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RESUMO

Este trabalho apresenta as metodologias desenvolvidas para análise química de alumina de elevada pureza na forma de pós e de corpos sinterizados, que foram fundamentais para o desenvolvimento tecnológico de tubos de alumina translúcida. Serão abordadas as metodologias para a determinação das impurezas por espectrometria de plasma - ICP e espectrofotometria de absorção atômica, a descrição da preparação de amostra e as considerações importantes que ocorreram durante o desenvolvimento. Os resultados de análise química auxiliaram no desenvolvimento de rotas de síntese de pós e na quantificação dos aditivos empregados no processamento, assim como na detecção das contaminações ocorridas durante este processamento. 
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INTRODUÇÃO

O óxido de alumínio de alta pureza é utilizado principalmente como material cerâmico translúcido. Impurezas associadas com a matéria prima da alumina afetam significativamente no resultado da microestrutura e na qualidade dos produtos. Portanto, a determinação das impurezas em óxido de alumínio é muito importante para o desenvolvimento e produção deste material. As técnicas de espectrometria de plasma-ICP e espectrofotometria de absorção atômica são utilizadas para análise de alumina de elevada pureza (1,2). 


O espectrômetro de plasma (3) é constituído basicamente por um sistema de introdução de amostra, uma fonte de excitação, um sistema óptico e um sistema de controle e aquisição de dados. É capaz de determinar quantitativamente cada um dos elementos que compõe uma amostra, desde níveis de subtraços e traços até macroelementos. O plasma é formado por um fluxo de argônio gasoso fluindo em uma tocha de quartzo, cujo topo é envolvido por uma bobina de indução eletromagnética. Uma descarga de elétrons provoca a ionização inicial do argônio, que é mantido nesse estado enquanto interage com as linhas de força do campo eletromagnético. A alta energia cinética obtida gera temperaturas da ordem de 10.000K, que é mais do que suficiente para atomizar praticamente todos os compostos e excitar os átomos livres para suas subsequentes emissões. O plasma assim obtido é chamado plasma induzido em argônio ou 'Inductively Coupled Plasma' (ICP). A alta temperatura e o longo tempo de residência das espécies químicas da amostra no plasma, em atmosfera inerte, não permitem a princípio a ocorrência de interferências de vaporização do solvente, fazendo com que o grau de atomização real seja completo. A atmosfera inerte, por sua vez, reduz drasticamente a probabilidade de reações dos átomos livres com oxigênio e/ou carbono para formarem monóxidos e/ou carbetos metálicos. Não apresentando interferências significativas de matriz, os átomos comportam-se como espécies radiantes independentes. Os sistemas ópticos em geral são compostos de fenda de entrada, rede de difração e fenda de saída. As emissões provenientes do plasma são primariamente filtradas pela fenda de entrada e focadas na rede de difração. A finalidade da rede de difração é decompor estas radiações em comprimentos de onda distintos, originários de transições eletrônicas características de cada átomo ou íon da amostra. Para identificar as emissões de cada elemento da amostra são utilizados os sistemas ópticos simultâneo ou seqüencial. No sistema simultâneo as radiações encontram-se distribuídas ao longo de um círculo (Círculo de Rowland), onde são instalados as fendas de saída e os sensores fotoelétricos, tantos quanto são os elementos que se deseja analisar. No sistema seqüencial as radiações decompostas pela rede de difração são desviadas por espelhos ou placas refratoras até que o comprimento de onda do elemento coincida com a fenda de saída e o sensor fotoelétrico. Para todos os elementos escolhidos, a movimentação dos componentes ópticos se repete e a análise se processa elemento a elemento. A espectrometria de plasma-ICP apresenta alta sensibilidade e altos níveis de precisão e exatidão com baixo consumo de amostra e é capaz de analisar vários elementos em tempo mínimo, resultando em ótima relação custo/benefício para análise de diversas determinações por amostra.

A espectrofotometria de absorção atômica é uma técnica analítica que se baseia na absorção de radiação na região espectral que corresponde à faixa de comprimentos de onda de 1900 a 8600Å. Permite determinar quantitativamente em torno de 65 elementos, a grande maioria numa faixa de concentração de 1 a 10mg/L, incluindo todos os metais e semi-metais e exclui elementos como enxofre, halogênios e outros, cujas raias de ressonância apresentam comprimentos de onda menores que 1900Å ou maiores que 8600Å. É considerada uma técnica analítica bastante específica e é aplicável a qualquer tipo de material que possa ser colocado em solução. Na espectrofotometria de absorção atômica-AA, a radiação produzida por uma fonte externa passa através da chama, onde átomos do elemento a ser analisado encontram-se no estado fundamental. Estes absorvem a radiação e são excitados a um nível de maior energia, retornando em seguida ao estado fundamental. A radiação não absorvida passa através do monocromador, que isola a linha espectral desejada e a envia ao detector que converte sinal luminoso em sinal elétrico, que é a seguir, amplificado e medido ou registrado. A absorção da radiação emitida pela fonte depende da população dos átomos no estado fundamental, que é proporcional à concentração do elemento na solução vaporizada na chama. A absorção é medida pela diferença entre o sinal luminoso transmitido na presença e na ausência do elemento de interesse.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

Foram utilizados os seguintes reagentes e soluções padrão:

-ácido clorídrico (Suprapur) (1+1), (1+4) e (1+9) e ácido sulfúrico (Suprapur) (1+1), (1+3), (1+9), (1+180) para dissolução da amostra;

-solução de alumínio (10,6g/L de Al = 20,0g/L de Al2O3) para matrizar as soluções padrão;

-soluções padrão de 1000mg/L de silício (Si), titânio (Ti), ferro (Fe), cálcio (Ca), magnésio (Mg), sódio (Na), potássio (K), cromo (Cr), manganês (Mn), vanádio (V), ítrio (Y), zircônio (Zr), zinco (Zn) e gálio (Ga);

-soluções padrão misto contendo Si, Ti, Fe, Ca, Mg, Cr, Mn, V, Y, Zr, Zn e Ga em concentrações de 0, 0,5, 1,0, e 2,5mg/L acidificadas com ácido sulfúrico (1+180) e matrizadas com alumínio para obter uma concentração de 10g/L em Al2O3;

-soluções padrão misto contendo Na e K em concentrações de 0, 0,25, 0,5 e 0,75mg/L acidificadas com ácido sulfúrico (1+180) e matrizadas com alumínio para obter uma concentração de 10g/L em Al2O3.

Foram utilizados os seguintes equipamentos e acessórios: 

-Espectrofotômetro de Absorção Atômica Shimadzu AA 670;

-Espectrômetro de Plasma ICP-Seiko SPS 1700R;

-bombas de teflon Sanai Kagk HU-50 para digestão das amostras.

O procedimento de preparação da amostra baseou-se na dissolução da alumina em bomba de teflon, em presença de ácido sulfúrico, sob pressão e temperatura de 230ºC, conforme o fluxograma da Figura 1. 

Secar a amostra a 110ºC por duas horas
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Colocar no recipiente de teflon e na bomba de digestão a 230ºC 
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Adicionar HCl (1+1) 
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Transferir para balão volumétrico de 100 mL e ajustar o volume com água deionizada
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Figura 1: Fluxograma para análise de impurezas em alumina.

As condições de operação do espectrômetro de plasma-ICP e a definição do melhor comprimento de onda estão listados na Tabela I. Estes comprimentos de onda foram selecionados considerando o atlas de interferência espectral do ICP (4,5), a sensibilidade do elemento, a presença de elementos interferentes e o 'background' por varredura do espectro. Este procedimento foi realizado com a solução da amostra, a solução padrão do elemento a ser analisado e o branco matrizados com concentrações semelhantes de alumínio presente na amostra. Para análise das impurezas em amostras de óxido de alumínio, os gráficos de calibração foram construídos com as soluções-padrão misto dos elementos em concentrações de 0, 0,25, 0,5, 1,0 e 2,5mg/L, acidificadas com ácido sulfúrico (1+180) e matrizadas com alumínio para obter uma concentração de 10g/L em Al2O3.

O espectrofotômetro de absorção atômica-AA foi utilizado para análise de sódio e potássio em comprimentos de onda de 589,0 e 766,5nm, respectivamente.

Tabela I: Condições de operação e linhas analíticas (comprimentos de onda) utilizados no Espectrômetro de Plasma-ICP. 

Condições de operação
Linhas analíticas (()

Potência de R.F. 
1,3 kW
Si
251,61   nm
Ga
294,364 nm

Vazão de gás de plasma
16 L/min
Ti
334,941 nm
Mn
259,373 nm

Vazão de gás auxiliar
0,5 L/min
Fe
238,204 nm
V
292,402 nm

Vazão de gás de arraste
2kg/cm2
Ca
303,366 nm
Y
371,030 nm

Altura de observação
12mm acima da bobina
Mg
279,553 nm
Zr
343,823 nm



Cr
267,716 nm
Zn
202,548 nm

RESULTADOS E DISCUSSÃO


Os pós de alumina para produção de materiais translúcidos requerem, em geral, pureza superior a 99,9%. O estudo para obtenção de alumina com esta pureza foi conduzido a partir do alúmen de amônio (sulfato duplo de alumínio e amônio). Este precursor foi preparado utilizando-se o sulfato de alumínio sintetizado a partir de hidróxido de alumínio de grau comercial solubilizado em ácido sulfúrico. À solução obtida, incorporou-se o sulfato de amônio, que por resfriamento produziu o sal alúmen de amônio. A purificação deste sal foi realizada por sucessivas re-solubilização e recristalização. O sal, posteriormente, foi desidratado e calcinado a 1200ºC para obtenção da alumina. O nível de pureza é um dos parâmetros mais significativos em cerâmica avançada para um bom desempenho na etapa de processamento dos corpos-de-prova. Neste sentido, as análises químicas contribuíram para o monitoramento do processo de síntese de alumina. 


As análises químicas das impurezas foram inicialmente realizadas em amostras de sal alúmen de amônio dissolvidas em meio ácido. Os resultados individuais, no entanto, foram equivalentes em todos os ciclos de cristalização e recristalização, impossibilitando uma avaliação da eficiência do processo de purificação (os resultados obtidos em mg/L foram SiO2<10, TiO2<2, Fe2O3<7, Na2O<4 e K2O<3). Isto ocorreu porque as concentrações das impurezas foram baixas em relação à massa do sal. A transformação do sal em alumina leva à diminuição de massa em 89%.


Devido a esta dificuldade, optou-se pelas análises a partir da alumina obtida pela desidratação em forno microondas seguida de calcinação em forno mufla a 1000ºC de amostras de alúmen de amônio. Desta forma esperou-se poder aumentar a sensibilidade de detecção dos elementos em ICP e AA. Com base nos resultados, as amostras do alúmen de amônio, obtidas em diferentes níveis de concentração de solução, foram submetidas a primeira e segunda recristalização, nas mesmas condições operacionais, em vista da necessidade de se atingir o grau de pureza. Os resultados mostraram que os óxidos de Ti, Cr, Mn, V, Zr, Ni e Cu mantiveram-se, dentro das condições de sensibilidade do equipamento, individualmente em valores menores que 5mg/L. Os óxidos dos elementos Si, Fe, Ca, Mg, Na, K, Zn e Ga, nas condições experimentais testadas, mostraram reduções significativas de seus teores. Vale ressaltar que os teores de Mg, Fe e Ca mantiveram-se em torno de 3 a 4mg/L, enquanto que os teores de Na, K e Zn variaram de acordo com o grau de saturação empregada. A análise global dos resultados indica que a pureza obtida neste estudo foi da ordem de 99,97% para todos os casos de saturação. Um exemplo mostrando o efeito das etapas de cristalização e recristalização na purificação do alúmen de amônio é apresentado na Tabela II.


A rota usual de produção de corpos de alumina translúcida, que é aplicado principalmente em lâmpadas de sódio, envolve basicamente a sinterização, em temperaturas variando entre 1700 e 1900(C em atmosfera de hidrogênio ou vácuo, de corpos conformados de pó de alumina de elevada pureza com aditivos de sinterização, como MgO, Y2O3, La2O3, ZrO2, HfO2 e CaO, que são adicionados em baixos teores variando entre dezenas e milhares de mg/L. O sucesso para produção de corpos de alumina translúcida com boas propriedades ópticas e mecânicas depende, entre outros, da otimização dos teores de aditivos e do controle rígido para se evitar a contaminação da alumina por impurezas durante todas as etapas de processamento.


Para o desenvolvimento da alumina translúcida foram preparados manualmente grânulos com diferentes composições de aditivos envolvendo as etapas de: i) mistura manual de 100g de um pó de alumina comercial 99,99% (Showa Denko UA-5105) com soluções de nitratos de Mg e Y de grau reagente e soluções de PVA e PEG; ii) secagem da massa em estufa; iii) cominuição manual; iv) classificação granulométrica por peneiramento na faixa -30 +325 mesh. A preparação dos grânulos foi realizada dentro de uma sala limpa classe 100.000. A Tabela III apresenta os valores objetivados e os resultados de ICP de dois grânulos de alumina produzidos por esta rota.

Tabela II: Resultados das análises químicas das impurezas em pó de alumina derivado do hidróxido de alumínio comercial e derivado do alúmen de amônio cristalizado em (C=120g/L. Valores em mg/L. 

Composto
Alumina de

Al(OH)
Cristalização
1a Recristalização
2a Recristalização

SiO2
98
16
14
12

TiO2
10
<5
<5
<5

Fe2O3
168
25
4
4

CaO
209
16
6
3

MgO
3
4
4
3

Na2O
1540
130
16
10

K2O
100
90
70
60

Cr2O3
<5
<5
<5
<5

MnO
6
<5
<5
<5

V2O5
<5
<5
<5
<5

ZrO2
54
<5
<5
<5

ZnO
10000
2000
25
7

Ga2O3
24
18
14
9

NiO
<5
<5
<5
<5

CuO
<5
<5
<5
<5

P2O5*
9461
1191
114
114


Nota:  * determinado por colorimetria (azul de molibdênio).

Tabela III: Teores nominais e teores obtidos por ICP de dois grânulos de alumina produzidos manualmente. Valores em mg/L.

Grânulo
Teor
MgO
Y2O3
CaO
SiO2
Fe2O3
Cr2O3

I
Nominal
600







Obtido
594
nd
191
21
22
6

II
Nominal
300
200






Obtido
279
210
101
23
21
8

Nota: nd - não detectado; 

Zr, Zn, Ti, Mn, Ga, V, Mo e W também foram analisados e não foram detectados.


A Tabela III mostra que os teores detectados de MgO e/ou Y2O3 foram próximos dos valores objetivados. Entretanto, foram observados teores elevados de CaO e também teores não desprezíveis de SiO2 e Fe2O3. Os teores destes óxidos no pó de alumina de partida foram bem abaixo dos detectados nos grânulos (em mg/L, 1,5 de CaO, 11,0 de SiO2, 4,5 de Fe2O3 e 1,0 de Cr2O3). Assim, estes óxidos devem ter sido introduzidos durante a preparação do grânulo. A contaminação por Fe2O3 deve ter ocorrido durante o peneiramento com a peneira de 325 mesh, confeccionada de aço inoxidável (a peneira de 30 mesh é confeccionada de madeira e tela de plástico). A presença de Cr2O3 corrobora esta afirmação (as razões entre os teores detectados de Cr e Fe são próximas às esperadas em um aço inoxidável). A eliminação da peneira de aço inoxidável da rota de processamento levou à produção de grânulos de alumina com teor de Fe2O3 inferior a 5mg/L (Cr deixou de ser detectado). Após uma investigação das possíveis causas da fonte de contaminação de CaO, levantou-se a possibilidade da luva cirúrgica utilizada na etapa de mistura manual do pó de alumina ser a responsável pela presença deste óxido. A preparação em pequena escala dentro de um bequer, onde se substituiu a etapa de mistura manual por mistura com um bastão, produziu um grânulo com teor de CaO ao redor de 1,5mg/L. A análise química da cinza da luva cirúrgica por AA apresentou teores de 1,8% de CaO e de 0,01% de SiO2 (a fração em peso da cinza obtida por perda ao fogo foi de 0,21%). A substituição da luva cirúrgica por uma luva transparente (teor de cinza de 0,12%) na etapa de mistura possibilitou a produção de grânulos de alumina com teor de CaO inferior a 5mg/L. O teor de SiO2 foi em geral diminuído para um teor inferior a 10mg/L, mas alguns grânulos preparados posteriormente apresentaram teores variando entre 10 e 20mg/L. Os níveis de impurezas detectados nos grânulos produzidos manualmente após as alterações na rota de processamento foram considerados satisfatórios para a continuação do desenvolvimento de corpos sinterizados de alumina translúcida de forma controlada. A análise química foi fundamental para as correções introduzidas na rota de processamento.


Durante o desenvolvimento de preparação manual do grânulo pela rota descrita acima, outro fato de relevância foi constatado, no intuito de maximizar o rendimento de produção dos grânulos, optou-se pela análise química do material retido na peneira de 35 mesh, pois acreditava-se não haver diferença de composição com os grânulos classificados abaixo de 35 mesh. Os resultados da análise química do pó granulado acima de 35 mesh não apresentaram, entretanto, coerência com as composições objetivadas, o que levou à realização da análise química dos grânulos inferiores a 35 mesh. Esta última análise apresentou resultados coerentes e mostrou que o material com granulometria superior a 35 mesh apresentava, neste caso, concentrações mais elevadas de aditivo (MgO) e de impurezas, como pode ser observado nos exemplos apresentados na Tabela IV. Com este resultado, estabeleceu-se a realização da análise química nos grânulos com granulometria inferior a 35 mesh.

Tabela IV: Teores nominais e teores analisados por ICP e AA de dois grânulos de alumina com duas granulometrias produzidos manualmente. Valores em mg/L.


Grânulo III
Grânulo IV


Nominal
> 35 mesh
< 35 mesh
Nominal
> 35 mesh
< 35 mesh

MgO
300
515
275
200
479
176

Y2O3

6
7

4
4

CaO

401
262

99
42

Na2O

40
30

50
20

SiO2

<10
19

10
<10

Fe2O3

4
<3

8
<3

K2O

20
10

<10
<10

ZrO2

4
4

nd
nd

ZnO

3
3

3
2

Ga2O3

3
nd

2
nd

Nota: nd - não detectado; 

Ti, Cr, Mn, V, Mo e W também foram analisados e não foram detectados.


A segunda etapa de preparação dos grânulos de alumina envolveu um atomizador ('spray dryer'). A Tabela V apresenta os valores objetivados e os resultados da análise por ICP e AA de um grânulo de alumina produzido por atomização. Os resultados mostraram novamente presença de Fe e Cr, que devem ter sido introduzidos pelo desgaste das partes do atomizador que tiveram contato com a suspensão de alumina, confeccionados de aço inoxidável. Outra impureza que se destacou foi o Na, cuja fonte de contaminação ainda não foi detectada. 


Os resultados apresentados acima mostram o quão difícil é evitar a contaminação durante o processamento de materiais de elevada pureza e portanto o quanto é importante o estabelecimento de metodologias de análises químicas de materiais cerâmicos avançados para detecção, minimização e controle das impurezas.

Tabela V: Teores nominais e teores analisados por ICP e AA de um grânulo de alumina produzido por atomização. Valores em mg/L.

Grânulo
Teor
MgO
Y2O3
CaO
SiO2
Fe2O3
Cr2O3
Na2O
K2O

V
Nominal
300
100








  Obtido
305
102
13
25
41
6
63
<10

Nota: Ti, Mn, V, Zr, Zn e Ga também foram analisados e não foram detectados.


O desenvolvimento de uma metodologia de análise química de corpos sinterizados de alumina translúcida envolveu dispendiosas tentativas. A Tabela VI apresenta as composições químicas de um grânulo de alumina de partida e dos corpos sinterizados de alumina translúcida produzidos a partir deste grânulo nas sucessivas tentativas de análise. Na primeira tentativa foram analisados corpos sinterizados na forma de disco (diâmetro de ~12mm e espessura de ~3mm), que apresentaram teor elevadíssimo de SiO2, teores elevados de CaO e Fe2O3 e teores não desprezíveis de Cr2O3, TiO2 e ZrO2. Possíveis contaminações durante o processamento foram levantadas, mas análises microestrutural e óptica (transmitância) não indicaram presença de impurezas em quantidades tão elevadas quanto as detectadas. A digestão direta de um corpo sinterizado em bomba de teflon é inviável devido a sua lenta cinética de dissolução. Assim é necessária uma moagem prévia para pulverizar a amostra. Nesta primeira tentativa houve grande dificuldade de moagem das amostras utilizando um almofariz de ágata devido à geometria dos corpos e elevada dureza intrínseca da alumina. Com base nesta constatação, levantou-se a hipótese de que a contaminação poderia ter ocorrido nesta etapa de preparação. Assim, realizou-se a segunda tentativa de análise química de corpos sinterizados de alumina translúcida na forma de disco objetivando minimizar a contaminação durante a moagem das amostras. Para tanto, os corpos foram aquecidos a 1000(C por 10 a 20mins. dentro de um cadinho de Pt e submetidos a um choque térmico pelo resfriamento brusco em água gelada seguido de moagem em almofariz de alta alumina (>95%), onde foram separadas as partículas finas e grossas. Apesar dos níveis de contaminação terem diminuído em relação à primeira tentativa, observaram-se ainda teores elevados de Si, Ca, Na e Fe na análise das partículas finas (Tabela VI), indicando novamente contaminação durante a moagem, apesar de se ter utilizado um almofariz de alta alumina. Apesar dos resultados das partículas grossas terem sido relativamente compatíveis com a composição do grânulo de partida, não seria prudente assumir os resultados de uma parte do material como sendo a análise deste. Para suplantar este inconveniente foram produzidos um almofariz e um pistilo de alumina de elevada pureza dopada com MgO para moagem de corpos sinterizados de alumina translúcida. Também para facilitar a moagem, foram analisados corpos na forma de tubos. Com esta metodologia foi possível obter resultados satisfatórios de análise química de corpos sinterizados de alumina translúcida (Tentativa 3 na Tabela VI). O menor teor de MgO no corpo sinterizado em relação ao grânulo de partida se deve à evaporação deste óxido durante a sinterização (6).

Tabela VI: Teores analisados por ICP e AA de um grânulo de alumina e dos corpos sinterizados de alumina translúcida produzidos a partir deste grânulo nas sucessivas tentativas de análise. Valores em mg/L.

Composto
Grânulo de alumina
Corpos Sinterizados de Alumina Translúcida



Tentativa 1
Tentativa 2
Tentativa 3




Fino
Grosso


MgO
687
522
575
434
468

SiO2
<10
1060
102
18
12

CaO
<2
74
53
9
2

Na2O
130
na
32
<10
na

Fe2O3
<3
85
32
9
14

Cr2O3
nd
13
8
2
3

K2O
<10
na
<10
<10
na

TiO2
nd
14
nd
nd
nd

ZnO
nd
nd
nd
nd
nd

Ga2O3
nd
na
nd
nd
nd

Y2O3
nd
nd
nd
nd
nd

ZrO2
nd
16
nd
nd
nd

MnO
nd
nd
nd
nd
nd

V2O5
nd
nd
nd
nd
nd

Nota: nd - não detectado;   na - não analisado.

SUMÁRIO E CONCLUSÕES


O método descrito neste trabalho baseou-se na dissolução da alumina em bomba de teflon, em presença de ácido sulfúrico, sob pressão e temperatura de 230ºC. A determinação das impurezas como Si, Ti, Fe, Ca, Mg, Cr, Mn, V, Y, Zr, Zn e Ga foi feita por espectrometria de plasma ICP e Na e K por espectrofotometria de absorção atômica. As leituras das amostras foram comparadas com as das soluções padrão dos diversos elementos matrizados com concentrações semelhantes de alumínio e calculados as concentrações das impurezas. As análises químicas auxiliaram no desenvolvimento do processo de síntese de pós de alumina de elevada pureza, como meio de verificação da eficiência das etapas de purificação, e no desenvolvimento do processo de produção de corpos sinterizados de alumina translúcida, como meio de verificação dos teores de aditivos e de contaminações em diversas etapas do processo.


A análise direta do sal alúmen de amônio, precursor do pó de alumina, se mostrou inviável devido às concentrações das impurezas estarem abaixo do limite de detecção das técnicas analíticas empregadas. A solução foi analisar o pó de alumina obtido pela calcinação do alúmen de amônio. A análise dos corpos sinterizados apresentou dificuldade quanto à preparação da amostra, que foi superada com a confecção de um almofariz de alumina de elevada pureza para moagem da amostra.
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CHEMICAL ANALYSIS APPLIED TO THE DEVELOPMENT OF HIGH PURITY ALUMINA

ABSTRACT


This paper presents the chemical analysis methodologies applied to high purity alumina powder and sintered body that were essential to the technological development of translucent alumina tube. The methodologies for impurity level determination through Inductively Coupled Plasma Spectrometer and Atomic Absorption Spectrophotometer, as well as details of sample preparation and some comments related to experimental work are presented. The results of chemical analysis have supported the development of the synthesis route and in quantification of additives employed, as well as in detection of contaminants introduced during the process. 
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