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O preparo de amostras frequentemente envolve uma etapa de diminuicao de
particulas visando garantir homogeneidade e velocidade de decomposicao. Por sua
vez, a etapa de decomposicao geralmente € executada recorrendo-se a alguma fonte
externa de calor para promoc¢ao de reacoes quimicas.

Neste trabalho investigou-se o emprego combinado de moagem criogénica e
aquecimento assistido por infra-vermelho como alternativas para o preparo de amostras
de cereais matinais contendo fibras e frutas secas com composicao variada e diferentes
tamanhos de particula.

A moagem criogénica foi realizada em moinho Spex utilizando nitrogénio liquido
para congelamento das amostras. O programa de moagem foi desenvolvido em 4 min
envolvendo congelamento e moagem de 1,0 g amostra. Apés a moagem, as amostras
foram submetidas a radiacao infra-vermelho em meio oxidante em um sistema
contendo 3 lampadas (15 V, 150 W, Osram) ligadas em série. A decomposicao de 250
mg de amostra assistida por radiacao infra-vermelho foi conduzida em meio de HNO; e
H.O» na proporcao de 2:1 v/v. O aquecimento foi promovido durante 180 s. A

determinacao de Fe, Mn e Zn foi feita por espectrometria de absorcao atomica com

chama (Varian). Os resultados obtidos foram comparados com agueles gerados com

tratamento de amostras assistida por microondas em recipientes fechados (Ethos
1600, Milestone).

A pesagem direta das amostras e posterior decomposicao confirmaram que,
apesar da eficacia do processo de decomposicao mesmo para particulas maiores, a
representatividade da amostragem foi prejudicada devido a heterogeneidade da
amostra. Nesse caso os desvios padrao relativos (rsd) foram de até 70%. Os
resultados obtidos com a etapa prévia de moagem criogénica seguida por
decompaos.-ao assistida por microondas ou por infra-vermelho foram coincidentes para
Fe, Mn e Zn. Nesse caso, os valores de rsd foram inferiores a 4,0%. Para uma das
amostras ocorreu perda de Zn por volatilizacdo no procedimento com radiacao infra-
vermelho, provavelmente devido a um super-aquecimento localizado e ao tipo de frasco
empregado. Quando comparada a outros procedimentos de reducao de tamanho de
particulas, tais como moinho de bolas e agitacao em alta velocidade (20.000 rpm). o
procedimento de moagem criogénica se mostrou mais efetivo e rapido.
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