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Introdução 

 

A análise e caracterização química e físico- química 

dos diversos tipos de amostras da indústria de óleo, 

permite o acompanhamento dos estudos de 

otimização das condições operacionais dos 

processos pertinentes às áreas de exploração, 

produção, refino e abastecimento. 

Este trabalho tem como objetivo o estudo de uma 

nova metodologia de digestão de amostras de óleo 

visando reduzir o tempo de análise na determinação 

de metais. A digestão da amostra de óleo é 

realizada em mufla com aquecimento por 

microondas seguindo uma programação de 

patamares crescentes de temperaturas. As 

amostras são retomadas em meio ácido e a 

determinação de metais é realizada por 

espectrometria de absorção atômica por chama.  

Resultados e Discussão 

 

Para avaliar o novo método proposto foram 

escolhidos para estudo os elementos Ni e V, para os 

quais se dispunha de amostra de referência (ASTM), 

além de serem os principais elementos utilizados na 

caracterização do óleo. As amostras foram 

preparadas em triplicata e as médias dos resultados 

obtidos são apresentadas na tabela 1. Os resultados 

obtidos foram avaliados estatisticamente por dois 

métodos diferentes. O primeiro, utilizando a 

distribuição de Student para o cálculo do intervalo de 

confiança (Z), no qual o valor de referência deve 

estar contido no intervalo de confiança calculado 

para cada conjunto de dados (tabela 1). No 

segundo, utilizou-se o teste T, onde se estabelece 

um teste de hipótese nula. Neste teste, o Tcal, dado 

pela equação: |Tcal| = |  - 0| * √n/s, onde, s = desvio 

padrão,  = média das replicatas, 0 = valor ASTM e 

n = nº de replicatas, é comparado com o Tcrítico 

(tabela 2). 

 

 

 

 

 

Tabela 1: Média dos resultados de Ni e V 

 

Elemento Ni (mg/Kg) V (mg/Kg) 

Valor 
ASTM 

58 206 

 ± Z 62 ± 4 210 ± 13 

     Z - intervalo de confiança calculado,  - média das 

concentrações obtidas  

Os valores de referência das concentrações de Ni e 

V estão contidos nos respectivos intervalos de 

confiança obtidos. Portanto, pode-se afirmar que os 

valores encontrados para os analitos estudados são 

estatisticamente iguais aos respectivos valores de 

referência.  
 
Tabela 2: Valores de T calculado e crítico 

 

O mesmo pode ser verificado quando a comparação 

dos resultados é feita através do teste t, onde o tcal 

em modulo é menor que o Tcrítico.  Assim, a hipótese 

nula é aceita, demonstrando que  é 

estatisticamente igual ao valor de referência. 

Conclusões 

O método digestão desenvolvido pode ser 

eficientemente utilizado no preparo de amostras de 

óleo para determinação de Ni e V, visto que reduz 

significativamente o tempo analítico. Outros analitos 

estão sendo estudados em continuidade a este 

trabalho. 
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Elemento Ni V 

|Tcal| 2,9 1,3 

Tcritico 4,3 


