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Resumo: A síntese de materiais cerâmicos como as ferritas, tem sido bastante estudada nos últimos anos, 
devido propriedades que fazem esses materiais terem excelentes aplicações na área da tecnologia, bem como 
em processos fotocatalíticos e como catalisadores. Assim, a pesquisa tem como objetivo obter a ferrita de cobre 
utilizando-se o método de complexação EDTA-Citrato. Para obtenção da fase ferrita de cobre fez-se um 
planejamento experimental fatorial 23 com ponto central em triplicata, variando-se pH (5, 7 e 9), temperatura 
(600, 800 e 1000°C) e tempo de calcinação (2, 7 e 12 horas). Analisou-se as propriedades do material 
(cristalinidade, composição química e morfologia) em relação as condições de síntese. Verificou-que as 
amostras de pH 7 apresentam-se mais cristalinas em relação as amostras sintetizadas em meio ácido e básico. 
Com relação as análises de composição química (EDS), desvios entre os percentuais atômicos das amostras 
sintetizadas e percentual teórico são observados, valores entre 0,37 – 20,25% e 0,08 – 20,25% em relação ao 
cobre e ao ferro, respectivamente. A variação da condição da síntese via EDTA-Citrato influenciou de forma 
direta na morfologia das ferritas de cobre, apresentando aglomerados de partículas, formação de poros, esferas 
irregulares, e até mesmo a sinterização do pó.  
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1. INTRODUÇÃO  

 As ferritas são materiais cerâmicos que apresentam propriedades que as tornam especialmente úteis com 
aplicações em diversos campos da tecnologia, com isso a síntese de nanopartículas de ferrita tem sido bastante 
estudada nos últimos anos [1]. Dentre diversas aplicações a área da catálise é uma das mais importantes, pois esse 
material cerâmico apresenta altas conversões quando utilizado como catalisador [2], por exemplo, na oxidação de 
aldeídos com sais de hidrocloreto de amina [3], nas reações de acetilação para a produção de biolubrificantes [2], 
assim como na síntese de biodiesel via transesterificação. A utilização desse material como catalisador heterogêneo 
na síntese de biodiesel se dá principalmente por motivos econômicos e ambientais, onde esses catalisadores podem 
ser reutilizados, além de apresentarem melhor pureza do produto [4]. Já a catálise homogênea demanda de 
operações unitárias, tempo e custo no processo para separação das fases, geração de efluentes e pouca possibilidade 
de reuso deste catalisador [5]. Seffati et al. [4] estudaram o aumento da produção de biodiesel usando 
nanocatalisadores de CaO/CuFe2O4, que apresentou rendimento de 94,52% do biodiesel. Além disso, destacou-se 
a principal vantagem na utilização deste catalisador que foi sua natureza magnética que pôde ser facilmente 
recuperada por um imã externo.  
 O cobre é um material de excelente condutividade elétrica e térmica, além de sua capacidade de recuperação 
por meio de técnicas de tratamentos de metais pesados, onde uma das maiores vantagens é o fator econômico, pois 
a quantidade de cobre encontrada nos resíduos eletroeletrônicos, por exemplo, é maior que a quantidade encontrada 
nos minérios, sendo posteriormente utilizado para outros fins [6]. Assim, optou-se pelo uso deste, para produção 
da ferrita via complexação EDTA-Citrato. O uso desse método para produção de pós cerâmicos vem sendo 
difundindo ao longo dos anos e apresentam muitas vantagens, como fácil controle da estequiometria, alta pureza 
e cristalinidade, simplicidade dos equipamentos utilizados, baixo tempo de processamento e de fácil 
reprodutibilidade [7, 8]. Até o presente momento, a literatura não reporta a produção da ferrita de cobre por este 
método. Assim, este trabalho tem como objetivo produzir a ferrita de cobre através do método de complexação 
EDTA-Citrato utilizando um planejamento experimental, variando condições de pH, temperatura e tempo de 
calcinação. Os materiais sintetizados serão avaliados e caracterizados para obtenção de informações sobre suas 
propriedades físicas e químicas.   
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2. FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 
2.1. Ferritas  

As ferritas são materiais cerâmicos que podem apresentar estruturas cristalinas, composições e aplicações 
variadas, com fórmula química MFe2O4, onde M representa cátions de metais bivalentes, tal como: cobre, zinco, 
níquel, cobalto, manganês, entre outros [9,10]. As ferritas possuem propriedades magnéticas, estabilidade química 
e térmica, e tais propriedades permitem que esses óxidos tenham uma série de aplicações em campos tecnológicos 
como imãs permanentes, gravação magnética, circuitos integrados de energia e ondas milimétricas [11], também 
podem ser utilizadas em processos fotocatalíticos [12], como na produção fotocatalítica de hidrogênio [13], 
catalisadores [14], em eletrônicos, na forma de isolantes e indutores [2], isolantes de radiação de micro-ondas [15], 
componentes de circuito de telecomunicações [16] e fluidos magnéticos [1].  

Para obtenção de ferritas de boa qualidade é importante a seleção de um processo químico apropriado. Um dos 
métodos mais utilizados para a preparação das mesmas é o de reação em estado sólido. No entanto, esse processo 
pode resultar em produtos não estequiométricos e apresentar pouca homogeneidade [17]. Desse modo, outros 
métodos químicos têm sido estudados, com o intuito de se obter ferritas com melhor desempenho. O método sol-
gel [12], co-precipitação [18], solvotérmico [19], combustão [11], citratos percursores [20], síntese hidrotérmica 
e complexação EDTA-citrato [21], são exemplos de métodos químicos usados para produzir materiais cerâmicos.  

Sharma et. al [12] produziram ferritas de cobre, zinco, níquel e cobalto a partir do método sol-gel. As mesmas 
ferritas foram obtidas por Silva et. al [22] por procedimento solvotérmico. Utilizando o método de co-precipitação, 
Nikolié et. al [18], Manikandan et. al [16] sintetizaram a ferrita de cobre. Menezes et. al [17] obtiveram ferritas 
de cobalto a partir de dois métodos: reação em estado sólido e reação de combustão. Usando o método dos citratos 
precursores, Bezerra [20] produziu ferritas de manganês-cobre.  Medeiros et. al [21] pelo método de complexação 
EDTA-Citrato e pelo método de síntese hidrotérmica. 

Tratando-se dos tipos de morfologia apresentadas em função do método de síntese, Shetty et. al [11] 
produziram ferritas de cobre, zinco e níquel via método de combustão e obtiveram para NiFe2O4 amostras com 
morfologia não uniforme contendo poros e vazios, para CuFe2O4 observaram morfologia de natureza pouco 
esponjosa com  presença de poros e vazios e a ZnFe2O4 apresentou morfologia com poros e vazios aglomerados.  

2.2. Ferrita de cobre 

A ferrita de cobre (CuFe2O4) pode apresentar estrutura tetragonal ou cúbica. A estrutura tetragonal tem um 
menor impacto magnético em relação a estrutura cúbica [2, 16] e é mais estável a baixas temperaturas, enquanto 
que a estrutura cúbica é mais estável em altas temperaturas [23].  

Devido sua fácil fabricação, baixa toxicidade e alta estabilidade térmica, a ferrita de cobre é um dos materiais 
com maior potencial sensorial. Yang et al. [19] produziram ferrita de cobre pelo método solvotérmico para 
aplicação como sensor de gás. Foi visto que a CuFe2O4 apresenta excelente desempenho como detector de gás. 
Obtiveram alta e rápida resposta sensorial que exibiu valor de 20,1 a 250°C, comparando-se com as respostas de 
detectores de gases comerciais que o máximo foi de 3,6 nessa mesma temperatura, além de característica de 
recuperação das nanoesferas de ferrita de cobre.  

Haija et al. [24] desenvolveram sensores de gás sulfídrico (H2S) e gás hidrogênio (H2) a partir de 
nanopartículas de CuFe2O4 pelo método autocombustão sol-gel. Os sensores produzidos foram sensíveis aos gases 
H2S e H2, com capacidade para detectar concentrações de H2S de 25 ppm e com maior sensibilidade a este gás em 
temperaturas de 80°C. 

A ferrita de cobre também pode ser utilizada como catalisador em reações orgânicas, como em síntese de fenóis 
[25], alcoxilação de compostos orgânicos [26] e reações de acilação de Friedel-Crafts [27]. Essa ferrita possui 
capacidade de reutilização, há estudos que mostram uma perda de apenas 8% do rendimento da reação após cinco 
utilizações subsequentes do catalisador [2].  

Shetty et al. [11] realizaram um estudo comparativo sobre as ferritas de cobre, de zinco e de níquel, sendo as 
mesmas sintetizadas pelo método de combustão simples, onde foram feitos estudos de morfologia e estudos 
fotocatalíticos que foram correlacionados com estudos de impedância. Os três materiais cerâmicos apresentaram 
eficiência como fotocatalisador, porém a CuFe2O4 entre as demais ferritas foi o material que apresentou maior 
potencial fotocatalítico na decomposição de corantes, sendo a capacidade de decomposição para CuFe2O4, 
NiFe2O4, ZnFe2O4, de 94,5%, 82,8% e 65,3%, respectivamente.  

Selima et al. [28] fizeram estudos comparativos sobre os impactos dos métodos de síntese nas propriedades 
estruturais, ópticas, magnéticas e catalíticas da ferrita de cobre. As CuFe2O4 foram sintetizadas pelos métodos: 
sol-gel, reação de estado sólido, decomposição térmica, coprecipitação e auto-combustão. Dos resultados obtidos, 
a amostra produzida via auto-combustão, que foi aquecida até cerca de 300°C, apresentou estrutura amorfa, 
enquanto as outras amostras apresentaram planos cristalinos característicos de CuFe2O4 espinélica cúbica. A 
amostra sintetizada por reação de estado sólido apresentou uma fase secundária de óxido de cobre (CuO), essa 
amostra foi calcinada a 730°C por uma hora e a 930°C por três horas. Das ferritas de cobre sintetizadas a que 
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obtiveram maior efeito catalítico foi a amostra preparada pelo método sol-gel, que exibe a maior área superficial. 
Os tamanhos das partículas para as amostras produzidas pelos métodos sol-gel, auto-combustão, coprecipitação e 
decomposição térmica, foram 8, 22, 33, 36 e 55 nm, respectivamente. Os valores de bandgap para as CuFe2O4 

foram de 1,98 a 2,22 eV, sendo que este valor diminui com o aumento do tamanho do grão das amostras. Todas 
as amostras demostraram comportamento superparamagnetico, com máxima magnetização de saturação para 
amostra produzida via decomposição térmica.  
 
3. MATERIAIS E MÉTODOS  
3.1. Reagentes  

Os reagentes químicos utilizados na síntese do material cerâmico pelo método de complexação EDTA/Citrato 
foram Nitrato de Ferro (Fe(NO3)3.9H2O), Nitrato de Cobre (Cu(NO3)2.3H2O), EDTA ácido (C10H16N2O8), sendo 
os três reagentes com pureza 99%, ácido cítrico (C2H4O2) com pureza de 99,5%, hidróxido de amônio (NH4OH) 
com pureza de 28% em NH3 e solução de ácido nítrico (10M).  
 

3.2. Síntese da ferrita de cobre via método de complexação EDTA-Citrato 

A ferrita de cobre foi produzida através do método de complexação EDTA/Citrato baseada na metodologia 
descrita por Santos et al. [7] e Silva et al. [8]. A metodologia de síntese adotada é descrita a seguir: Inicialmente, 
certa quantidade de EDTA ácido foi diluída em hidróxido de amônio a uma razão de 1g: 10 ml e mantida sob 
agitação e aquecimento controlados (solução 1), em seguida a solução 2 de nitrato (Fe(NO3)3.9H2O) e depois a 
solução 3 de (Cu(NO3)2.3H2O) foram adicionadas a solução 1 obtendo então, a solução 4. Posteriormente o ácido 
cítrico foi adicionado (solução 4) e então a temperatura foi aumentada e controlada em cerca de 80°C até a 
formação do gel. O pH da solução 4 foi corrigido com adição de hidróxido de amônio ou com solução de ácido 
nítrico (10M) quando necessário. A razão molar de EDTA ácido, ácido cítrico e os íons metálicos para obtenção 
do pó cerâmico foi 1:1,5:1. A condição de pré-calcinação para todas as amostras, independente do pH, foi a mesma: 
230°C, por 180 minutos com uma taxa de 5°C.min-1.  

   
3.3. Planejamento experimental fatorial 23 

Para obtenção da fase ferrita de cobre fez-se um planejamento experimental fatorial 23 com ponto central em 
triplicata. As variáveis estudadas (pH, temperatura e tempo de calcinação) foram codificadas de acordo com a 
Equação (1), utilizando as condições experimentais mostradas na Tabela 1. As variáveis e os níveis das variáveis 
investigadas neste estudo são apresentados na Tabela 2. 

 
 

𝑥௜ =
𝑋௜ − 𝑋଴ 

𝛥𝑋௜ 

 
(1) 

Onde 𝑥௜  é o valor codificado de uma variável independente, 𝑋௜ o valor real de uma variável independente, 𝑋଴  
é o valor real de uma variável independente no ponto central, e 𝛥𝑋௜  é a variação do valor da variável independente.  

Tabela 1- Ordem das variáveis em diferentes níveis para o planejamento 
experimental 2³ com triplicata no ponto central. (Autoria própria) 

Variáveis Independentes 𝑿𝒊  Nível 
-1 0 +1 

x1 pH 5 7 9 
x2 Temperatura (°C) 600 800 1000 
x3 Tempo de calcinação (h)  2 7 12 
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Tabela 2 - Condições experimentais de síntese para obtenção dos pós cerâmicos de CuFe2O4 com 
base no método de complexação combinado EDTA-Citrato. (Autoria própria) 

 
Ordem de Execução 

Condições experimentais de síntese 

pH Calcinação (°C) / Taxa (°C.min-1) / patamar (min) 

1 5 600 / 5 / 120 
2 9 600/ 5 / 120 
3 5 1000/ 5 / 720 
4 9 1000/ 5 / 720 
5 5 600 / 5 /720 
6 9 600/ 5 / 720 
7 5 1000/ 5 / 120 
8 9 1000 / 5/ 120 
9 7 800/ 5/ 420 

10 7 800/ 5 /420 
11 7 800 / 5 / 420 

 
3.4. Caracterizações estruturais e morfológicas 

 As amostras sintetizadas foram caracterizadas por Difração de Raios-X (DRX), a fim de identificar as fases 
cristalinas. As medidas foram obtidas com um difratômetro de raio-X (Shimadzu DRX-7000), usando radiação 
Cu-Kα, com voltagem de 40 kV e corrente de 30 mA. Os difratogramas foram obtidos na faixa 2θ variando de 10 
a 80 graus em passos de 5,0°/min. Para identificação da(s) fase(s) cristalina(s), utilizou-se o programa X´Pert High 
Score versão 4.8.  

Avaliou-se a morfologia das amostras a partir da Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) com emissão de 
campo (MEV-FEG) (Carl Zeiss, modelo Auriga) acoplado com espectrômetro de energia dispersiva (EDS), o qual 
foi utilizado para análise da composição química. As ampliações foram realizadas em escala de 1 micrometro 
(1µm) e/ou 200 nanômetros (200nm). 
 
4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
4.1. Difração de Raios-X (DRX) da ferrita de cobre obtida via EDTA-Citrato 
 
 A Figura 1 apresenta os difratogramas das amostras de CuFe2O4 sintetizadas via método EDTA-Citrato em 
função das condições impostas no planejamento fatorial 23, conforme apresentado na Tabela 2.  
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Figura 1- Digratogramas da CuFe2O4. pH 5 (A), pH 7 (B) e pH 9 (C). (Autoria própria) 

A Figura 1(A) mostra os difratogramas das amostras sintetizadas em meio ácido (pH 5) em condições de 
temperatura e tempo de calcinação diferentes, de acordo com a Tabela 2. Analisando-se o tempo nesta condição 
de pH, observa-se que não há mudanças significativas nas amostras quando a variável tempo (min) é aumentada 
de 120 para 720. Pode-se observar também que a 600°C, independentemente o tempo de calcinação o material 
ainda é praticamente amorfo quando sintetizado em meio ácido (pH 5). Todavia, quando calcinado a 1000°C picos 
mais definidos são observados, podendo-se identificar a presença da fase CuFe2O4, conforme planos 
cristalográficos apresentados no difratograma.  

As amostras sintetizadas com pH 7, em condições de calcinação de 800°C por 720 min, que se refere ao ponto 
central do planejamento experimental, estão representadas na Figura 1(B). Nota-se a formação da fase ferrita de 
cobre, onde as amostras apresentam picos bem definidos, mostrando ser um material cristalino nessa condição. 
Por fim, os difratogramas para as amostras sintetizadas com pH 9 são mostrados na Figura 1 (C). Ao analisar o 
tempo de calcinação quando o meio é básico, percebe-se que não houve variações significativas nas amostras ao 
aumentar o tempo daquelas calcinadas à 1000°C, as mesmas apresentam-se cristalinas. Analisando-se o aumento 
da temperatura de calcinação, nota-se que não há mudança significativa nessas amostras. Conforme os 
difratogramas observa-se que as amostras de pH 7 apresentam picos mais definidos, assim apresentam maior 
cristalinidade comparadas as amostras de pH 5 e pH 9. Observa-se ainda que a amostra (800°C-720min) da Figura 
1 (B) exibe melhor cristalinidade em relação as demais amostras de pH 7. 

Nikolić et. al [18] sintetizaram ferritas de cobre através do método de coprecipitação na mesma faixa de 
temperatura (300°C a 1100°C) e apresentaram a presença de óxido de ferro (Fe2O3) em todas as temperaturas de 
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calcinação, além da formação da fase de óxido de cobre (CuO) na temperatura de 500°C. Shetty et. al [11] também  
sintetizaram ferritas de cobre a partir do método de combustão simples à 500°C, verificaram a presença de duas 
fases secundárias, Fe2O3 e CuO. A partir daí, pode-se observar que o método e as condições de síntese são 
fundamentais para obtenção de pós cristalinos e puros. 

4.2. Análise morfológica e de composição química por microscopia eletrônica de varredura (MEV) e Energia 
dispersiva de Raios-X (EDS). 

Fez-se o estudo da composição química das amostras sintetizadas através da análise Energia dispersiva de 
Raios-X (EDS). A Tabela 3 apresenta os valores de porcentagem atômica de cobre e ferro para as amostras 
analisadas, além do desvio com relação ao valor teórico. 

Tabela 3- Composição química da CuFe2O4 analisada por EDS. (Autoria própria) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Calculou-se os desvios entre os percentuais atômicos das amostras sintetizadas e o valor teórico para o cobre 

e ferro, que são 33,33 e 66,67%, respectivamente. Obteve-se valores mínimos 0,16 e 0,08% e valores máximos 
20,95 e 10,48% para o cobre e ferro, respectivamente. Tais valores podem ser considerados confiáveis dentro da 
margem de erro experimental e do próprio equipamento de análise, em se tratando de uma análise semiquantitativa. 

As Figuras a seguir apresentam os resultados da análise de microscopia eletrônica de varredura (MEV) das 
amostras de CuFe2O4 obtidas via EDTA-Citrato em diferentes condições conforme a Tabela 2. A Figura 2.1 (A) e 
a Figura 2.1 (B) foram ampliadas em 10000x e 20000x, respectivamente. A morfologia da amostra com condições 
de síntese: pH 5, calcinado a 600°C por 120min e as da amostra de pH 5 (ampliadas na mesma escala) calcinadas 
a 600°C por 720min apresentam-se de maneira não uniforme e com presença de poros. Esses resultados foram 
semelhantes aos de Shetty et. al [11] que calcinaram as amostras a 500°C e obtiveram por análise microscopia, 
estruturas com poros.  

 

 
Figura 2.1- Microscopia eletrônica de varredura da amostra CuFe2O4 obtida com condições de pH 5 

(600°C/2h). (A) 1 μm e (B) 200 nm. (Autoria própria) 

Amostra %Cu Erro (%) %Fe Erro (%) 

1 33,17 0,49 66,83 0,25 
2 34,93 4,79 65,07 2,39 
3 30,71 7,87 69,29 3,94 
4 29,79 10,63 70,21 5,32 
5 33,21 0,37 66,09 0,87 
6 33,18 0,46 66,83 0,25 
7 34,12 2,36 65,88 1,18 
8 31,52 5,44 68,42 2,63 
9 33,28 0,16 66,72 0,08 
10 26,35 20,95 73,65 10,48 
11 32,22 3,34 67,78 1,67 

(A) (B) 
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Figura 2.2- Microscopia eletrônica de varredura da amostra CuFe2O4 obticada com condições de pH 5 
(600°C/12h). (A) 1 μm e (B) 200 nm. (Autoria própria) 

A Figura 2.3 representa amostra de pH 5, calcinada a 1000°C por 120min. Sendo (A) e (B) com 
ampliações de 10000x e 20000x, respectivamente. Observa-se uma morfologia diferente das citadas 
anteriormente. Quando calcinou-se a 1000°C, a amostra apresenta características de um processo de 
sinterização.  

As Figuras 2.4, 2.5 e 2.6 representam as amostras de CuFe2O4 para condições de pH 7, calcinadas a 
800°C por 420min. As Figuras (A) possuem ampliação de 10000x e figuras (B) de 20000x. Observa-se 
nas amostras partículas esféricas irregulares e aglomeradas, apresentam-se com formatos semelhantes 
aos obtidos por Manikandan et al. [16].  

 

 
 

Figura 2.3- Microscopia eletrônica de varredura da amostra CuFe2O4 obtida com condições de pH 5 
(1000°C/2h). (A) 1 μm e (B) 200 nm. (Autoria própria) 
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Figura 2.4- Microscopia eletrônica de varredura da amostra CuFe2O4 obtida com condições de pH 7 
amostra (1) (800°C/7h). (A) 1 μm e (B) 200 nm. (Autoria própria)  

 

 
Figura 2.5- Microscopia eletrônica de varredura da amostra CuFe2O4 obtida com condições de pH 7 

amostra (2) (800°C/7h). (A) 1 μm e (B) 200 nm. (Autoria própria) 
 

 
Figura 2.6- Microscopia eletrônica de varredura da amostra CuFe2O4 obtida com condições de pH 7 

amostra (3) (800°C/7h). (A) 1 μm e (B) 200 nm. (Autoria própria) 
 

A Figura 2.7, onde (A) possui ampliação de 10000x e (B) de 20000x, obtida com condições de pH 9 
a 600°C por 720min, nota-se aglomerados de partículas, assim como presença de pequenos poros. 
Enquanto, as Figuras 2.8, 2.9 e 2.10 são amostras de pH 9, sendo as condições de calcinação: 600°C por 
120min, 1000°C por 720min e 1000°C por 120min, respectivamente. Nessas amostras observa-se 
partículas com formatos diferentes e tamanhos não uniformes.  
 

(B) 

(A) (B) 

(A) (B) 

(A) 
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Figura 2.7- Microscopia eletrônica de varredura da amostra CuFe2O4 obtida com condições de pH 9 

(600°C/12h). (A) 1 μm e (B) 200 nm. (Autoria própria) 
 

 
Figura 2.8- Microscopia eletrônica de varredura da amostra CuFe2O4 

obtida com condições de pH 9 (600°C/2h). 1 μm. (Autoria própria) 
 

 
Figura 2.9- Microscopia eletrônica de varredura da amostra CuFe2O4 

obtida com condições de pH 9 (1000°C/12h). 1 μm. (Autoria própria) 
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Verifica-se que as diferentes condições de síntese influenciaram na morfologia das amostras, apresentando 
formatos e tamanhos não uniformes com aglomerações de partículas não homogêneas. 

5. CONCLUSÕES  

 Amostras de ferrita de cobre foram sintetizadas via EDTA-Citrato em diferentes condições e caracterizadas 
estrutural e morfologicamente. A partir dos dados do Difratograma de Raios-X, verificou-a formação da CuFe2O4, 
demonstrando ser mais cristalina a sintetizada com pH 7 e calcinada a 800°C por 420min. Com as análises de 
composição química (EDS), verificou-se pequenos desvios relação a composição teórica de cobre e ferro, com os 
valores mínimos de 0,16 e 0,08%, respectivamente.  

As diferentes condições de síntese influenciaram de forma direta a morfologia das ferritas de cobre obtidas via 
método EDTA-Citrato. Observou-se variação na aglomeração de partículas, formação de poros e formas de esferas 
irregulares, bem como também a sinterização do pó.  
 
7. AGRADECIMENTOS  
 
 Laboratório de Pós-Colheita e o Centro Integrado de Inovação Tecnológica do Semi-Árido (CITED), onde 
foram realizadas as sínteses, ambos da Universidade Federal Rural do Semi-Árido (UFERSA). Aos laboratórios 
onde foram realizadas as caracterizações das amostras: Centro de síntese e análise de materiais avançados 
(CSAMA) da Universidade do Estado do Rio Grande do Norte (UERN) e o Laboratório de Caracterizações 
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