscimo do teor de Al

no solo com o aumento das doses de CCA.

4.2.1.5.H+ Al

Os teores de H + Al nos tratamentos com as CCAs apés 27 dias de
incubacdo, em média, ndo diferiram em relacdo a testemunha solo, mas
comparando com a testemunha adubacdo recomendada estes valores foram
maiores.

Como dito anteriormente, foi feita a correcdo da acidez do solo na
adubacao recomendada, diminuindo os teores de Al. Rosado (2016) incorporando
doses de CCA e lodo de estacdo de tratamento de efluente ao solo observou uma

diminuicao significativa nos teores de H + Al.
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Tabela 8 - Atributos quimicos do solo apos 27 dias de incubacdo nos tratamentos:
CCAs, adubacédo recomendada e solo. UFPel, Pelotas/RS, 2016/17

pH Si® p®@ K Ca Mg Al H+Al CTC;, %V
CCA
H,0® mg kgt e mmol, kg™® -

1 4.8 55 4.9 0.9 7.8 6.3 105 29.1 44 34
2 4,8 5.9 7.3 1.7 8.4 6.7 10.2 26.7 43 39
3 4,8 6.1 9.0 14 8.8 6.9 10.8 26.9 44 39
4 4,8 6.0 10.3 1.3 8.2 6.5 10.7 26.9 43 37
5 4.8 6.1 56.6 2.5 9.7 7.7 9.9 28.1 48 41
6 4.8 6.4 6.3 1.6 8.1 6.5 10.8 27.8 44 37
7 4.8 6.1 11.8 15 8.4 6.8 10.3 28.6 45 37
8 4.8 6.3 6.8 14 8.2 6.3 11.0 28.1 44 36
9 4.9 6.7 9.4 1.9 9.2 7.2 10.0 26.0 44 41
10 4.9 6.3 6.4 2.0 8.8 6.8 10.8 27.4 45 39
11 4.8 6.3 8.1 1.3 10.0 6.9 11.3 26.4 45 41
12 4.8 7.0 6.5 1.8 8.5 6.6 10.5 25.7 43 40
13 4.8 6.0 6.8 1.3 8.5 6.3 10.8 25.7 42 39
14 4.8 5.9 5.6 1.2 8.4 6.3 10.7 26.7 43 37
15 4.7 6.1 5.4 0.9 8.4 6.5 11.6 26.4 42 37
16 6.8 76.0 29.7 3.8 36.6 114 4.7 13.0 65 80
17 4.8 7.1 3.4 14 8.2 8.5 12.6 25.7 44 41
18 4.7 5.9 3.4 0.7 7.5 5.9 12.4 25.5 40 36
19 4.9 6.1 11.1 2.1 7.8 6.7 11.0 25.7 42 39
20 4.8 6.1 10.3 1.8 8.6 6.8 10.5 28.0 45 38

21 4,8 7.1 7.3 1.8 8.4 6.6 11.0 28.6 45 37
A.C.® 5,4 8.6 40.9 1.9 258 11.0 2.5 21.0 60 65
solo 4,9 5.3 2.5 0.8 8.0 6.2 13.1 29.0 44 34

@ Determinado conforme Sparks (1996); ® Determinado conforme Tedesco et al. (1995);
® Adubagéo convencional.

4.2.1.6. Capacidade de troca de cations e saturacdo de bases

A capacidade de troca de céations a pHz, avaliada pela soma dos cétions
trocaveis com a acidez titulavel, em média ndo houve alteracdo em relacdo a
testemunha solo, somente na amostra 16 e na testemunha com adubacéo
recomendada foi maior, devido aos teores de Ca nestes tratamentos de 36,62 e

25,78 mmol. kg™, superiores aos demais.
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Em relac&o a saturacdo por bases nos tratamentos com a CCA, os teores
mantiveram-se baixos, mas superiores a testemunha solo e inferiores a testemunha
adubacdo recomendada e, a amostra 16 apresentou 80% de saturacdo de bases,

devido a concentracéo elevada de Ca na CCA.

4.2.2. Efeito das CCAs no crescimento e estado nutricional das plantas

A producdo de matéria seca da parte aérea do milho (MSPA) apresentou
variabilidade entre as CCAs pelo teste de scott Knott (p<0,05) com o coeficiente de
variacdo de 17,7% (Tabela 9). O teste agrupou as médias em cinco grupos, em
ordem crescente atribuindo letras a, b, ¢, d e e para cada grupo. O grupo a formado
pelo tratamento cinco, foi o que diferiu das demais, apresentando 12,82 g vaso™ de
matéria seca. O grupo b foi formado por cinco tratamentos com valores médios entre
5,61 g vaso” a 6,37 g vaso™ de matéria seca. O grupo c formado pelo intervalo de
médias entre 3,83 g vaso™ a 5,19 g vaso™, representado por 43% dos tratamentos,
ou seja, nove dentre as 21 CCAs. Os grupos d e e foram representados por trés
tratamentos cada, cujos intervalos ficaram de 3,41 g vaso™ a 3,73 g vaso™, para o
grupo d e de 2,83 g vaso™ a 2,44 g vaso™ para o grupo e.

Todas as CCAs promoveram aumento significativo na produ¢cdo de MSPA
em comparacado com o solo sem adubacgédo, com excessédo das CCAs 14, 17 e 18,
gue nao diferiram do solo (Tabela 9). Por outro lado, nenhuma das CCAs promoveu
aumento na producdo de MSPA igual ao aumento promovido pela adubacao
convencional (AC), com excessdo da CCA 5 (Tabela 9). Estes dados corroboram
com os obtidos por Silva et al. (2008) e Sandrini (2010), que constataram aumentos
de MSPA de gramineas com aplicacdo de CCA. (Apéndice 7)

Na média de todas as CCAs, exceto a 5, a producdo de MSPA mais do que
duplicou com a aplicacdo das CCAs em relacéo ao solo sem adubacé&o: enquanto a
MSPA média dos tratamentos com CCA (exceto a 5) foi 4,44 g vaso™, a MSPA
produzida sem a aplicacdo de adubo ou CCA foi de 1,65 g vaso™. Por outro lado,
aquela média equivale a apenas 32% da MSPA obtida no tratamento com adubacéo.
Isto significa que a dosagem de CCA usada (10 g kg™de solo) foi adequada para o
objetivo do trabalho, nem muito pouco, o que resultaria em efeitos nulos, nem em

excesso, 0 que nivelaria as produ¢des no maximo.
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O efeito da CCA na producdo de MSPA é consequéncia do suprimento de
nutrientes pela CCA, limitantes no solo. Considerando que o nitrogénio (e enxofre)
foi aplicado em todos os vasos em dose suficiente para que esses nutrientes nao
fossem limitantes, os nutrientes mais limitantes no solo eram o fosforo e, em
segundo lugar, o potassio, como se pode ver da andlise quimica do solo descrita no
item Material e Métodos.

Os teores de nutrientes na MSPA (Tabelas 9 e 10) servem para aferir o
estado nutricional das plantas em cada tratamento. Para tal foi adicionada uma linha
no fim de cada tabela contendo a faixa considerada adequada de cada nutriente
citada por Reuter & Robinson (1997) para a parte aérea da planta inteira de milho
com idade aproximada de 30 dias, como é o caso do experimento.

Como pode ser verificado nas Tabelas 9 e 10, no tratamento com
adubacao convencional e calagem, que serve como referéncia, o teor de P na MSPA
atingiu apenas 93% do teor critico (limite inferior da faixa adequada), o N 86% e o K
64% enquanto que no solo sem adicdo de nenhum fertilizante (tratamento solo), os
teores relativos atingidos equivaleram a 40, 109 e 100% do teor critico para P, N e
K, respectivamente. Os teores dos demais nutrientes analisados situaram-se dentro
ou acima da faixa adequada. Os teores de N, P e K no tecido confirmam que de fato
o elemento mais limitante no solo usado é o fésforo, mas mostra também que as
doses destes nutrientes utilizadas na adubacdo do tratamento adubacédo
convencional ndo foram suficientes para atender a demanda das plantas,
principalmente de potassio. Isto significa que a producdo de MSPA no tratamento
adubacdo convencional ndo atingiu o0 maximo possivel. Entretanto, isto nao
prejudica a interpretacéo dos efeitos das CCAs como supridoras de nutrientes.

Os teores de Si na parte aérea do milho (MSPA) apresentaram
variabilidade entre as CCAs pelo teste de scott Knott (p<0,05), coeficiente de
variacdo de 5,8%, o menor valor entre os nutrientes (Tabela 9). O teste de scott
Knott agrupou as médias em cinco grupos, conforme foi mostrado para a MSPA. O
grupo a formado por um tratamento (17), foi o que diferiu das demais, apresentando
17,32 mg g™ de Si. O grupo b formado pelos tratamentos 6 e 18 com teores de Si de
16,03 mg g* e 15,64 mg g™*. O grupo c agrupou nove tratamentos, os tratamentos 1,
2,8,9, 10, 11, 12, 13, 14 e 15, formado pelo intervalo de médias entre 13,64 mg g*
a 14,88 mg g*, representando quase metade das CCAs. No grupo d estdo

agrupados seis tratamentos (3, 4, 7, 16, 19 e 21), com um intervalo de 11,66 mg g™
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e 13,21 mg g*. No grupo e os tratamentos 5 e 20, com valores de 10,43 mg g™t e
10,74mg g™.

Comparando os teores de Si nos tratamentos com as CCAs e o0 solo nao
fica evidenciado de que as CCAs forneceram silicio ao solo, embora a concentracéo
do Si & maior no solo, isto porque a planta teve um crescimento prejudicado por falta
de algum nutrientes, a lei do minimo, aportando o menor valor de MSPA.

Os teores de Si em mg g’ nos tratamentos com as CCAs ficaram entre
10,43 mg g* e 17,32 mg g*, estes valores sdo significativos em relacdo a
testemunha adubacédo convencional de 8,15 mg g pelo teste de Dunnet (p<0,05).
Os teores de Si sdo superiores em relacdo ao tratamento com adubacgao
recomendada, isto deve-se pelo crescimento das plantas que foi menores em
relacdo ao crescimento da planta no tratamento com adubac&o convencional, isto
pode ser visto pelos valores de MSPA em g vaso™. A absorcdo do Si ocorre
continuamente pela planta, mesmo a planta apresentando deficiéncia de algum
nutriente essencial que limite o crescimento.

Os teores de P na planta do milho em 20 dos 21 tratamentos com as CCAs
nao diferiram pelo teste de Scott-Knott (p<0,05), somente o tratamento com a CCA
cinco diferiu das demais e foi superior apresentando um teor de P na parte aérea do
milho de 2,51 mg g™ e, foi significativo pelo teste de Dunnet (p<0,05) comparando
com a testemunha solo (Tabela 9). Este resultado indica que as CCAs nao
forneceram fésforo na forma absorvida pelas plantas.

Comparando-se os tratamentos das CCAs com o tratamento com
adubacdo recomendada somente nao diferiu o tratamento cinco pelo teste de
Dunnet (p<0,05). Os teores de P determinados na MSPA do milho em cada um dos
20 tratamentos foram inferiores aos do tratamento com adubacéo recomendada. O
teor de fosforo na CCA cinco determinado pelos seis métodos de extracdo foi
superior das demais, indicando que nesta amostra pode ter ocorrido adicdo de
material rico em fésforo (Apéndice 6). Estes resultados diferem de Rosado (2016) e
Islabdo (2014) que concluiram que a CCA é fonte de fosforo para as plantas e os
teores encontrados encontram-se acima do teor critico para a cultura do milho, de

2,9 mg g de material seco da parte aérea inteira (Reuter & Robinson, 1997).
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Tabela 9. Producdo de matéria seca e teores totais de Silicio, fosforo, potassio,
calcio e magnésio na parte aérea do milho nos tratamentos: CCAs, adubacao
recomendada e solo. UFPel, Pelotas/RS, 2016/17.

CCA MSPA si® p®@ K@ ca® Mg
--g vaso - ‘ mg g’1

1 342d * ® 1468c * ° 120b ™ ®2411c ™ ® 749a ™ P 528p * P
2 473c * * 1465c * ° 157b ™ *3347b * * 602b * P 445c * °
3 513c * * 1166d * ° 145b ™ ®2747c¢ ™ * 643a * P 455c * °©
4 519c * ® 1210d * ° 0,84b ™ ®2393¢c ™ * 697a ™ P 486c * P
5 1282a * P 1043e * ° 251a * P 2473¢c ™ * 329c * ¢ 299 * °
6 383c * ® 1603b ™ ¢ 1,19b ™ ®37,00a * * 6642 * P 424c * °
7 6,37b * ® 1217d * ° 154b ™ ®2614c ™ * 594b * P 438 * °
8 407c * ® 1364c * ° 1,12b ™ *3162b ™ * 673a * P 439c * °
9 568b * ® 1488c * ° 1,19b ™ ® 3480a * * 506b * P 381d * °
10  448c * * 1460c * ° 1,11b ™ *3762a * * 550b * P 370d * °
11 425¢c * % 1422¢c * * 112b ™ “2879c ™ ° 62la * P 447c * °
12 4,18c * ® 1475¢ * ° 0,98b ™ *3789a * * 577b * P 377d * °
13 3,76d * ® 1420c * ® 1,35b ™ ®3126b ™ * 757a™ P 473 * P
14 286e ™ ® 1463c * * 139b ™ ®3224b * * 741a™ P 501b * P
15 373d * ¢ 1395¢ * * 157b ™ ®2508c ™ * 7652 ™ P 471c * P
16 568b * ¢ 1321d ™ ® 140b ™ ®3983a * * 814a™ P 5662 * P
17 284e ™ ® 1732a ™ ° 112b ™ *3559a * * 703a ™ P 452c * °
18 244e ™ ® 1564b * ¢ 122b ™ ®2720¢c ™ * 784a™ P 5712 * P
19 593b * ® 11,84d * ¢ 129b ™ ®3568a * * 417c * ° 389d * °
20 56lb * ° 10,74e * ° 1,44b ™ ° 31,71b ™ ° 65la* P 428 * ©
21 455¢ * ® 1278d * ¢ 124b ™ ® 3630a * * 537b* P 358d * °
AR. 13,86 8,15 2,24 15,90 6,45 5,57
Solo 1,65 17,26 0,96 24,91 9,07 7,07

C.V (%) 17,7 5,8 19,5 9,3 13,6 7,5

ad;;mag/ - 24-50  25-40 3,0-7,0 1,5-4,5

¥ Médias acompanhadas por mesma letra mindscula na coluna n&o diferem entre si pelo teste de Scott-Knott
(p<0,05) comparando as cinzas. * e " Significativo e n&o significativo, respectivamente, em relacdo a testemunha
soloe%e B, Significativo e ndo significativo, respectivamente, em rela%éo a testemunha adubacdo recomendada
ambos pelo teste de Dunnett (p<0,05). C.V.: coeficiente de variacao. D Kondorff et al., 2016; 2 Tedesco et al.,
1995. segundo Reuter & Robinson (1997)

Em relagcdo aos teores de K na MSPA do milho, esses apresentaram
variabilidade entre as CCAs pelo teste de scott Knott (p<0,05) com o coeficiente de
variacdo de 9,3% (Tabela 9). As médias foram agrupadas em trés grupos, sendo
que no grupo a ficaram oito tratamentos com teores de K entre 34,80 mg g* a 39,83
mg g, no grupo b formado por cinco tratamentos com teores de K entre 31,62 mg g°
1a 33,47 mg g™ e no grupo c os formado por oito tratamentos em que os teores de k
ficaram entre 23,93 mg g* a 28,79 mg g*, esta variabilidade também é observada
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pelos teores de K determinados nas CCAs pelos seis métodos de extracdo
(Apéndice 6).

Comparando-se os teores de K na MSPA do milho dos tratamentos com as
CCAs e a testemunha solo dez tratamentos apresentaram diferenca significativa
pelo teste de Dunnet (P<0,05) e estes teores foram superiores ao teor da
testemunha solo. Logo, pode-se inferir que CCA pode ser uma fonte de K para as
plantas de milho.

Sandrini (2010) avaliando doses de CCA contatou que o teor de potassio
encontrado nas plantas cultivadas foi superior aos considerados adequados para a
cultura do milho. Segundo Reuter e Robinson (1997), o teor de potassio critico na
parte aérea inteira das plantas de milho deve conter 35 mg g™.

Os teores de Ca da parte aérea do milho (MSPA) apresentaram
variabilidade entre as CCAs pelo teste de scott Knott (p<0,05) com o coeficiente de
variacdo de 13,6% (Tabela 9). O teste agrupou as médias em trés grupos, em
ordem crescente atribuindo letras a, b e ¢ para cada grupo. O grupo a formado por
13 dos 21 tratamentos com CCAs apresentou valores de médias dos teores de Ca
entre 6,21 a 8,14 mg g*. O grupo b formado pelo intervalo de médias entre 5,06 a
6,02 mg g*, representado por seis dos 21 tratamentos com CCAs e 0 grupo ¢
agrupou dois tratamentos com teores de Cade 3,29 mggte 4,17 mgg™.

Comparando os teores de Ca da parte aérea do milho (MSPA) com a
testemunha adubacéo recomendada somente a amostra cinco diferiu pelo teste de
Dunnet (p<0,05) e, este valor foi quase a metade, ou seja, a planta absorveu menos
Ca que a testemunha adubacé&o convencional, embora os valores de MSPA do milho
nos dois tratamentos sejam proximos, o teor de Ca no tratamento com adubacéo
recomendada é quase trés vezes maior que no tratamento cinco. Este resultado ndo
difere de Sandrini (2010) que concluiu que os tratamentos com CCA incorporadas ao
solo variaram de 5,70 a 6,31 mg g* de Ca na planta, nao diferindo do tratamento
que recebeu a adubacdo mineral recomendada, igual a 6,24 mg g™ de Ca.

Comparando-se os teores de Ca da parte aérea do milho (MSPA) dos
tratamentos com as CCAs com a testemunha solo, os tratamentos um e o quatro e,
os tratamentos 13 a 18 néo diferiram pelo teste de Dunnet (p<0,05) onde estes

teores ficaram entre 6,97 a 8,14 mg g™ na planta, e no solo o teor de Ca foi de 9,07

mg g™.
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Os teores de Mg na MSPA do milho apresentaram variabilidade entre as
CCAs pelo teste de scott Knott (p<0,05) com o coeficiente de variacédo de 7,5%
(Tabela 9). As médias foram agrupadas em cinco grupos, nos grupos a e b ficaram
dois tratamentos com teores de Mg entre 5,71 a 5,01 mg g'l, 0 grupo c com 11
tratamentos, com teores de Mg entre 4,86 mg g a 4,24 m g™, no grupo d ficaram
cinco tratamentos, com os teores de Mg entre 3,89 mg gt a 3,58 mg g, e no grupo
e somente um tratamento com teor de Mg de 2,99 mg g*. Esta variabilidade também
pode ser observada nos teores de Mg extraidos pelos seis métodos nas 21 amostras
de CCA (Apéndice 6).

Comparando os teores de Mg nos tratamentos com as CCAs com a
testemunha solo ndo houve diferenca significativa e comparando com a testemunha
adubacao convencional quatorze dos 21 tratamentos diferiram do teor encontrado de
Mg de 5,57 mg g, ambos pelo teste de Dunnet (p<0,05).

Segundo Sandrini (2010), os teores de Mg no tecido vegetal de milho dos
tratamentos que receberam a aplicacdo de CCA variaram de 3,72 a 4,86 mg g™,
semelhantes aos obtidos neste trabalho. Também constatou que a aplicacdo de
doses crescentes de CCA ao solo proporcionou uma diminuigdo nos teores de Mg
nas plantas de milho e verificou o efeito significativo nos teores de Mg da planta na
maior dose de 8,68 mg g™ de CCA correspondente a 3,72 mg g™ quando comparado
aos teores de Mg no tratamento testemunha, equivalente a 4,89 mg g e no
tratamento que recebeu a adubac&o mineral recomendada, igual a 4,84 mg g™

Em relagéo aos teores de N total na MSPA do milho, esses apresentaram
variabilidade entre as CCAs pelo teste de scott Knott (p<0,05) com o coeficiente de
variacdo de 7,5% (Tabela 10). As médias foram agrupadas em trés grupos, sendo
gue no grupo a ficaram sete tratamentos com teores de N entre 42,04 mg g*a 45,81
mg g*, no grupo b formado por 11 tratamentos com teores de N total entre 37,33 mg
g a 40,33 mg g™ e no grupo c os formado por trés tratamentos em que os teores de
N total ficaram entre 23,93 mg g*a 28,79 mg g™.

Comparando os teores de N total da parte aérea do milho (MSPA) com a
testemunha adubacdo convencional somente seis tratamentos ndo diferiram pelo
teste de Dunnet (p<0,05) e, nos demais os teores foram superiores e, em relacao ao
tratamento solo somente em dois tratamentos com as CCAs os valores de N total

diferiram significativamente e, esta diferenca foi superior. Observando os valores de
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MSPA desses dois tratamentos que foram de 2,84 e 2,44 gl/vaso, inferiores aos
demais indicando que houve concentracdo dos nutrientes nesses tratamentos.

O teor de N na adubacdo convencional ficou abaixo do limite minimo
estabelecido para a planta do milho com 30 dias de cultivo, indicando que a
dosegem de sulfato de ambnio poderia ser maior, com isso o teor de matéria seca
teria um ganho maior e a diferencga entre o tratamento convencional e o tratamento
cinco seria significativo (Tabela 9).

Os teores de S na MSPA do milho apresentaram variabilidade entre as
CCAs pelo teste de scott Knott (p<0,05) com o coeficiente de variacédo de 8,6%
(Tabela 10). As médias foram agrupadas em quatro grupos, no grupo a ficaram nove
tratamentos com teores de S entre 7,89 a 9,30 mg g*, o grupo b com sete
tratamentos, com teores de S entre 7,21 mg g* a 7,63 m g*, no grupo c ficaram
quatro tratamentos, com os teores de S entre 6,24 mg g'a 6,24 mg g*, e no grupo
d somente um tratamento com teor de S de 2,13 mg g*. Comparando o0s
tratamentos com as CCAs com o tratamento com adubacéo convencional somente
um tratamento nao diferiu, os demais os valores obtidos foram superiores a média.
Para suprir a deficiéncia de Nitrogénio nas CCA todos os tratamentos receberam
dose de sulfato de amoénio incorporado ao solo, como fonte de Nitrogénio e
consequentemente aportou ao solo sulfato.

Em relacdo aos micronutrientres Cu e Zn, de modo geral, os teores ficaram
na faixa adequada em todos os tratamentos com as CCAs, somente 0s tratamentos
cinco e 16 e, o tratamento com adubacdo convencional os valores de Cu ficaram
abaixo do limite minimo e em relacdo aos teores de Zn somente a amostra 16
apresentou um teor abaixo do limite minimo.

Comparando os teores de Cu nos tratamentos com as CCAs, 0s
tratamentos cinco e 16 nao diferiram do tratamento com adubagdo convencional e,
houve diferenca significativa entre os tratamentos cinco e 16 e o tratamento solo.

Em relacdo aos teores de Fe todos os tratamentos ficaram com os valores
acima do limite superior da faixa adequada. Houve diferenca significativa entre os
teores de Fe dos tratamentos com as CCAs e o tratamento solo e, somente o0s
tratamentos quatro, cinco e seis apresetnaram diferenca significativa em relacéo ao

tratamento com adubacao convencional.
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Em relagdo ao Mn somente os tratamentos um, 18 e 21 os valores ficaram
acima do limite superior da faixa adequada e, comparando com o tratamento
convencional houve diferenca significativa com os tratamentos um, 15, 18 e 21.

O tratamento 16 apresentou 0 menor teor de Mn e de Zn em relacao aos

demais de 103,19 pg g e 11,93 ug g™ respectivamente.

Tabela 10 - Teores totais dos macronutrientes nitrogénio e enxofre e dos
micronutrientes cobre, ferro, zinco e manganés em funcéo dos tratamentos. UFPel,
Pelotas/RS, 2016/17

Cinza N S Cu Fe Zn Mn
---------- mg g -------ee- Hg g”
1 44.40a™ *  8,64a* 7,73a™ % 319,74b* P 3965a™® 322,85a™ ¢
2 40,33b™ ¢ 8,07a* 6,14b™* 326,10b* P 3329p™* 273,71a™°®
3 37,74b™ P 7,21b * 6,37b™* 33351b** 31,08b™® 280,59a™
4 39,33b™ ¢ 8,73a* 7,28a™® 20857b* ® 2998b™F 266,34a™*
5 32,03c™ P 7,35b * 2,27d* P 307,04b* * 2380c* * 288,45a™ "
6 40,27b™ ¢ 6,69c * 6,37b™ % 28428b* * 2931b™PF 271,259™F
7 38,33b™ ¢ 7,46b * 591b™® 361,04a* P 26,37c™P 24865a™°
8 42,04a™ ¢ 7,89a * 6,59b™* 33986b* P 2656c™P 244,72a™°F
9 34,33¢c™ P 7,21b * 455¢c™ % 326,10b* P 2705c™P 242,26a™ P
10 38,04b™ ¢ 6,68cC * 6,59b™ % 330,33b*® 2564c™P® 261,92a™F
11 38,74b™ ¢ 6,24 c 6,37b™ % 339,86b** 30,78b™F 269,209 P
12 38,56b™ ¢ 6,36¢c  ° 6,37b™* 361,04a* P 27,60c™P 294,35a™ ¢
13 42,63a™ ¢ 7,44b * 7,28a™ % 328,21b* P 3359b™* 261,42a™°*
14 44.87a™ ¢ 8,47a* 750a™® 35151a* P  34,94b™°® 286,49a™ °
15 43,28a™ ¢ 9,30a * 796a™ ® 350,45a* P 36,53a™® 297,30a™°
16 31,56¢c™ P 2,13d * 432c* P 36951a **® 11,93d** 103,19a™°*
17 4581la* ¢  8,55a* 7,50a™® 370,04a* P 32,43b™°* 23366a™°
18 49,17a* ¢  8,80a* 7,73a™ % 32927b* P 4277a™°® 356,76a* ©
19 37,33b™ P 7,63b * 455¢™ % 330,33b* P 3298b™* 256,02a™ "
20 37,39p™ P 8,26a * 568b™°% 370,57a*® 29,80b™PF 269,78a"™ P
21 39,16b™ ¢ 7,44b * 568b™ % 35998a*® 34,94b™ % 366,34a* °
A.C. 30,26 3,16 2,73 370,57 21,17 130,71
Solo 38,04 5,01 6,12 452,62 33,98 177,40
C.V (%) 7,5 8,6 11,2 6,9 12,7 23,8
. dii:ﬁg da? 35 - 50 1,5-5,0 5-20 50 - 250 20 - 60 20 - 300

T "Médias acompanhadas por mesma letra mindscula na coluna néo diferem entre si pelo teste de Scott-Knott
(p<0,05) comparando as cinzas. * e " Significativo e no significativo, respectivamente, em relacdo a testemunha
soloe®e B, Significativo e néo significativo, respectivamente, em rela?éo a testemunha adubagéo convencional
ambos Pelo teste de Dunnett (p<0,05). C.V.: coeficiente de variagéo. D Kondorff et al., 2016; @ Tedesco et al.,
1995. 2—Segundo Reuter & Robinson (1997)
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4.2.3. Relagdo entre a solubilidade dos nutrientes da CCA em vérios

extratores quimicos e a sua absorgao pelo milho

Para que a planta seja nutrida de forma que alcance seu maximo potencial
produtivo, a fonte do nutriente incorporada ao solo tem que fornecer o nutriente para
a solucdo do solo e em forma absorvivel pela planta atendendo sua demanda
(Sousa et al., 2010).

As amostras cinco e dezesseis, como nas correlacdes entre 0os métodos,
ndo foram incluidas por apresentarem teores muito fora da faixa das demais

amostras.

4.2.3.1. Silicio

As correlacBes entre os teores de Si nas CCAs extraidos em cada método
e a quantidade de Si acumulada na parte aérea do milho apresentaram coeficientes
de correlacdo de Spearman (p) de 0,11 a 0,64 com p = 0,05 (Figura 7).

Varios extratores quimicos ja foram testados para determinar o Si soltuvel
em materiais silicatados e, na maioria das vezes, os resultados ndo apresentam boa
correlagdo com a capacidade das plantas em absorver e aproveitar o Si proveniente
destes materiais Buck (2010). Este mesmo autor usando como fonte de Si escéria
de siderlrgica e testando os extratores: carbonato de sédio 10 g L™, nitrato de
amonio 16 g L™, Aacido citrico 0,5% e &cido cloridrico 0,5 Mol L™, na proporgéo
1:1000, encontrou correlagdes do tipo muito fortes para os extratores carbonato de
sadio e nitrato de aménio, com o coeficiente de correlacdo de 0,96, respectivamente.

De acordo com Kata e Owa (1996a) sempre que trabalharam com
extratores com pH &cido, os teores obtidos eram sempre superestimados, diferente
de quando usaram extratores com o pH 6 e 7. Estes resultados diferem dos
encontrados neste trabalho onde os teores de Si determinados com o0s extratores
acidos: &cido cloridrico 0,1 Mol L™ e Mehlich-1 foram menores que os teores de Si
determinados com acetato de aménio 0,5 M pH+-, agua, cloreto de potassio 1 Mol L-1
e Mehlich-3 (Apéndice 2).

Kata e Owa (1997) estudaram intensivamente a analise de Si disponivel
em escorias para 0 arroz e propuseram a extracdo com agua, na proporcéo 1:2000.
Segundo os autores o Si extraido por este método apresenta maior correlagdo com

o Si absorvido pela planta do arroz.
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Figura 7 — Relagéo entre a quantidade de Si acumulada na parte aérea do milho e o teor de Si nas
19 amostras de CCA extraido em cada método: (a) M 1- agua; (b) M 2 — Cloreto de potassio 1
Mol L™; (c) M 3 — Acetato de amdnio 0,5 Mol L™; (d) M 4 - Mehlich 1; (€) M 5 — Acido cloridrico
0,1Mol L™ e (f) M 6 - Mehlich 3. *significativo e ** n&o sigficativo a 5%.
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Alguns autores trabalharam com a hip6tese de que quanto mais fino for o
fertilizante silicatado maior pode ser a sua solubilidade e/ou reatividade quando
incorporado ao solo (Savant et al., 1999). No casa das CCAs foram incorporadas ao
solo com granulometria grosseira, podendo ter diminuido o grau de solubilidade e
assim a disponibilidade de nutrientes para a planta do milho.

Entre os seis métodos testados a extracdo com &gua apresentou um
coeficiente de correlacdo de 0,64 e valor de p = 0,05 (Figura 7a). Este resultado
corrobora com os autores, citados anteriormente, concluiram que a agua pode ser
um possivel extrator para predizer a quantidade disponibilizada de Si por uma fonte
de Si incorporada ao solo.

4.2.3.2.Fésforo

As correlacdes entre os teores de P nas CCAs extraidos com agua e as
solucdes de cloreto de potassio 1,0 Mol L™, acetato de aménio 0,5 Mol L™ e &cido
cloridrico 0,1 Mol L™ foram significativas p < 0,05 e apresentaram coeficientes de
correlacdo de Spearman (p) de 0,56, 0,49, 0,58 e 0,73, indicando correla¢gdes do tipo
moderadas e forte (Figura 8).

Por outro lado, ndo foi siginificativas p > 0,05 as correlagbes entre a
quantidade de P acumulada na parte aérea do milho e os teores de P extraidos
pelas solucdes de Mehlich-1 e 3, onde os coeficientes de correlacdo de Sperman
foram de 0,33 e 0,43, respectivamente.

A solucao de acido cloridrico 0,1 Mol L-! pode ser um possivel método para
predizer a quantidade de P absorvida pela parte aérea da planta relacionando com o

gue o método é capaz de extrair.

4.2.3.3. Potassio

Houve correlacao significativa (p de <0,001 e 0,003) entre os teores de K
nas CCAs extraidos pela 4gua e pelas solucdes: acetato de amoénio 0,5 Mol L™,
acido cloridrico 0,1 Mol L™ e Mehlich 3 apresentarando coeficientes de correlacdo
de Spearman (p) de 0,89, 0,63, 0,87 e 0,86, indicando correlacdes fortes (Figura 9).

N&o houve correlacéo significativa (p = 0,13) entre os teores de K extraidos
pela solucdo de Mehlich 1 com a quantidade de K acumulada na parte aérea do
milho (Figura 9d).
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Figura 8 — Relagédo entre a quantidade de P acumulada na parte aérea do milho e o teor de Si nas 19
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Os métodos um, trés, cinco e seis constituidos de 4gua, acetato de amonio
0,5 Mol L™ solucdo de &acido cloridrico 0,1 Mol L™ e solucdo de Mehlich 3 sdo
possiveis métodos para predizer a quantidade de K absorvida pela parte aérea da

planta relacionando com o que os métodos sdo capazes de extrair.

4.2.3.4. Célcio

As correlacdes entre os teores de Ca nas CCAs extraidos em cada método
e a quantidade de Ca acumulada na parte aérea do milho apresentaram coeficientes
de correlacéo de Spearman (p) de -0,03 a 0,76 indicando correlacdes inexistentes a
moderadas (Figura 10).

As figuras 10a, 10b e 10c apresentam correlacdes ndo significativas com
valores de p de 0,82, 0,90 e 0,13 e os coeficientes de correlacdo de Spearman (p)
de 0,05, -0,03 e 0,36 respectivamente.

Houve correlacao significativa (p = 0,0001, 0,004 e 0,005) entre os teores
de Ca obtidos pelas solucées: Mehlich 1, acido cloridrico 0,1 Mol L™ e Mehlich 3 com
a quantidade de Ca acumulada na parte aérea do milho, apresentando coeficientes
de correlacdo de Spearman (p) de 0,76, 0,73 e 0,61, indicando correlacdes do tipo
fortes. Esses métodos sdo possiveis métodos predizer a quantidade de Ca
absorvida pela parte aérea da planta relacionando com o que 0s métodos séo

capazes de extrair.

4.2.3.5.Magnésio

As correlacfes entre os teores de Mg extraidos em cada método e a
guantidade de Mg acumulada na parte aérea do milho apresentaram coeficientes de
correlacdo de Spearman (p) de -0,03 a 0,76 indicando correlacdes inexistentes a
moderadas (Figura 11).

As figuras 12c, 12d, 12e el2f apresentaram correlacdes significativas
(p = 0,002, 0,004, e 0,0007) entre os teores de Mg extraidos em cada método e a
guantidade de Mg acumulada na parte aérea do milho apresentando coeficientes de
correlacdo de Spearman (p) de 0,66, 0,67, 0,63, e 0,71.

N&do houve correlacdo significativa (p = 0,04 e 0,35 com os
coeficientes de correlagdo de Spearman (p) de 0,47 e 0,23, entre os teores de Mg
extraidos com &gua e solucéo de cloreto de potassio 1 Mol L™ com a quantidade de

Mg acumulada na parte aérea do milho. Esses métodos sao possiveis meétodos
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predizer a quantidade de Ca absorvida pela parte aérea da planta relacionando com

0 que 0s métodos sdo capazes de extrair.
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A grande variabilidade encontrada entre os teores de Si, P, K, Ca e Mg nas
CCAs ndo deixa duvidas a respeito da necessidade da determinacdo desses
nutrientes antes da incorparacdo das mesmas ao solo. Isso fica evidenciado nas
amostras cinco e 16, que apresentaram teores muito discrepantes desses nutrientes
na CCA.

Em relacdo aos teores totais determinados por fluorescéncia de Raio X
com energia dispersiva, apenas os teores de Si obtidos por este método podem ser
confiaveis. Os altos teores deste elemento nas CCAs torna eventuais erros
proporcionalmente pequenos e estdo dentro da faixa observada por varios autores e
mostrada na Tabela 1. Entretanto, os outros elementos de interesse mais imediato
neste trabalho ou ndo foram detectados (Mg) ou os teores obtidos (P, K e Ca) foram
muito acima das faixas e médias citadas por varios autores e reunidas na Tabela 1.
Principalmente, a ndo deteccdo de Mg em nenhuma das amostras coloca em duvida
todas as outras determinacdes por este método. Em funcdo disso, os teores totais
destes elementos por FRX foram desconsiderados e a analise das fracGes do total
extraiveis pelos outros métodos fica inviabilizada porque nédo se tem os totais.

A digestdo da CCA meio &cido ndo foi completa em nenhuma das
amostras, apresentando residuo precipitado apds as trés digestdes. Em testes
futuros o método com digestdo com presenca de acido fluoridrico e o uso de forno
de microondas para a abertura da amostra parece mais promissor. Em alguns casos
algumas amostras de CCA apresentaram uma coloracdo mais clara que evidencia
uma melhor digestéo.

Embora tenham ocorrido correlagdes significativas entre a absorcéo de P,
K, Ca e Mg e os teores extraiveis destes nutrientes da CCA por mais de um método,
a adocdo de um método para todos os nutrientes € mais adequada na rotina do
laboratorio porque o procedimento analitico torna-se mais rapido e apresenta menor
custo. Neste caso, embora para cada nutriente em particular um ou outro método
possa ter sido melhor, o método que teve desempenho aceitdvel para aqueles
quatro elementos ao mesmo tempo foi a solucdo de &cido cloridrico 0,1 mol L™. No

caso do Si, entretanto, apenas a extragdo com agua mostrou-se razoavel.



5. CONCLUSOES

A grande variabilidade nos teores de Si, P, K, Ca e Mg entre as CCAs,
evidencia a necessidade da quantificacdo destes nutrientes na CCA para calculo de
dosagens a serem aplicadas ao solo;

O extrator mais adequado para analise da solubilidade de P, K, Ca e Mg é o
HCI 0,1 mol I'* e para o Si é a 4gua destilada;

Os critérios de interpretacéo destas analises precisam ser melhor definidos.
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Apéndice 1 — Descricao dos locais de coletas das 21 amostras de CCA nas usinas
de beneficiamento de arroz nos municipios do Estado no Estado do RS.

CCA

Beneficiadoras de Arroz

Municipio do Estado do

RS
1 Irgovel Pelotas
2 SLC Capao do Leédo
3 Pelotas Pelotas
4 JOSAPAR Pelotas
5 Nelson Wendt Pelotas
6 Cooperativa Agro industrial Alegrete
7 Santa Llcia Camaqua
8 Bom Jesus Camaqua
9 Camil Camaquéa
10 Cooperativa Extremo Sul Pelotas
11 Cooperativa Extremo Sul Camaqua
12 ICR Cereiais Ltda S&o Borja
13 MIGRA alimentos Osorio
14 Camil Rio Grande
15 COOPERJA santo Antonio da
16 Arrozeira Curral de Arroios Santa Vitoria do Palmar
17 CAMNPAL Dona Francisca
18 Engenho Alfredo Treichel Cachoeira do Sul
19 Camil Itaqui
20 Secador do produtor Itaqui
21 Camil (em pé) Itaqui
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Apéndice 2- Valores de pH, poder de neutralizacdo, condutividade elétrica e
densidade e, teores de carbono e nitrogénio nas 21 amostras de CCA

pH P.N. C.E. densidade C N
CCA® % mS cm™ gcm? g kg™
1 7.52 0.40 0.24 0.42 19.67 1.61
2 9.50 0.85 0.50 0.28 27.04 0.71
3 9.86 0.83 0.30 0.16 7.38 0.71
4 10.40 0.71 0.31 0.19 4.92 0.54
5 4.31 0.00 2.07 0.34 38.52 1.25
6 9.77 0.84 0.40 0.26 18.03 1.07
7 9.05 0.66 0.36 0.17 27.04 0.54
3 10.23 0.92 0.27 0.14 4.10 0.36
o 9.46 0.99 0.71 0.17 63.92 1.79
10 9.94 1.06 0.53 0.17 21.31 0.54
11 8.13 0.59 0.36 0.23 35.24 0.36
12 9.33 0.98 0.64 0.22 42.61 1.07
13 9.69 0.94 0.35 0.20 35.24 0.89
14 10.16 0.71 0.21 0.16 13.93 0.36
15 8.27 0.66 0.64 0.31 50.81 2.32
16 10.93 31.46 1.50 0.47 1.64 0.36
17 7.79 0.69 0.21 0.22 146.69 5.90
18 7.32 0.93 0.23 0.28 33.60 1.25
19 7.47 0.72 1.00 0.28 22.95 2.14
20 9.17 0.97 0.65 0.22 13.11 1.07
21 9.66 0.54 0.69 0.68 24.59 0.89
Desvio 1.50 6.52 0.46 0.13 31.00 1.21
CV (%)? 17 297 122 207 100 99

) média de duas repeticdes; ¥ coeficiente de variagéo.
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Apéndice 3 - Laudo técnico do Departamento de Engenharia de materiais dos teores totais
determinados por Fluorescéncia de Raio X com energia Dispersiva (EDXRF-720)

Operator : Thiago e Mauricio
Comment : Quick & easy Air-Metal
Group : easy

Date : 2014-08-22 00:13:54

Sample: CCA 1

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 87.229 % ( 0.253) Quan-FP SiKa 1.3509
K 5.989 % ( 0.025) Quan-FP K Ka 0.6564
Ca 3.901 % ( 0.017) Quan-FP CaKa 0.6379
Mn 1.174 % ( 0.009) Quan-FP MnKa 3.1470
Fe 0.752 % ( 0.006) Quan-FP FeKa 2.7867
P 0.441 % ( 0.065) Quan-FP P Ka 0.0058
W 0.328 % ( 0.005) Quan-FP W La 1.2649
Zn 0.087 % ( 0.002) Quan-FP ZnKa 0.7391
Cu 0.062 % ( 0.002) Quan-FP CuKa 0.4435
Rb 0.029 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 0.5674
Au 0.007 % ( 0.003) Quan-FP Aula 0.0460

Sample: CCA 2

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 84.043 % ( 0.282) Quan-FP SiKa 1.1655
K 7.328 % ( 0.029) Quan-FP K Ka 0.7444
Ca 3.452 % ( 0.018) Quan-FP CaKa 0.5135
Fe 1.781 % ( 0.009) Quan-FP FeKa 5.9608
Mn 1.257 % ( 0.009) Quan-FP MnKa 3.0672
P 0.986 % ( 0.051) Quan-FP P Ka 0.0122
W 0.602 % ( 0.007) Quan-FP W La 2.0144
Cu 0.199 % ( 0.003) Quan-FP CuKa 1.2294
Cr 0.171 % ( 0.006) Quan-FP CrKa 0.3106
Zn 0.091 % ( 0.003) Quan-FP ZnKa 0.6731
Rb 0.048 % ( 0.002) Quan-FP RbKa 0.7805
Sr 0.022 % ( 0.001) Quan-FP SrKa 0.3927
Au 0.021 % ( 0.004) Quan-FP AulLa 0.1287

Sample: CCA 3

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 81.865 % ( 0.256) Quan-FP SiKa 1.2936
K 6.064 % ( 0.023) Quan-FP K Ka 0.7782
Cu 3.929 % ( 0.009) Quan-FP CuKa 31.2443
Ca 2.977 % ( 0.014) Quan-FP CaKa 0.5714
Zn 1.407 % ( 0.006) Quan-FP ZnKa 13.2912
Mn 1.109 % ( 0.008) Quan-FP MnKa 3.6133
W 1.0061 % ( 0.010) Quan-FP W La 4.5650
Fe 0.847 % ( 0.007) Quan-FP FeKa 3.8078
P 0.479 % ( 0.056) Quan-FP P Ka 0.0074
Cr 0.100 % ( 0.005) Quan-FP CrKa 0.2402
Au 0.084 % ( 0.006) Quan-FP AulLa 0.5404
Rb 0.048 % ( 0.002) Quan-FP RbKa 0.8179
Sr 0.028 % ( 0.001) Quan-FP SrKa 0.5329
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Sample: CCA 4
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Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/uld)
Si 84.919 % ( 0.267) Quan-FP SiKa 1.2823
K 6.365 % ( 0.026) Quan-FP K Ka 0.6791
Ca 4.222 % ( 0.018) Quan-FP CaKa 0.6678
P 2.174 % ( 0.073) Quan-FP P Ka 0.0284
Mn 0.919 % ( 0.009) Quan-FP MnKa 2.3740
Fe 0.812 % ( 0.008) Quan-FP FeKa 2.8961
W 0.334 % ( 0.006) Quan-FP W La 1.2481
S 0.164 % ( 0.013) Quan-FP S Ka 0.0070
zZn 0.047 % ( 0.002) Quan-FP ZnKa 0.3894
Cu 0.044 % ( 0.003) Quan-FP CuKa 0.3014
Sample: CCA 5

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 55.767 % ( 0.262) Quan-FP SiKa 1.1847
Fe 31.429 % ( 0.031) Quan-FP FeKa 222.2324
K 4.762 % ( 0.022) Quan-FP K Ka 1.2163
P 4.423 % ( 0.074) Quan-FP P Ka 0.1389
Ca 1.667 % ( 0.012) Quan-FP CaKa 0.6473
Mn 0.792 % ( 0.007) Quan-FP MnKa 4.4382
S 0.506 % ( 0.016) Quan-FP S Ka 0.0506
Zn 0.343 % ( 0.004) Quan-FP ZnKa 2.924¢6
W 0.106 % ( 0.006) Quan-FP W La 0.4115
Br 0.091 % ( 0.002) Quan-FP BrKa 1.4250
Rb 0.063 % ( 0.002) Quan-FP RbKa 1.2083
Cu 0.049 % ( 0.003) Quan-FP CuKa 0.3515
Sample: CCA 6

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 88.019 % ( 0.226) Quan-FP SiKa 1.5881
K 6.904 % ( 0.025) Quan-FP K Ka 0.8791
Ca 2.359 % ( 0.013) Quan-FP CaKa 0.4443
Mn 1.805 % ( 0.010) Quan-FP MnKa 5.6868
Fe 0.535 % ( 0.006) Quan-FP FeKa 2.3306
W 0.197 % ( 0.005) Quan-FP W La 0.8837
Rb 0.055 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 1.2565
Tb 0.050 % ( 0.014) Quan-FP TbLa 0.0870
zZn 0.048 % ( 0.002) Quan-FP ZnKa 0.4780
Br 0.024 % ( 0.001) Quan-FP BrKa 0.4505
Au 0.005 % ( 0.003) Quan-FP AulLa 0.0383
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Sample: CCA 7
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Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 87.422 % ( 0.232) Quan-FP SiKa 1.4839

K 5.958 % ( 0.024) Quan-FP K Ka 0.7028
Ca 3.047 % ( 0.015) Quan-FP CaKa 0.5383

P 1.507 % ( 0.063) Quan-FP P Ka 0.0215
Mn 0.831 % ( 0.007) Quan-FP MnKa 2.4440
Fe 0.813 % ( 0.006) Quan-FP FeKa 3.3052

W 0.308 % ( 0.005) Quan-FP W La 1.3161
Rb 0.055 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 1.1862
Zn 0.031 % ( 0.002) Quan-FP ZnKa 0.2913
Au 0.028 % ( 0.003) Quan-FP AulLa 0.2215
Sample: CCA 8

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 86.207 % ( 0.241) Quan-FP SiKa 1.4656

K 7.460 % ( 0.026) Quan-FP K Ka 0.9024
Ca 3.098 % ( 0.015) Quan-FP CaKa 0.5484
Fe 1.172 % ( 0.007) Quan-FP FeKa 4.7376
Mn 0.994 % ( 0.008) Quan-FP MnKa 2.9167

W 0.457 % ( 0.006) Quan-FP W La 1.9023

P 0.359 % ( 0.058) Quan-FP P Ka 0.0052
Cr 0.106 % ( 0.006) Quan-FP CrKa 0.2289
Rb 0.074 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 1.5399
Cu 0.053 % ( 0.002) Quan-FP CuKa 0.4045
Sr 0.023 % ( 0.001) Quan-FP SrKa 0.5282
Sample: CCA 9

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 86.744 % ( 0.235) Quan-FP SiKa 1.4125
K 6.366 % ( 0.025) Quan-FP K Ka 0.7268
Ca 3.401 % ( 0.016) Quan-FP CaKa 0.5773
Mn 1.120 % ( 0.008) Quan-FP MnKa 3.1421
P 1.086 % ( 0.064) Quan-FP P Ka 0.0150
Fe 0.627 % ( 0.006) Quan-FP FeKa 2.4320
S 0.357 % ( 0.015) Quan-FP S Ka 0.0163
W 0.154 % ( 0.005) Quan-FP W La 0.6274
Zn 0.051 % ( 0.002) Quan-FP ZnKa 0.4548
Rb 0.049 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 1.0202
Cu 0.046 % ( 0.002) Quan-FP CuKa 0.3484
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Sample: CCA 10

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 82.225 % ( 0.296) Quan-FP SiKa 1.0957
K 9.201 % ( 0.033) Quan-FP K Ka 0.8924
Ca 3.995 % ( 0.020) Quan-FP CaKa 0.5508
Mn 1.547 % ( 0.011) Quan-FP MnKa 3.4833
P 1.151 % ( 0.048) Quan-FP P Ka 0.0138
Fe 0.833 % ( 0.008) Quan-FP FeKa 2.5848
W 0.505 % ( 0.007) Quan-FP W La 1.5968
S 0.239 % ( 0.015) Quan-FP S Ka 0.0094
Tb 0.181 % ( 0.018) Quan-FP TbLa 0.2256
Rb 0.065 % ( 0.002) Quan-FP RbKa 1.0229
Au 0.034 % ( 0.004) Quan-FP Aula 0.1963
Sr 0.024 % ( 0.002) Quan-FP SrKa 0.4263

Sample: CCA 11

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 90.676 % ( 0.235) Quan-FP SiKa 1.5567
K 4.465 % ( 0.021) Quan-FP K Ka 0.5221
Ca 2.363 % ( 0.013) Quan-FP CaKa 0.4246
Mn 0.786 % ( 0.008) Quan-FP MnKa 2.3799
P 0.770 % ( 0.068) Quan-FP P Ka 0.0107
Fe 0.566 % ( 0.006) Quan-FP FeKa 2.3709
W 0.215 % ( 0.005) Quan-FP W La 0.9550
Rb 0.057 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 1.2941
Cu 0.047 % ( 0.002) Quan-FP CuKa 0.3855
Zn 0.043 % ( 0.002) Quan-FP ZnKa 0.4195
Au 0.013 % ( 0.003) Quan-FP AulLa 0.1056

Sample: CCA 12

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 81.047 % ( 0.230) Quan-FP SiKa 1.3870
K 7.162 % ( 0.024) Quan-FP K Ka 0.9959
Fe 3.662 % ( 0.012) Quan-FP FeKa 16.8549
Al 2.952 % ( 0.282) Quan-FP AlKa 0.0067
Ca 2.383 % ( 0.013) Quan-FP CaKa 0.4875
Mn 1.349 % ( 0.009) Quan-FP MnKa 4.5302
S 0.659 % ( 0.015) Quan-FP S Ka 0.0368
P 0.364 % ( 0.047) Quan-FP P Ka 0.0061
Ti 0.156 % ( 0.009) Quan-FP TiKa 0.2004
W 0.139 % ( 0.005) Quan-FP W La 0.6062
zZn 0.063 % ( 0.002) Quan-FP ZnKa 0.6056
Ni 0.051 % ( 0.003) Quan-FP NiKa 0.3122
Au 0.014 % ( 0.003) Quan-FP Aula 0.1096
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Sample: CCA 13

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/uld)
Si 82.925 % ( 0.249) Quan-FP SiKa 1.3382
K 8.650 % ( 0.029) Quan-FP K Ka 1.0127
Ca 3.826 % ( 0.017) Quan-FP CaKa 0.6421
P 1.543 % ( 0.048) Quan-FP P Ka 0.0222
Fe 1.460 % ( 0.009) Quan-FP FeKa 5.5212
Mn 0.902 % ( 0.008) Quan-FP MnKa 2.4817
W 0.399 % ( 0.006) Quan-FP W La 1.5449
Cr 0.116 % ( 0.006) Quan-FP CrKa 0.2363
Zn 0.071 % ( 0.002) Quan-FP ZnKa 0.6096
Cu 0.051 % ( 0.003) Quan-FP CuKa 0.3663
Rb 0.033 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 0.6332
Au 0.024 % ( 0.003) Quan-FP AulLa 0.1686
Sample: CCA 14

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 87.591 % ( 0.243) Quan-FP SiKa 1.4754
K 5.879 % ( 0.024) Quan-FP K Ka 0.7020
Ca 3.226 % ( 0.015) Quan-FP CaKa 0.5770
Fe 1.326 % ( 0.008) Quan-FP FeKa 5.3850
Mn 1.104 % ( 0.009) Quan-FP MnKa 3.2571
W 0.398 % ( 0.006) Quan-FP W La 1.6544
P 0.299 % ( 0.052) Quan-FP P Ka 0.0043
Cr 0.104 % ( 0.006) Quan-FP CrKa 0.2270
Rb 0.036 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 0.7522
Sr 0.021 % ( 0.001) Quan-FP SrKa 0.4890
Au 0.019 % ( 0.003) Quan-FP AulLa 0.1468
Sample: CCA 15

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 88.225 % ( 0.251) Quan-FP SiKa 1.3404
K 4.104 % ( 0.022) Quan-FP K Ka 0.4352
Ca 3.041 % ( 0.015) Quan-FP CaKa 0.4971
P 1.261 % ( 0.059) Quan-FP P Ka 0.0161
Fe 1.207 % ( 0.008) Quan-FP FeKa 4.5129
Mn 1.048 % ( 0.009) Quan-FP MnKa 2.8359
S 0.829 % ( 0.020) Quan-FP S Ka 0.0350
W 0.115 % ( 0.005) Quan-FP W La 0.4424
Zn 0.077 % ( 0.002) Quan-FP ZnKa 0.6562
Cu 0.046 % ( 0.002) Quan-FP CuKa 0.3295
Rb 0.030 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 0.5989
Au 0.016 % ( 0.003) Quan-FP AulLa 0.1160
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Sample: CCA 16

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Ca 48.248 % ( 0.050) Quan-FP CaKa 17.1987
Si 29.904 % ( 0.147) Quan-FP SiKa 0.7939
K 10.793 % ( 0.026) Quan-FP K Ka 3.4311
P 3.630 % ( 0.050) Quan-FP P Ka 0.1719
Fe 2.598 % ( 0.011) Quan-FP FeKa 11.4685
Mn 2.515 % ( 0.013) Quan-FP MnKa 8.1423
Ba 0.687 % ( 0.034) Quan-FP Bala 0.2834
Sr 0.617 % ( 0.002) Quan-FP SrKa 14.4714
S 0.479 % ( 0.011) Quan-FP S Ka 0.0709
Zn 0.175 % ( 0.003) Quan-FP ZnKa 1.6757
Ti 0.110 % ( 0.011) Quan-FP TiKa 0.1362
Rb 0.100 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 2.1133
W 0.090 % ( 0.005) Quan-FP W La 0.3912
Cu 0.052 % ( 0.002) Quan-FP CuKa 0.4137
Y 0.004 % ( 0.001) Quan-FP Y Ka 0.0896

Sample: CCA 17

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 78.707 % ( 0.303) Quan-FP SiKa 0.7504
K 8.934 % ( 0.039) Quan-FP K Ka 0.6581
Ca 5.673 % ( 0.027) Quan-FP CaKa 0.5920
Mn 2.043 % ( 0.017) Quan-FP MnKa 3.3887
Fe 1.228 % ( 0.013) Quan-FP FeKa 2.8078
P 1.003 % ( 0.075) Quan-FP P Ka 0.0092
Cu 0.943 % ( 0.008) Quan-FP CuKa 3.9285
S 0.833 % ( 0.026) Quan-FP S Ka 0.0251
W 0.353 % ( 0.012) Quan-FP W La 0.7971
Zn 0.254 % ( 0.006) Quan-FP ZnKa 1.2656
Au 0.029 % ( 0.007) Quan-FP AulLa 0.1134

Sample: CCA 18

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ul)
Si 84.797 % ( 0.220) Quan-FP SiKa 1.5231
K 4.532 % ( 0.019) Quan-FP K Ka 0.6381
Al 3.936 % ( 0.380) Quan-FP AlKa 0.0100
Ca 3.267 % ( 0.014) Quan-FP CaKa 0.7032
Fe 1.191 % ( 0.007) Quan-FP FeKa 5.8301
Mn 1.056 % ( 0.008) Quan-FP MnKa 3.7475
P 0.801 % ( 0.049) Quan-FP P Ka 0.0135
W 0.245 % ( 0.004) Quan-FP W La 1.2355
Cr 0.077 % ( 0.004) Quan-FP CrKa 0.2012
Cu 0.042 % ( 0.002) Quan-FP CuKa 0.3927
Rb 0.033 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 0.8455
Sr 0.024 % ( 0.001) Quan-FP SrKa 0.6948
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Sample: CCA 19

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 75.820 % ( 0.282) Quan-FP SiKa 1.0009
K 11.933 % ( 0.036) Quan-FP K Ka 1.2307
Ca 3.150 % ( 0.019) Quan-FP CaKa 0.4441
Fe 2.726 % ( 0.013) Quan-FP FeKa 8.6018
P 2.684 % ( 0.063) Quan-FP P Ka 0.0350
Mn 2.515 % ( 0.014) Quan-FP MnKa 5.7849
W 0.345 % ( 0.008) Quan-FP W La 1.0323
S 0.327 % ( 0.016) Quan-FP S Ka 0.0138
Zn 0.245 % ( 0.004) Quan-FP ZnKa 1.6175
Cu 0.091 % ( 0.004) Quan-FP CuKa 0.5015
Br 0.085 % ( 0.002) Quan-FP BrKa 1.0323
Rb 0.078 % ( 0.002) Quan-FP RbKa 1.1477
Sample: CCA 20

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 78.055 % ( 0.222) Quan-FP SiKa 1.3760
K 7.564 % ( 0.025) Quan-FP K Ka 1.04064
Ca 5.352 % ( 0.018) Quan-FP CaKa 1.0715
Fe 3.610 % ( 0.012) Quan-FP FeKa 15.3989
P 1.869 % ( 0.051) Quan-FP P Ka 0.0320
Mn 1.760 % ( 0.010) Quan-FP MnKa 5.4852
W 0.693 % ( 0.007) Quan-FP W La 2.7774
Ti 0.457 % ( 0.011) Quan-FP TiKa 0.5484
S 0.268 % ( 0.012) Quan-FP S Ka 0.0150
Cu 0.169 % ( 0.003) Quan-FP CuKa 1.2508
Zn 0.136 % ( 0.003) Quan-FP ZnKa 1.2059
Rb 0.043 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 0.8447
Sr 0.023 % ( 0.001) Quan-FP SrKa 0.5063
Sample: CCA 21

Analyte Result Std.Dev. Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
Si 84.366 % ( 0.229) Quan-FP SiKa 1.4443
K 9.225 % ( 0.029) Quan-FP K Ka 1.1400
Ca 2.467 % ( 0.014) Quan-FP CaKa 0.4351
Mn 2.045 % ( 0.011) Quan-FP MnKa 6.0126
P 0.963 % ( 0.0060) Quan-FP P Ka 0.0145
Fe 0.684 % ( 0.007) Quan-FP FeKa 2.7804
zZn 0.073 % ( 0.002) Quan-FP ZnKa 0.6715
Cu 0.057 % ( 0.002) Quan-FP CuKa 0.4363
Rb 0.048 % ( 0.001) Quan-FP RbKa 1.0240
Au 0.043 % ( 0.003) Quan-FP AulLa 0.3283
Br 0.027 % ( 0.002) Quan-FP BrKa 0.4750




Apéndice 4 - Interpretacdo dos teores totais determiandos por fluorescéncia de Raio X com
energia dispersiva (EDXRF-720)

Teor no Oxido . . Teor de
CCA1l laudo (%) estavel Fator % como Oxido Teor de 6xido elgn;gnlto
Elemento Oxido-elemento %
Si 87.229 SiO, 2.138930428 186.576762 91.53101001 427.93
K 5.989 K20 1.204585443 7.214262 3.539179795 29.38
Ca 3.901 CaO 1.399186627 5.458227 2.677702340 19.14
Mn 1.174 MnO; 1.582452947 1.857800 0.911401218 5.76
Fe 0.752 Fe,O3 1.429729439 1.075157 0.527451343 3.69
P 0.441 P20s 2.291365606 1.010492 0.495728265 2.16
w 0.328 WO3 1.261072614 0.413632 0.202919900 1.61
Zn 0.087 ZnO 1.244751415 0.108293 0.053126669 0.43
Cu 0.062 Cuo 1.251800441 0.077612 0.038074788 0.30
Rb 0.029 RbO; 1.374386334 0.039857 0.019553186 0.14
Au 0.007 Auz03 1.121843253 0.007853 0.003852485 0.03
Total 99.999 203.839947 100.000000003 490.58
& Iz;ruec?(; ?02 ) ecs)i(zia(\jlgl _ rator % como oOxido Teorde oo e-lreer%regteo
Elemento Oxido-elemento % g kg
Si 84.043 SiO, 2.138930428 179.76213 89.27595816 417.39
K 7.328 K20 1.204585443 8.827202128 4.383887352 36.39
Ca 3.452 CaO 1.399186627 4.829992236 2.398737625 17.14
Mn 1.257 MnO- 1.582452947 1.989143354 0.987875916 6.24
Fe 1.781 Fe,Os3 1.429729439 2.546348132 1.264602669 8.85
P 0.986 P20s 2.291365606 2.259286487 1.12203814 4.90
W 0.328 WO3 1.261072614 0.413631817 0.205423561 1.63
Zn 0.091 Zn0O 1.244751415 0.113272379 0.056254897 0.45
Cu 0.199 CuO 1.251800441 0.249108288 0.123715607 0.99
Rb 0.048 RbO; 1.374386334 0.065970544 0.032763205 0.24
Au 0.021  Aux0Os3 1.121843253 0.023558708 0.011700052 0.10
Cr 0.171 Cr203 1.461556658 0.249926189 0.124121805 0.85
Sr 0.022 SrO 1.182599863 0.026017197 0.012921021 0.11
Total 99.727 201.3555874 100.000000008 478.13




continuacdo...

7CCA ° l;-f(;)(; ?02) ) e(?si(g\j/(()el _ rater % como oOxido Teor de oxdo e-lreer?lre(_rjllteo
Elemento Oxido-elemento % g kg
Si 81.865 SiO, 2.138930428 175.1035395 87.99872826 411.41
K 6.064 K20 1.204585443 7.304606128 3.670948352 30.47
Ca 2.977 CaO 1.399186627 4.165378588 2.093321583 14.96
Mn 1.109 MnO- 1.582452947 1.754940318 0.881949712 5.57
Fe 0.847 Fe,Os3 1.429729439 1.210980835 0.608581493 4.26
p 0.479 P20s 2.291365606 1.097564125 0.551583637 241
W 1.061 WO3 1.261072614 1.337998043 0.672414313 5.33
7n 1.407 Zn0O 1.244751415 1.751365241 0.880153048 7.07
Cu 3.929 CuO 1.251800441 4.918323931 2471716177 19.75
Rb 0.048 RbO- 1.374386334 0.065970544 0.033153664 0.24
Au 0.084  Auy03 1.121843253 0.094234833 0.047357955 0.42
Cr 0.1 Cr203 1.461556658 0.146155666 0.073450901 0.50
Sr 0.028 SrO 1.182599863 0.033112796 0.01664092 0.14
Total 99.998 108.9841705 _100.000000017 502.54
CCA4 | ;fc?(; ?02) ecs)i(; 3& | Fator % como éxida Teor de 6xido e‘ll':r?]re ?lllte0
Elemento Oxido-elemento % g kg
Si 84.919 SiOz 2.138930428 181.635833 89.18166658 416.95
K 6.365 K20 1.204585443 7.667186346 3.76452402 31.25
Ca 4.222 CaO 1.399186627 5.907365938 2.900466999 20.73
Mn 0.919 MnO2 1.582452947 1.454274258 0.714036431 451
Fe 0.812 Fe,Os3 1.429729439 1.160940305 0.570011927 3.99
P 2.174 P20s 2.291365606 4.981428827 2.445839664 10.67
W 0.334 WOs3 1.261072614 0.421198253 0.2068048 1.64
Zn 0.047 Zn0O 1.244751415 0.058503317 0.028724636 0.23
Cu 0.044 CuO 1.251800441 0.055079219 0.027043434 0.22
Rb 0 RbO; 1.374386334 0 0 0.00
Au 0 Au0s3 1.121843253 0 0 0.00
Cr 0 Cr203 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0 SrO 1.182599863 0 0 0.00
S 0.164 SO, 1.997966567 0.327666517 0.160881504 0.81
Total 100 203.669476 99.999999996 490.99




continuacéo...

Total

CCA5 l;f(;)(; ?0(/?)) ezi(g\j/gl | Fator % como éxida Teor de o6xido e-lrgr?wreafo
Elemento Oxido-elemento % g kg
Si 55.767 SiO; 2.138930428 119.2817332 64.29892447 300.61
K 4.762 K20 1.204585443 5.736235881 3.092123058 25.67
Ca 1.667 CaO 1.399186627 2.332444107 1.257306072 8.99
Mn 0.792 MnO; 1.582452947 1.253302734 0.675593955 4.27
Fe 31429  Fex0s 1.429729439 44.93496655 24.22223372 169.42
= 4.423 P20s 2.291365606 10.13471007 5.463124489 23.84
W 0.106  WOs 1.261072614  0.133673697 0.072056925 0.57
7n 0.343 ZnO 1.244751415 0.426949735 0.230147635 1.85
Cu 0.049  CuO 1.251800441  0.061338222 0.033064423 0.26
Rb 0.063  RbO: 1.374386334  0.086586339 0.046674443 0.34
Au 0  Au0s 1.121843253 0 0 0.00
Cr 0 Cr0s 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0 Sro 1.182599863 0 0 0.00
S 0.506 SO 1.997966567  1.010971083 0.544964862 2.73
Br 0.091  Br03 1.300330376  0.118330064 0.063785926 0.49
Total 99.998 185.5112417  99.999999980 539.04
CCA 6 l;fc?(; ?02) e(zi(g\jlgl | Fator % como éxida Teor de 6xido e-ll-:r%re(_rjll?o
Elemento Oxido-elemento % g kg
Si 88.019 SiO; 2.138930428 188.2665173 92.29518728 431.50
K 6.904 K20 1.204585443 8.3164579 4.07703425 33.85
Ca 2.359 CaO 1.399186627 3.300681252 1.61811563 11.56
Mn 1805 MnO; 1.582452947 2.856327569 1.400277073 8.85
Fe 0535 Fex0s3 1.429729439 0.76490525 0.374984752 2.62
= 0 P20s 2.291365606 0 0 0.00
W 0.197 WO3 1.261072614 0.248431305 0.121790184 0.97
7n 0.048 Zn0O 1.244751415 0.059748068 0.029290706 0.24
Cu 0 CuO 1.251800441 0 0 0.00
Rb 0.055 RbO> 1.374386334 0.075591248 0.037057617 0.27
Au 0.005 Aux03 1.121843253 0.005609216 0.002749845 0.02
Cr 0 Cr0s 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0 SrO 1.182599863 0 0 0.00
s 0 SO, 1.997966567 0 0 0.00
Br 0.024  Br:Os 1.300330376 0.031207929 0.015299277 0.12
Tb 0.05  Tb20s 1.151009917 0.057550496 0.028213375 0.25
100.001 203.9830276 99.999999987 490.24
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continuacdo...

CCA7 Teor no Oxido Fator . Teor de 6xido Teor de
laudo (%) estavel Oxido-elemento % como Oxido % eIemer_]lto
Elemento 0 g kg

Si 87.422 SiO; 2.138930428 186.9895759 91.26148502 426.67
K 5.958 K>O 1.204585443 7.176920071 3.502742762 29.08
Ca 3.047 CaO 1.399186627 4.263321652 2.080742005 14.87
Mn 0.831 MnO, 1.582452947 1.315018399 0.641803327 4.06
Fe 0.813 Fe20s 1.429729439 1.162370034 0.567302295 3.97
P 1.507 P2Os 2.291365606 3.453087968 1.685302159 7.36
0.308 WO; 1.261072614 0.388410365 0.189566218 1.50
Zn 0.031 ZnO 1.244751415 0.038587294 0.018832781 0.15
Cu 0 CuO 1.251800441 0 0 0.00
Rb 0.055 RbO, 1.374386334 0.075591248 0.036892803 0.27
Au 0.028 Auz0s 1.121843253 0.031411611 0.015330642 0.14
Cr 0 Cr,0;3 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0 SrO 1.182599863 0 0 0.00
S 0 SO; 1.997966567 0 0 0.00
Br 0 Br,Os 1.300330376 0 0 0.00
Tb 0 Th20s 1.151009917 0 0 0.00
Total 100 204.8942945 100.000000008 488.06

CCA 8 Teor no Oxido Fator o Teor de 6xido Teor de

T laudo (%) estavel Oxido-elemento % como Oxido % eIemeplto

Elemento gkg

Si 86.207 SiO; 2.138930428 184.3907754 90.96313315 425.27
K 7.46 K20 1.204585443 8.986207406 4.433050292 36.80
Ca 3.098 CaO 1.399186627 4.33468017 2.138372099 15.28
Mn 0.994 MnO, 1.582452947 1.572958229 0.775967282 4.90
Fe 1.172 Fe20s 1.429729439 1.675642903 0.826623393 5.78
P 0.359 P-Os 2.291365606 0.822600252 0.405802818 1.77
0.457 WOs; 1.261072614 0.576310184 0.284303702 2.25
Zn 0 ZnO 1.244751415 0 0 0.00
Cu 0.053 CuO 1.251800441 0.066345423 0.032729336 0.26
Rb 0.074 RbO, 1.374386334 0.101704589 0.050172619 0.37
Au 0 Au03 1.121843253 0 0 0.00
Cr 0.106 Cr,03 1.461556658 0.154925006 0.076427163 0.52
Sr 0.023 SrO 1.182599863 0.027199797 0.013418126 0.11
S 0 SO, 1.997966567 0 0 0.00
Br 0 Br,0s 1.300330376 0 0 0.00
Tb 0 Th,05 1.151009917 0 0 0.00
Total 100.003 202.7093494 99.999999982 493.33
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continuagéo...

CCA9 Teor no Oxido Fator » Teor de 6xido Teor de
laudo (%) estavel Oxido-elemento % como 6xido % elemenlto
Elemento g kg
Si 86.744 SiO; 2.138930428 185.539381 90.85291848 424.76
K 6.366 K20 1.204585443 7.668390931 3.754974778 31.17
Ca 3.401 CaO 1.399186627 4.758633718 2.330156319 16.65
Mn 1.12 MnO, 1.582452947 1.772347301 0.867863868 5.48
Fe 0.627 Fe O3 1.429729439 0.896440358 0.438959224 3.07
P 1.086 P05 2.291365606 2.488423048 1.218504099 5.32
0.154 WO; 1.261072614 0.194205182 0.095096294 0.75
Zn 0.051 ZnO 1.244751415 0.063482322 0.031085337 0.25
Cu 0.046 CuO 1.251800441 0.05758282 0.028196533 0.23
Rb 0.049 RbO, 1.374386334 0.06734493 0.032976738 0.24
Au 0 Auz03 1.121843253 0 0 0.00
Cr 0 Cr;03 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0 SrO 1.182599863 0 0 0.00
S 0.357 SO, 1.997966567 0.713274064 0.349268334 1.75
Br 0 Br,Os 1.300330376 0 0 0.00
Th 0 Th2Os3 1.151009917 0 0 0.00
Total 100.001 204.2195057 100.000000010 489.67
ﬂ Ie-\ruec?or ?02) ecs);(;?/cél . Fator % como 6xido Teor de oxido eITeer?1reg?0
Elemento Oxido-elemento % g kg™
Si 82.225 SiO, 2.138930428 175.8735544 87.80435705 410.51
K 9.201 K20 1.204585443 11.08339066 5.533350334 45.94
Ca 3.995 CaO 1.399186627 5.589750574 2.790666606 19.94
Mn 1.547 MnO; 1.582452947 2.448054709 1.222184145 7.72
Fe 0.833 Fe20s 1.429729439 1.190964623 0.594585601 4.16
P 1.151 P-Os 2.291365606 2.637361812 1.316695162 5.75
0.505 WO; 1.261072614 0.63684167 0.317941339 2.52
Zn 0 ZnO 1.244751415 0 0 0.00
Cu 0 CuO 1.251800441 0 0 0.00
Rb 0.065 RbO, 1.374386334 0.089335112 0.044600293 0.32
Au 0.034 Auz0s 1.121843253 0.038142671 0.019042617 0.17
Cr 0 Cr,0;3 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0.024 SrO 1.182599863 0.028382397 0.014169828 0.12
S 0.239 SO; 1.997966567 0.477514009 0.238397471 1.19
Br 0 Br,Os 1.300330376 0 0 0.00
Th 0.181 Th,Os3 1.151009917 0.208332795 0.104009538 0.90
Total 100 200.3016255 99.999999987 499.25
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continuacéo...

ﬁ |;—L?C(1)C§ ?(;:) ) e(gi(g\jlgl Oxi Iiator % como oOxido Teor doe oxido e-lreer?lre_gteo
Elemento xido-elemento % g kg™
Si 90.676  SiO; 2.138930428  193.9496555 93.72799287 438.20
K 4.465 K20 1.204585443  5.378474004 2.599198085 21.58
Ca 2363  CaO 1.399186627  3.306277999 1.5977899 11.42
Mn 0.786  MnO: 1.582452947 1.243808016 0.601081908 3.80
Fe 0.566  Fex03 1.429729439  0.809226863 0.391066483 2.74
P 0.77  P20s 2.291365606  1.764351516 0.852639444 3.72
W 0.215 W03 1.261072614  0.271130612 0.131026415 1.04
Zn 0.043 ZnO 1.244751415  0.053524311 0.025866126 0.21
Cu 0.047 CuO 1.251800441  0.058834621 0.028432383 0.23
Rb 0.057  RbO: 1.374386334  0.078340021 0.037858551 0.28
Au 0.013  Auz0s 1.121843253  0.014583962 0.007047837 0.06
Cr 0 Cr0s 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0 Sro 1.182599863 0 0 0.00
S 0 SO; 1.997966567 0 0 0.00
Br 0 BrOs 1.300330376 0 0 0.00
Th 0  ThyOs 1.151009917 0 0 0.00
Total 100.001 206.9282074  100.000000006 483.26
_CCA12 l{;l'uec?(; ?02) ecs)g(\jlgl y Iiator % como 6xido Teor o(l)e oxido e-lreer%re_gfo
Elemento xido-elemento % g kg™
Si 81.047 SiO2 2.138930428  173.3538944 86.2419691 403.20
K 7.162 K20 1.204585443  8.627240944 4.291973073 35.63
Ca 2383  CaO 1.399186627  3.334261732 1.658764565 11.86
Mn 1.349  MnO: 1.582452947  2.134729025 1.062008069 6.71
Fe 3.662 FexO3 1.429729439  5.235669207 2.604697307 18.22
P 0.364  P20s 2.291365606  0.834057081 0.414935731 181
w 0139  WOs 1.261072614  0.175289093 0.087204713 0.69
Zn 0.063 ZnO 1.244751415  0.078419339 0.0390129 0.31
Cu 0 CuO 1.251800441 0 0 0.00
Rb 0 RDO; 1.374386334 0 0 0.00
Au 0.014  Auy0s 1.121843253  0.015705806 0.007813494 0.07
Cr 0 Cr0s 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0 Sro 1.182599863 0 0 0.00
S 0.659 SO, 1.997966567 1.316659968 0.655026232 3.28
Br 0 BrOs 1.300330376 0 0 0.00
Th 0  Th2Os 1.151009917 0 0 0.00
Al 2952  AlOs 1.889465004  5.577700691 2.774854827 14.69
Ti 0.156  TiO; 1.668033403  0.260213211 0.129453681 0.78
Ni 0.051 NiO 1.272515755  0.064898304 0.032286309 0.25
Total 100.001 201.0087388  99.999999998 497.50
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continuacéo...

CCA 13 A Fator Teor de 6xido Teor de
—_— l;f(;)(; noc/) e?si(c’;l(\j/; % como Oxido elemento
Elemento (%) Oxido-elemento % gkg*
Si 82.925 SiO; 2.138930428 177.3708057 88.20410868 412.37
K 8.65 K20 1.204585443 10.41966408 5.181558371 43.02
Ca 3.826 CaO 1.399186627 5.353288034 2.662117915 19.03
Mn 0.902 MnO. 1.582452947 1.427372558 0.709813116 4.49
Fe 1.46 Fe, 03 1.429729439 2.087404981 1.038038335 7.26
P 1.543 P20s 2.291365606 3.53557713 1.758194806 7.67
W 0.399 WO3 1.261072614 0.503167973 0.250218644 1.98
Zn 0.071 ZnO 1.244751415 0.08837735 0.043948864 0.35
Cu 0.051 CuO 1.251800441 0.063841822 0.031747677 0.25
Rb 0.033 RbO; 1.374386334 0.045354749 0.022554305 0.16
Au 0.024  Auy03 1.121843253 0.026924238 0.01338906 0.12
Cr 0.116 Cr203 1.461556658 0.169540572 0.084310239 0.58
Sr 0 SrO 1.182599863 0 0 0.00
S 0 SO, 1.997966567 0 0 0.00
Br 0 Br,O3 1.300330376 0 0 0.00
Th 0 ThyOs 1.151009917 0 0 0.00
Al 0 Al,O3 1.889465004 0 0 0.00
Ti 0 TiO2 1.668033403 0 0 0.00
Ni 0 NiO 1.272515755 0 0 0.00
Total 100 201.0913192 100.000000016 497.29
CCA 14 A Fator Teor de 6xido Teor de
Iz;ruec?(; ?0?) ecs)i(z!a(\j/gl _ % como Oxido elemento
Elemento 0 Oxido-elemento % g kg™
Si 87.591 SiO; 2.138930428 187.3510551 91.82790741 429.32
K 5.879 K20 1.204585443 7.081757821 3.471039974 28.82
Ca 3.226 CaO 1.399186627 4513776058 2.212374036 15.81
Mn 1.104 MnO. 1.582452947 1.747028053 0.856285171 541
Fe 1.326 Fe>03 1.429729439 1.895821237 0.929214393 6.50
P 0.299 P20s 2.291365606 0.685118316 0.335802653 1.47
W 0.398 WO3 1.261072614 0.5019069 0.246003741 1.95
n 0 Zn0O 1.244751415 0 0 0.00
Cu 0 CuO 1.251800441 0 0 0.00
Rb 0.036 RbO- 1.374386334 0.049477908 0.024251012 0.18
Au 0.019 Au03 1.121843253 0.021315022 0.010447306 0.09
Cr 0.104 Cr203 1.461556658 0.152001892 0.074501933 0.51
Sr 0.021 SrO 1.182599863 0.024834597 0.012172385 0.10
S 0 SO, 1.997966567 0 0 0.00
Br 0 Br.0O3 1.300330376 0 0 0.00
Th 0 ThyOs 1.151009917 0 0 0.00
Al 0 Al,O3 1.889465004 0 0 0.00
Ti 0 TiO2 1.668033403 0 0 0.00
Ni 0 NiO 1.272515755 0 0 0.00
Total 100.003 204.0240929 100.000000010 490.15
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continuacéo...

% |;—L?(;); ?(;:) ) e(')si(g\j/gl Oxi Iiator % como oOxido Teor doe oxido e-lreer?lre_gteo
Elemento xido-elemento % g kg™
Si 88.225 SiO2 2.138930428 188.707137 91.51960193 427.88
K 4.104 K20 1.204585443 4.943618659 2.397567039 19.90
Ca 3.041 CaO 1.399186627 4.254926532 2.063563618 14.75
Mn 1.048  MnO: 1.582452947 1.658410688 0.80429966 5.08
Fe 1.207  Fe20s 1.429729439 1.725683433 0.836925743 5.85
P 1.261 P20s 2.291365606 2.889412029 1.401313394 6.12
w 0.115 WO3 1.261072614 0.145023351 0.070333743 0.56
Zn 0.077 ZnO 1.244751415 0.095845859 0.046483535 0.37
Cu 0.046 CuO 1.251800441 0.05758282 0.027926643 0.22
Rb 0.03 RbO2 1.374386334 0.04123159 0.019996587 0.15
Au 0.016  Aux03 1.121843253 0.017949492 0.008705184 0.08
Cr 0 Cr0Os 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0 SrO 1.182599863 0 0 0.00
S 0.829 SO; 1.997966567 1.656314284 0.803282941 4.02
Br 0 BrOs 1.300330376 0 0 0.00
Tb 0 Th203 1.151009917 0 0 0.00
Al 0 AlOs 1.889465004 0 0 0.00
Ti 0 TiO: 1.668033403 0 0 0.00
Ni 0 NiO 1.272515755 0 0 0.00
Total 99.999 206.1931357 100.000000022 484.98
CCA 16 l;uec?(; ?02) ecs)g(\jlgl N liator % como éxida Teor (f]e 6xido e-ll-eer%re_gteo
Elemento xido-elemento % g kg™
Si 29.904 SiO; 2.138930428 63.96257552 39.08387249 182.73
K 10.793 K20 1.204585443 13.00109069 7.944223112 65.95
Ca 48.248 CaO 1.399186627 67.50795637 41.250252 294.82
Mn 2515  MnO: 1.582452947 3.979869162 2.431870474 15.37
Fe 2598 Fe203 1.429729439 3.714437083 2.269680109 15.87
P 3.63 P20s 2.291365606 8.317657149 5.082444677 22.18
W 0.09 WO3 1.261072614 0.113496535 0.069351243 0.55
Zn 0.175 ZnO 1.244751415 0.217831498 0.133104373 1.07
Cu 0.052 CuO 1.251800441 0.065093623 0.039774991 0.32
Rb 0.1 RbO2 1.374386334 0.137438633 0.08398089 0.61
Au 0 Aux0s 1.121843253 0 0 0.00
Cr 0 Cr0s 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0.617 SrOo 1.182599863 0.729664115 0.445856019 3.77
S 0.479 SO2 1.997966567 0.957025986 0.584783857 2.93
Br 0 BrOs 1.300330376 0 0 0.00
Tb 0 Th2O3 1.151009917 0 0 0.00
Al 0 AlO3 1.889465004 0 0 0.00
Ti 0.11 TiO2 1.668033403 0.183483674 0.112116382 0.67
Ni 0 NiO 1.272515755 0 0 0.00
Ba 0.687 BaO 1.11649483 0.767031948 0.468689365 4.20
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Total 99.998 163.654652 99.999999988 611.03
continuacéo...
ﬂ l;—f(;)(; ?02) ) e(')si(c’;\(\j/(()el Oxi Iiator % como oOxido Teor doe oxido e-lreer?lre_gteo
Elemento xido-elemento % g kg™
Si 78.707 SiO; 2.138930428 168.3487972 85.03595698 397.56
K 8.934 K20 1.204585443 10.76176635 5.43595865 45.13
Ca 5.673 CaO 1.399186627 7.937585734 4.009415037 28.66
Mn 2.043 MnO- 1.582452947 3.232951371 1.633020956 10.32
Fe 1.228 Fe03 1.429729439 1.755707752 0.886839059 6.20
P 1.003 P,0s 2.291365606 2.298239703 1.160881549 5.07
w 0.353 WO3 1.261072614 0.445158633 0.224857504 1.78
Zn 0.254 ZnO 1.244751415 0.316166859 0.159701476 1.28
Cu 0.943 CuO 1.251800441 1.180447816 0.596265084 4.76
Rb 0 RbO, 1.374386334 0 0 0.00
Au 0.029  Aux0Os 1.121843253 0.032533454 0.016433224 0.15
Cr 0 Cr0s 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0 SrO 1.182599863 0 0 0.00
S 0.833 SO, 1.997966567 1.66430615 0.840670492 4.21
Br 0 Br2Os 1.300330376 0 0 0.00
Tb 0 Th2O3 1.151009917 0 0 0.00
Al 0 AlO3 1.889465004 0 0 0.00
Ti 0 TiO2 1.668033403 0 0 0.00
Ni 0 NiO 1.272515755 0 0 0.00
Ba 0 BaO 1.11649483 0 0 0.00
Total 100 197.973661 100.000000007 505.12
CCA 18 l{;,—uec?(; ?02) ecs)g(\jlgl N Iiator % como éxida Teor o(l)e oxido e-lreer%re_gteo
Elemento xido-elemento % g kg™
Si 84.797 SiOz 2.138930428 181.3748835 88.64886405 414.45
K 4.532 K20 1.204585443 5.459181229 2.668231705 22.15
Ca 3.267 CaO 1.399186627 457114271 2.234193626 15.97
Mn 1.056 MnO- 1.582452947 1.671070312 0.816753026 5.16
Fe 1191 Fey03 1.429729439 1.702807762 0.832265035 5.82
P 0.801 P,0Os 2.291365606 1.83538385 0.89706298 3.91
w 0.245 WO3 1.261072614 0.30896279 0.151008783 1.20
Zn 0 Zn0O 1.244751415 0 0 0.00
Cu 0.042 CuO 1.251800441 0.052575619 0.025696881 0.21
Rb 0.033 RbO, 1.374386334 0.045354749 0.022167606 0.16
Au 0 AuOs3 1.121843253 0 0 0.00
Cr 0.077  Cry03 1.461556658 0.112539863 0.05500503 0.38
Sr 0.024 SrO 1.182599863 0.028382397 0.013872192 0.12
S 0 SO 1.997966567 0 0 0.00
Br 0 Br.Os 1.300330376 0 0 0.00
Tb 0 Th2O3 1.151009917 0 0 0.00
Al 3.936  AlO3 1.889465004 7.436934255 3.634879102 19.24
Ti 0 TiO> 1.668033403 0 0 0.00
Ni 0 NiO 1.272515755 0 0 0.00
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Ba 0 BaO 1.11649483 0 0 0.00
Total 100.001 204.599219 100.000000017 488.77
continuacéo...
ﬂ Teorno Oxido ) Fator % como 6xido Teor de oxido e-lreer?lregteo

Elemento laudo (%)  estavel  Oxido-elemento % g kg

Si 75.82 SiO2 2.138930428 162.173705 82.4439579 385.44
K 11.933 K20 1.204585443 14.37431809 7.307446515 60.66
Ca 3.15 CaO 1.399186627 4.407437874 2.24060135 16.01
Mn 2515  MnO: 1.582452947 3.979869162 2.023239005 12.79
Fe 2.726  Fey03 1.429729439 3.897442452 1.981335885 13.86
P 2.684 P20s 2.291365606 6.150025286 3.126477413 13.64
w 0.345 WO3 1.261072614 0.435070052 0.221175788 1.75
Zn 0.245 ZnO 1.244751415 0.304964097 0.155034055 1.25
Cu 0.091 CuO 1.251800441 0.11391384 0.057910176 0.46
Rb 0.078 RbO> 1.374386334 0.107202134 0.054498158 0.40
Au 0 Aux0s 1.121843253 0 0 0.00
Cr 0 Cr0s 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0 SrO 1.182599863 0 0 0.00
S 0.327 SO, 1.997966567 0.653335067 0.332134786 1.66
Br 0.085  Br203 1.300330376 0.110528082 0.056188964 0.43
Tb 0 Tbh2O3 1.151009917 0 0 0.00
Al 0 AlOs 1.889465004 0 0 0.00
Ti 0 TiO: 1.668033403 0 0 0.00
Ni 0 NiO 1.272515755 0 0 0.00
Ba 0 BaO 1.11649483 0 0 0.00
Total 99.999 196.7078112 99.999999994 508.36
CCA 20 l;uec?(; ?02) ecs)g(\jlgl N liator % como éxida Teor (f]e 6xido e-lrteer%re_g?o
Elemento xido-elemento % g kg™

Si 78.055 SiO; 2.138930428 166.9542146 84.14099784 393.38
K 7.564 K20 1.204585443 9.111484292 4.591973807 38.12
Ca 5.352 CaO 1.399186627 7.488446826 3.774001093 26.97
Mn 1.76  MnO: 1.582452947 2.785117187 1.403633564 8.87
Fe 3.61 Fex03 1.429729439 5.161323276 2.601185551 18.19
P 1.869 P20s 2.291365606 4.282562317 2.158310694 9.42
W 0.693 WOs3 1.261072614 0.873923321 0.440436802 3.49
Zn 0.136 ZnO 1.244751415 0.169286192 0.08531626 0.69
Cu 0.169 CuO 1.251800441 0.211554274 0.106618379 0.85
Rb 0.043 RbO2 1.374386334 0.059098612 0.029784311 0.22
Au 0 AuOs 1.121843253 0 0 0.00
Cr 0 Cr0s 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0.023 SrOo 1.182599863 0.027199797 0.013708058 0.12
S 0.268 SO2 1.997966567 0.53545504 0.269856748 1.35
Br 0 BrOs 1.300330376 0 0 0.00
Tb 0 Th2O3 1.151009917 0 0 0.00
Al 0 AlOs 1.889465004 0 0 0.00
Ti 0.457 TiO: 1.668033403 0.762291265 0.384176871 2.30
Ni 0 NiO 1.272515755 0 0 0.00
Ba 0 BaO 1.11649483 0 0 0.00

89



Total 99.999 198.421957 99.999999978 503.97
continuacéo...

CCA 21 l;f(;)(; ?0(/?)) ezi(g\j/gl | Fator % como éxida Teor de 6xido e-lrgr?wreafo
Elemento Oxido-elemento % g kg

Si 84.366 Sio2 2.138930428 180.4530045 89.44419066 418.17
K 9.225 K20 1.204585443 11.11230071 5.507975589 45.73
Ca 2.467 CaO 1.399186627 3.451793408 1.710932265 12.23
Mn 2.045 MnO2 1.582452947 3.236116277 1.604028717 10.14
Fe 0.684 Fe203 1.429729439 0.977934937 0.484727861 3.39
P 0.963 P205 2.291365606 2.206585078 1.093726408 4.77
W 0 WQO3 1.261072614 0 0 0.00
Zn 0.073 ZnO 1.244751415 0.090866853 0.045039495 0.36
Cu 0.057 CuO 1.251800441 0.071352625 0.03536698 0.28
Rb 0.048 RbO2 1.374386334 0.065970544 0.032699272 0.24
Au 0.043 Au203 1.121843253 0.04823926 0.0239105 0.21
Cr 0 Cr203 1.461556658 0 0 0.00
Sr 0 SrO 1.182599863 0 0 0.00
S 0 SO2 1.997966567 0 0 0.00
Br 0.027 Br203 1.300330376 0.03510892 0.017402254 0.13
Tb 0 Tbh203 1.151009917 0 0 0.00
Al 0 AI203 1.889465004 0 0 0.00
Ti 0 TiO2 1.668033403 0 0 0.00
Ni 0 NiO 1.272515755 0 0 0.00
Ba 0 BaO 1.11649483 0 0 0.00
Total 99.998 201.7492731 100.000000001 495.65
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Apéndice 5 - Teores totais de Ca , Mg, P, K e Si determinados nas 21 amostras de CCA pelos trés métodos de digestéo.

M 1® M 2 M3 M1 M 2 M3 M1 M2 M3 M1 M2 M3 M1 M2 M3
CCA Ca Mg P K Si
mg kg *
1 4745 4829 5251 964 877 995 1399 1153 1322 4895 7225 230
2 4406 4380 4435 874 882 893 1649 1615 3384 6748 7780 309
3 5197 4492 4901 900 617 877 1649 1464 2863 6218 8892 115
4 5762 5279 5718 964 953 963 2458 2281 2643 5425 7225 115
5 4067 4268 4668 2712 2777 2904 17026 14391 12090 12226 13760 295
6 3841 4043 4084 699 790 743 1339 957 5846 8865 9448 410
7 4519 4380 4785 1213 1976 1198 3037 2819 3524 6113 7409 309
8 4406 4268 4785 911 947 941 1539 832 5066 8467 11115 65
9 3389 3482 3734 1303 1711 1332 2018 2212 6405 6557 7806 554
10 4745 4492 4551 927 1072 952 1409 1229 6507 8336 8600 367
11 3615 3369 3618 795 1153 818 2048 1914 2911 4446 5954 338
12 4293 4043 4084 1181 1240 1214 1379 1363 6388 10003 10188 302
13 5649 5279 5602 1033 1072 1059 1928 2098 5507 9923 10559 122
14 6214 5615 6185 985 969 973 959 963 2863 7145 8336 108
15 4067 3482 3968 863 1169 861 2118 2090 2436 3334 4366 288
16 106649 106020 108764 11489 7942 11585 5575 5949 17841 28314 43348 58
17 2034 2134 2567 254 341 294 619 621 3643 4334 5689 417
18 5423 4829 5835 805 753 754 1169 957 2203 5160 6113 273
19 3502 3482 3384 826 769 781 2818 2985 7709 10055 11115 532
20 9716 9659 9919 1653 1705 1626 2778 3118 6626 9261 11671 58
21 4180 3594 4084 810 915 792 1948 2396 6846 7409 10559 230

W' Método 1 (M 1): sistema aberto, digestéo com acido nitrico-(HNO3) e acido perclérico (HCIO4) na proporcédo de 2:1; Método 2 (M 2): sistema aberto,
digestdo com peréxido de hidrogénio (H202), acido sulfurico (H2SO.) e mistura digestora (selenito de sddio , sulfato de sddio e sulfato de cobre Método 3 (M 3):
sistema fechado, mistura de acidos: acido nitrico, acido perclérico e acido fluoridrico (HF) na proporgao 4:2:1.



Apéndice 6 - Teores de Si, P, K, Ca e Mg nas 21 amostras de CCA extraidos pelo
seis métodos.

Métodos de extracdo

CCA M1 M2 M 3 M4 M5 M 6
deés?i‘f;da KCl 1M cg%c'\(zopﬂru Mehlich-1 ~ HCIO,LM  Mehlich-3
Si (mg kg™)™

1 96 227 207 34 26 569
2 360 564 434 81 68 728
3 303 504 366 79 58 758
4 236 432 261 77 36 714
5 35 75 94 12 72 677
6 461 624 496 96 103 841
7 295 554 375 98 30 836
8 401 585 433 84 83 965
9 748 1019 611 186 127 975
10 628 784 728 180 159 959
11 376 663 516 78 63 922
12 435 643 572 99 87 813
13 442 750 517 68 41 1178
14 321 571 532 47 51 963
15 208 462 452 51 26 818
16 81 198 1040 1106 811 927
17 53 104 235 26 23 721
18 117 283 260 94 41 743
19 221 530 519 35 12 742
20 408 599 462 212 66 829
21 403 559 385 215 151 735
5A 550 42 142 122 18 954

M meédia de trés repeticdes



continuagéo...
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Métodos de extracéo

CCA M1 M2 M3 M4 M5 M 6
e KCI 1 M cg.%cl\czopm?‘; Mehlich-1 ~ HCIO.LM  Mehlich-3
P (mg kg™
1 492 757 825 730 1415 1776
2 351 403 649 712 1485 1923
3 239 293 560 854 1754 2276
4 328 354 676 1159 2111 2913
5 9617 9916 7194 9056 10773 14036
6 432 483 675 635 1112 1458
7 527 557 911 1131 2106 2579
8 169 186 613 748 1451 1413
9 563 644 958 971 1797 2002
10 333 389 634 1093 1201 1413
11 573 640 757 1463 1487 1782
12 472 522 628 1276 1275 1603
13 352 371 945 1000 2133 2493
14 168 171 499 442 815 1121
15 766 1150 1265 1250 2352 2733
16 19 40 56 243 404 5051
17 163 163 144 156 1478 1840
18 332 338 414 881 1024 1241
19 1293 1420 1518 1292 2420 2749
20 656 690 721 798 1920 2030
21 973 1074 1234 938 1744 2030
5A 557 1459 311 1368 1676 1539

(1
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continuacgao...
Métodos de extracao

M1 M 2 M 3 M 4 M5 M 6
CCA | é%‘f:da KCl 1M cg%c'\(zopﬂru Mehlich-1  HCI0.IM  Mehlich-3
K (mg kg™
1 500 712 595 619 915
2 2051 3509 3341 3305 3383
3 1254 2590 2530 2423 2862
4 1225 2250 2341 2277 2633
5 6747 9381 7914 8764 11190
6 2088 3942 3990 3216 5366
7 1776 3024 3030 2355 3183
8 1226 2487 2300 1867 2626
9 2995 5346 5181 4281 6193
10 2588 5428 5182 4369 6023
11 1538 2611 2436 2066 2904
12 2835 5336 4803 4243 5795
13 1711 3643 3491 2818 3661
14 892 1868 1771 1290 2069
15 1479 2064 2149 1489 2326
16 5960 9969 7914 8564 10817
17 718 3416 2975 3052 3596
18 826 1331 1732 881 1384
19 1784 1754 1204 1751 1791
20 3075 5346 5992 5863 5851
21 3525 5057 4951 4528 5794
5A 1840 870 591 2612 1730

@ média de trés reoeticdes
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continuagéo...

Métodos de extracéo

M1 M2 M3 M4 M5 M 6
CCA eA;%iT;da KCl1 M cg.%cl\czopm?‘; Mehlich-1 ~ HCIO.IM  Mehlich-3
Ca (mg kg™)®

1 120 427 608 1359 1706 2152
39 227 492 2024 1946 2352

3 21 172 438 2333 2361 2533
4 14 139 565 2877 2748 2757
5 517 1148 784 2744 2241 1633
6 15 209 386 1216 1300 1770
7 36 239 485 2366 2137 2293
8 24 155 580 2204 2169 2546
9 54 640 1132 3141 3209 3561
10 27 385 877 2610 2739 3104
11 57 340 517 1383 1641 2107
12 28 381 652 2097 2002 2426
13 17 244 979 2671 3184 3566
14 16 143 533 1034 1219 1822
15 111 742 1119 2611 2574 3073
16 244 802 5985 28011 39887 96493
17 49 496 439 921 948 1465
18 46 369 376 1249 1497 1829
19 69 270 395 1230 1517 1642
20 73 488 843 3967 3926 3317
21 28 155 315 803 901 1316
5A 21 92 946 1246 976 1013

(1

) média de trés repeticbes



continuacgao...

Métodos de extracdo
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M1 M2 M3 M4 M5 M 6
CCA | e’i%ﬁ*:da KCI 1 M cg.%cl\czopm?‘; Mehlich-1 ~ HCIOIM  Mehlich-3
Mg (mg kg™)®

1 168 315 287 476 422 564
2 53 266 365 702 663 750
3 43 194 295 735 656 844
4 38 227 326 904 782 873
5 1557 1740 1503 2277 1722 1298
6 42 174 262 639 492 734
7 132 320 616 1030 839 1148
8 35 218 249 481 407 514
9 95 408 800 1363 1254 1398
10 45 285 592 883 753 989
11 121 325 495 838 654 1019
12 86 401 540 900 707 976
13 18 158 306 737 239 970
14 28 111 195 336 290 431
15 152 250 555 830 746 1050
16 232 635 465 6969 6641 3151
17 27 116 144 245 232 313
18 53 177 193 270 273 375
19 133 276 372 753 673 855
20 189 534 724 1036 505 1080
21 62 135 232 387 312 495
5A 164 112 782 283 308 904

(1
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Apéndice 7 — Efeito das 21 CCA incorporadas ao solo no crescimento das plantas,
em cada bloco, apés 40 dias de cultivo, (C; a Cy;), adubagédo recomendada
(ARzz) e solo (823).

@

@

3 (©)

CisR; C4R; C4R3

®) (6)

C5R1 CGRZ C6R3

(7) 8)

9) (10)

CoR; CoR,  CoRs



(11

(13)

(15)

an

(19)

CllRl

C17R1

VC11R2

C17R2

ClQRZ

CuRs

C17R3

C19R3

(12)

(14

(16)

(18)

(20)

C14R1

C18R1

CZORl

C14R2

C18R2

CZORZ

C14R3

ClBRS

T20R3
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(21)

(23)

SZSRl

SZSRZ

SZ3R3

(22)

AR2:R;

AR2;R;

AR2,B3
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