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Resumo: Este trabalho é uma revisão literária sobre o método de complexação combinando EDTA -Citrato e 

suas variações. Essa metodologia sofre alterações nos parâmetros ao longo dos anos, buscando a obtenção de 

material monofásico e/ou aprimorar as propriedades dos materiais sintetizados. O método de síntese presente 

nos artigos selecionados é uma variante do sol-gel. Utilizou como ferramentas de filtragem a plataforma 

SCOPUS e o termo de busca “EDTA – Citrate method and synthesis”. Segundo dados da plataforma 

disponibilizado pelo portal periódico capes (SCOPUS) sobre o método combinando EDTA-Citrato foi 

proposto uma análise em função dos parâmetros de sínteses e sua influência na morfologia e tamanho de 

cristalito dos materiais. Nesses estudos a metodologia sofre alterações de pH, razão molar e tratamento 

térmico, principalmente. Todavia, sob a orientação das análises dos resultados dos parâmetros de síntese, 

bem como os reagentes de partidas a base de cátions podem alterar a morfologia e tamanho do cristalito. 

 

Palavras-chave: complexação combinando EDTA – Citrato; parâmetros de sínteses; monofásico; estrutura e 

morfologia. 

 

1. INTRODUÇÃO 

 

Com avanço da tecnologia tem possibilitado o aprimoramento dos métodos de sínteses de óxidos metálicos 

dos mais divergentes tipos. O método convencional reação em estado sólido tem sido largamente utilizado, no 

entanto observou desvantagens, como a necessidade de temperaturas elevadas para obtenção da fase e a 

formação de materiais com partículas de grandes dimensões [1]. Assim iniciou-se, a busca por métodos de 

sínteses com baixa ou moderada temperatura, fase cristalina pura, rigoroso controle estequiométrico, cristais em 

escala nanométricas, alta área superficial e aperfeiçoamento de diversas outras características, abriu espaço aos 

métodos químicos de sínteses.  

Tratando-se de rotas químicas, o método complexação combinando EDTA – Citrato vem sendo usado por 

muitas pesquisas, se mostrando eficiente na síntese de diversos materiais com características peculiares. A 

combinação desses dois agentes complexantes possibilita a formação de um complexo quelante mais estável que 

o obtido no método de complexação utilizado o ácido etilenodiaminotetracético ou ácido cítrico isoladamente 

[2]. A necessidade desses dois agentes complexantes, se dá devido o ácido etilenodiaminotetracético estiver com 

excesso de íons H
+
 e OH

-
 pode ocasionar uma desestabilidade, por isto, o uso de um agente complexantes 

auxiliar como ácido cítrico.  

Esse trabalho de conclusão de curso tem como objetivo uma revisão bibliográfica sobre o método de 

complexação combinando EDTA-Citrato e as possíveis interferências dos parâmetros de sínteses no tipo de 

morfologia e o tamanho do cristalito para o material obtido. Esta pesquisa se dará através de um compilados de 

informações sobre seus materiais produzidos, parâmetros racionais (reagentes de partidas, pH, razão molar e 

tratamento térmico), morfologia e tamanho do cristalito.   

 

2. DESENVOLVIMENTO  

 

2.1 Método de complexação combinando EDTA - Citrato  

 

A elaboração deste trabalho de conclusão de curso se deu a partir da busca de um portifólio bibliográfico a 

fim de reunir fontes que tratem sobre o método de complexação combinando EDTA - Citrato. Inicialmente 

definiu-se o termo de busca “EDTA - Ctrate method and synthesis”. A busca foi realizada na base de dados 

disponibilizada através no portal periódico capes (acesso café), sendo utilizado a plataforma Scopus. Nesse 

momento optou-se por “resumos e palavras chaves” como limitação de parâmetro de busca na plataforma. Essa 

parte se deu a filtragem dos resultados a partir do termo “EDTA - Citrate method and synthesis”, obtiveram-se 

como resultados 53 documentos, sendo 42 artigos (81,1%), 2 review de conferência (1,9%), 9 artigos científicos 

de conferencia (17%) entre os anos de 1994 a 2021[3].  

 

2.2 O método de síntese 
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De forma geral, no método de complexação combinado EDTA-Citrato, os íons metálicos são complexados 

através da reação com o ácido etilenodiaminotetracético e ácido cítrico formando um complexo organometálico 

que é submetido a tratamento térmico a fim de obter materiais cristalinos. Em uma primeira etapa o ácido 

etilenodiaminotetracético é dissolvido em hidróxido de amônia sob agitação e temperatura controlada. Em 

seguida as fontes de cátions são diluídas e adicionadas à solução contendo o ácido etilenodiaminotetracético e 

hidróxido de amônio que permanecem sob agitação e temperaturas controladas para a completa homogeneização 

da solução. Posteriormente é adicionado à essa mistura o ácido cítrico, previamente diluído em água destilada, e 

a temperatura da solução é aumentada até a formação de um gel viscoso. Se necessário faz-se a correção do pH. 

O gel passa por uma etapa de pré-calcinação para desidratação e eliminação dos materiais mais voláteis 

resultando em um pó amorfo denominado precursor. A última etapa consiste em submeter o precursor a um 

tratamento térmico suficiente para obter-se um material cristalino e monofásico. A temperatura de calcinação irá 

depender do material que se deseja produzir. A Figura 1 ilustra a metodologia descrita de forma simplificada.  

 
Figura 1. Fluxograma da síntese do método de complexação combinado EDTA-Citrato. (Autoria própria) 

2.3 Parâmetros de síntese 

 

Como discutido no tópico anterior (2.2) a metodologia de síntese do método de complexação combinando 

EDTA – Citrato segue uma sequência de etapas, cada uma delas com os parâmetros necessários até chegar à 

obtenção do material desejado. Assim, nos tópicos seguintes será explicado de maneira sucinta os parâmetros de 

sínteses para melhor entendimento da metodologia abordada nesse trabalho. 

 

2.3.1 Soluções dos cátions 

 

Reagentes de partidas são substâncias que dão início a reação química para formação de um produto final, no 

qual, podendo ser mais de um reagente. É o primeiro passo para o desenvolvimento desse método de sínteses, 

podendo variar entre espécies químicas, esse passo inicial depende do material que o autor estará trabalhando. A 

diluição acontece com adição de um solvente (geralmente água), em uma solução, com isso o volume aumenta e 

concentração diminui, os reagentes de partidas vêm em sua forma solida para a formação de uma solução é 

utilizado a água na proporção desejada de acordo com a metodologia abordada. A agitação e temperatura são 

utilizadas para acelerar o processo de homogeneização das soluções, devido ao aumento das colisões entre 

moléculas, consequentemente aumentando a energia interna da reação. Enquanto, o parâmetro tempo é uma 
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grandeza física presente não apenas no cotidiano, como nas áreas cientificas geralmente é medida em dias, horas, 

minutos e segundo, nesse processo essa grandeza é para definir o intervalo de tempo que as soluções passam 

sobre agitação e temperaturas controladas. Enquanto, o pH é uma escala logarítmica utilizada para medir caráter 

ácido e básico, nessa metodologia o pH é de estrema importância porque o excesso  dos íons H
+ 

e OH
-
 pode 

causar uma desestabilidade, podendo alterar os resultados. Finalmente, a razão molar é utilizada para calcular a 

concentração de um reagente. Esse parâmetro é utilizado para medir a proporção dos cátions, ácido 

etilenodiaminotetracético e ácido cítrico. 

 

2.3.2 Agentes complexantes  

 

Na metodologia em questão são utilizados dois agentes complexantes, o ácido etilenodiaminotetracético e o 

ácido cítrico. O uso desses dois agentes complexantes é devido a formação de um composto quelantes mais 

estável do que os cada um isoladamente. O ácido etilenodiaminotetracético, comumente abreviado para EDTA é 

largamente utilizado nas indústrias. A molécula de EDTA formam seis potenciais para ligação de íons metálicos, 

possui quatro grupos carboxilas e dois grupos amino, cada um dos últimos com um par de elétrons 

desemparelhados. Assim o EDTA é um ligante hexadentado com constantes de dissociação K1 = 1,02x10
-2

. K2 

= 2,14x10
-3

, K3= 6,92x10
-7

 e K4=5,5x10
-11

. Observa-se que as duas primeiras constantes são quase da mesma 

ordem de grandeza, isso significa que os dois prótons se dissociam a partir da extremidade da molécula [4]. 

O ácido etilenodiaminotetracético é bastante utilizado como agente complexantes porque esse reagente se 

combinar com íons metálicos na proporção de 1:1. O EDTA é um ótimo reagente não só porque forma quelatos 

com todos os cátions, excetos os metais alcalinos, mas porque esses quelatos tem uma alta estabilidade. Essa 

estabilidade sem dúvida resulta em vários sítios complexantes da molécula que dão origem a uma estrutura 

semelhante a uma gaiola, onde os cátions são envolvidos e isolados das moléculas de sorvetes [4], como 

demonstrado na figura 2. 

 
Figura 2. Estrutura de um complexo metal EDTA - Citrato. [4] 

 

O ácido cítrico, ácido 2-hidroxi-1,2,3-propanotricarboxilico é um triprótico, com formula molecular C6H8O6 

como observado na figura 3, existente em abundância nas frutas, vegetais e no leite. Geralmente, sua forma 

apresentada comercialmente é um sólido branco cristalino. Esse ácido apresenta uma gama de aplicações nas 

indústrias alimentícias, farmacêutica e outras. A acidez do ácido cítrico se dá pela ionização de um ou mais dos 

três grupos carboxílicos (-COOH) existente como demonstrado na figura 3, cada um deles podem perder um 

próton em solução, por consequência, levará a geração de íons citratos que são excelentes tampões no meio ácido 

(pH de 3 a 6) [5]. O ácido cítrico tem uma alta facilidade de ligação com os metais e minerais para formar 

quelatos, nessa metodologia ele é utilizado como um agente complexante de reforço para o EDTA. 

 
Figura 3. Fórmula estrutural do ácido cítrico. (Autoria própria) 

 

 

2.3.3 Tratamento térmico 

 

A pré-calcinação é um processo endotérmico que antecede a calcinação, com objetivo de desidratar e 

eliminar os materiais mais voláteis resultando em um pó amorfo chamado de precursor. A calcinação é um 
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processo endotérmico afim de alterar a estrutura cristalina de uma determinada substância e remover impurezas 

indesejadas. Esses procedimentos acontecem em um forno mufla os parâmetros necessários para programação 

desses equipamentos são a temperatura, o tempo de isoterma e taxa de aquecimento. Os parâmetros citados 

acima irão depender do material que se deseja produzir e do objetivo de estudo dos pesquisadores. 

Temperatura é uma grandeza física que mede o grau de agitação térmica, ou seja, a energia cinética das 

colisões entre moléculas, sua medida no SI é dada em Kelvin (K). Nesse processo a temperatura é utilizada nos 

processos de pré-calcinação e calcinação com o intuído de reduzir os gases tóxicos e impurezas da síntese 

trabalhada, podendo ser obtida através de analises termogravimétricas ou com referências teóricos de matérias 

que o autor estiver estudando. O tempo é uma grandeza que serve para evidenciar duração de eventos ou 

ocorrências, sua médica no SI é dada em segundo (s). Nesta parte do processo o tempo de tem o papel de 

determinar a quantidade de horas que a matéria estará sendo aquecido a uma determinada temperatura e taxa 

controladas. A taxa é a relação da quantidade de calor que atravessa uma superfície durante um intervalo de 

tempo. Esse parâmetro tem como objetivo determinar a quantidade de energia a ser incrementada no sistema, 

deste a temperatura ambiente até a temperatura final. 

Os reagentes de partida são EDTA ácido, hidróxido de amônia, ácido cítrico e a fonte de cátions mais 

comumente usada são os nitratos e os parâmetros de síntese geralmente estudados são: pH, razão molar, taxa de 

aquecimento e temperatura de tratamento térmico. Para dissolução e homogeneização dos reagentes é necessário 

submeter a mistura reacional a agitação e temperatura controlada. O ajuste do pH é um fator que grande 

importância nessa metodologia pois, o excesso das espécies H
+
 ou OH

-
 podem desestabilizar o complexo 

ocasionando mudanças na formação dos núcleos que terá impacto direto no tamanho dos cristalitos e morfologia 

das partículas. A razão molar é outro parâmetro que pode ser estudado visto que a estabilidade do complexo 

depende da quantidade de íons na solução e do número de sítios disponíveis para a formação dos quelatos. A 

temperatura de pré-calcinação deve ser suficiente para eliminar a água em excesso no gel e reagentes mais 

voláteis tendo em vista que devido a grande quantidade de gases liberados durante aquecimento do gel ocorre um 

expressivo aumento do volume, denominado puff por alguns autores, podendo ocasionar perca de material caso o 

conteúdo trasborde. Assim na etapa de calcinação, particular para cada fase desejada, deve-se submeter o 

material a temperatura e tempo suficientes para obter um material cristalino e monofásico. A taxa de 

aquecimento também é um parâmetro que pode ser estudado já que apresenta influência direta na cristalinidade e 

tamanho dos cristais, e consequentemente todas as demais características que o material irá apresentar.  

   

2.4 Revisão Bibliográfica - método de síntese versus método EDTA-Citrato 

 

Foram encontrados 53 documentos a partir da busca realizada na plataforma café/Scopus, sendo 42 artigos, 2 

review de conferência, 9 artigos científicos de conferência com a combinação de palavra-chave “EDTA-Citrate 

method and synthesis” na primeira etapa de busca na base de dados SCOPUS. Destes, foram excluídos artigos 

que não tratava sobre a temática método de complexação combinando EDTA-Citrato, outros que não eram 

disponibilizados gratuitamente para acesso pela Universidade Federal Rural do semiárido - UFERSA, ao final, o 

processo de seleção de artigos resultou em 36 artigos para realizar-se um estudo aprofundado dos parâmetros de 

produção de sínteses. Após análise do material 24 artigos consideravam completamente os objetivos dessa 

pesquisa e foram selecionados para este trabalho de revisão. A tabela 1 apresenta um compilado de informações 

sobre os parâmetros reacionais (reagente de partida, razão molar, pH, tratamento térmico), para obtenção dos 

materiais.  

 

Tabela 1. Resultados segundo dados da plataforma SCOPUS sobre o método combinando EDTA-Citrato. 

(Autoria própria) 

Resultados Materiais Reagentes 

de 

partida 

Razão 

molar 

(mol) 

pH Tratamento 

térmico 

Referências 

T 

(ºC) 

t 

(h) 

Taxa

(ºC/

min) 

1 La0,3Sr0,7Co0,7Fe0,3O3 Nitratos 2:2:3 6 500 5 10 [6] 

2 NiMoO4 Nitratos 1:1,5:1 7 800 5 5 [7] 

3 Ba2NixCo2-XO6 Nitratos 1:1,5:1 - 850 10 - [8] 

4 Ce0,9Pr0,1O2-δ Nitratos 1:1:1.5 - 600 5 - [9] 

5 SrBi4Ti4O15 Nitratos/ 

Óxidos 

1:2:1 10 800 2 - [10] 

6 LiAlO2 Nitratos 1:1:1,5 9 600 

700 

800 

900 

 

10 

 

- 

[11] 

7 SrMoO4 Nitratos/ 1:1,5:1 6 650 3 5 [12] 
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Molibdato 

de 

sódio 

7,5 

9 

7 

10 

8 Ce0,85Sm0,15O2-

Sm0,6Sr0,4Al0,3Fe0,7O3 

Nitratos - 7 

8 

650 

900 

10 - [13] 

9 CoFe2O4 Nitratos - 8 

9 

10 

600 

800 

100

0 

2 

4 

6 

1 [14] 

10 BaCeO3 Nitratos 1:1,5:1 11 100

0 

5 - [15] 

11 Gd0,8Ca0,2BaCo2O5+ δ Nitratos 1:1:2 1 

3 

850 

950 

105

0 

115

0 

10 - [16] 

12 Ba0,5Sr0,5Co0,8Fe0,2O3-δ Nitratos 1:1,5:1 6 700 

800 

900 

5 - [17] 

13 BaCe0,2Pr0,8O3 Nitratos 1:1,5:1 3 

5 

7 

9 

11 

100

0 

5 - [18] 

14 LaNi0,3Co0,7O3-δ Nitratos 1:1,5:1 - 800 5 10 [19] 

14 SrFe0,2Co0,8O3-δ Nitratos 1:1,5:1 - 950 5 2 [19] 

15 PrBa0,5Sr0,5Co2-XNiXO5- 

δ 

Nitratos 1:1:2 6 100

0 

5  [20] 

16 BaCe0,95Tb0,05O3-a Nitratos 1:1:2:1

0 

6 - 5 - [21] 

17 Ba0,5Sr0,5Co0,8Fe0,2O3- δ Nitratos 0,5:1,5:

1 

1:1,5:1 

1,5:1,5:

1 

1:1:1 

1:2:1 

5 

7 

9 

550 

750 

ND 10 [22] 

18 Ce0,8Sm0,2O1,9 Nitratos 1:1:2 4 

10 

140

0 

2 - [23] 

19 La0,6Sr0,4Co0,2Fe0,8O3- δ Nitratos 1:2:1 - 800 5 - [24] 

20 La0,6Sr0,4Co0,2Fe0,8O3- δ Nitratos - - 100

0 

130

0 

5 5 [25] 

21 La0,85Sr0,15Cr0,95Ni0,02C

o0,02O3 

Nitratos 1:1,5:1 4,9 

6,9 

400 

600 

800 

900 

2 - [26] 

22 La0,6Sr0,4Co0,2Fe0,8O3- δ Nitratos 1:1:2 

2:2:1 

3:2:1 

4:2:1 

- 700 

900 

100

0 

5 - [27] 

23 Ba0,5Sr0,5Co0,8Fe0,2O3-δ Nitratos - - 100

0 

5 - [28] 

24 Ba0,5Sr0,5Co0,8Fe0,2O3-δ Nitratos 1:1,5:1 6 950 5 - [29] 

 

De acordo com a tabela 1, os reagentes de partida em sua totalidade são provenientes de nitratos, eles são 

utilizados devido possuir grande facilidade de reação com ácido, bases, metais e com outros elementos iônicos, 

desde que apresentem características químicas diferentes. De acordo com a tabela 1, o método de complexação 

combinando ETDA-Citrato pode resultar em diferentes materiais, isto se dá os dois agentes complexantes se 
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combinarem com quase todos os metais, essa metodologia é conhecida pela obtenção de matérias com fase 

cristalina pura, mas em alguns casos pode ocasionar o aparecimentos de irregularidades, assim não obtendo fase 

cristalina pura, podendo ser corrigidas alterando alguns paramentos da metodologia da síntese. As figuras 4 a 8 a 

seguir demonstram os números de publicações dos artigos em relações aos parâmetros estudos, para melhor 

visualização dos resultados abordados pela tabela 1. 

 
Figura 4. Número de publicações x razão molar. (Autoria própria) 

 

Como observado na figura 4 intervalo entre as razões molares de 1:1:2 até 1:2:1, tem em sua totalidade 18 

artigos, é onde está localizado a maior concentração de trabalhos, tendo o ponto máximo com razão molar 

1:1.5:1 o mais utilizada para diversos materiais, sendo 1 mol de EDTA pra 1,5 mol de ácido cítrico pra 1 mol de 

metais , com 11 artigos na sua totalidade O EDTA é conhecido por formar um complexo tipo gaiola com a 

maioria dos íons metálicos na proporção de 1:1, o que proporciona uma mistura a nível molecular [22].  

 
Figura 5. Número de publicações x pH. (Autoria própria) 

 

 Observa-se na Figura 5 o uso de pH’s variando entre básico e ácido, sendo essa uma das 

peculiaridades do método visto que o pH do meio reacional é uma variável que afeta diretamente o tamanho e a 

forma dos cristais, assim a possibilidade de variar o pH durante uma síntese pode trazer vantagens frente a outros 

métodos, como o hidrotermal que geralmente usa o um meio fortemente básico para síntese de materiais 

exigindo rígido controle de pH que afeta diretamente a formação da fase [30]. O meio levemente ácido (pH 6) 

até o pH fortemente básico (pH 10) é o intervalo com maior número de publicações, 22 artigos. A análise da 

Figura 7 indica que o meio básico é preferível para síntese de materiais quando se emprega o método de 
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complexação combinado EDTA-Citrato. Sabe-se que um complexo metal-EDTA se torna instável em pH baixo 

porque o íon H
+
 compete com os íons metálicos pelo EDTA. Em pH muito alto o complexo EDTA é instável, 

porque o íon OH
- 

compete com o EDTA pelos íons metálicos e pode ocasionar a precipitação na forma de 

hidróxidos metálicos ou formar complexos de hidróxido não reativo, assim o pH é uma variável muito 

importante dentre desse processo de complexação. O uso de um agente complexante auxiliar como o ácido 

cítrico se justifica por formar um complexo fraco com o cátion e o mantém em solução caso ocorra 

desestabilização do completo metal-EDTA. O agente complexante auxiliar é deslocado pelo EDTA durante a 

reação, porém este complexo cátion-agente complexante auxiliar deve ser menos estável do que o complexo 

cátion-EDTA ou a reação de complexação não seria possível [31].  

 
Figura 6. Número de publicações x temperatura. (Autoria própria) 

 

A observação da figura 6 revela que a temperatura mais usada no tratamento térmico foi 800ºC, mas essa 

variável é dependente do material que se deseja obter. A Figura 5 mostra que 35 do total dos artigos estudados 

trataram termicamente seus materiais entre 600-1000 ºC. A escolha da temperatura de calcinação depende de 

análises termogravimétricas que indicam a temperatura em que não há perda de massa do material tratado. 

Quando não se dispõe dessa técnica analítica recorre-se a literatura como base para formação da fase em que se 

métodos químicos. 

 
Figura 7. Número de publicações x tempo. (Autoria própria) 
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 O tempo de isoterma que mais se repetiu para os artigos analisados foi de 5 h, com 15 artigos publicados, 

seguido os de 2 h e 10 h com 4 artigos publicados, os demais tempos usados se dividem em 1 artigo cada, como 

demonstrada na figura 7. O tempo de isoterma é um parâmetro usado para o estudo da formação da fase desejada 

bem como para a variação do tamanho dos cristalitos, assim cada autor tem livre escolha sobre esse tempo 

conforme as propriedades que se deseja analisar.  

 
Figura 8. Número de publicações x taxa. (Autoria própria) 

 

De acordo com a figura 8 a taxa de aquecimento de 10ºC/min foi a que mais se repetiu dentre os artigos 

analisados, porém, esse parâmetro é uma variável que influencia na formação da fase e sua cristalinidade sendo 

objeto de estudo seu alto ou baixo fluxo de transferência de calor em vários trabalhos. [12] estudou através de 

um planejamento experimental a taxa de aquecimento para produção de SrMoO4 e verificou que esta variável foi 

a mais significativa para os valores da energia de bandgap devido ao grau de ordem-desordem dentro da 

estrutura cristalina estar relacionado com a taxa de aquecimento durante o processo de calcinação [12]. Como 

observado na figura 8, as taxas mais utilizadas pelos autores são de 10ºC/mim com 4 artigos publicados, em 

seguida vem a taxa de 5ºC/min com 3 artigos publicados e as taxas com menores publicações são 1ºC/min, 

2ºC/min e 7ºC/min com apenas 1 artigos publicado.  

 

2.5 Avaliação morfológica e do tamanho de cristalito em função dos parâmetros de síntese 

 

A partir dos 24 artigos selecionados da tabela 1, foi feito outro tratamento de dados para remoção de artigos 

que não apresentavam os dados sobre a morfologia e/ou tamanho do cristalito que são necessários para geração 

da tabela 2, sendo contemplados 16 artigos. Com a necessidade de observar se as condições de síntese (pH, 

temperatura, tempo e taxa) podem alterar o tamanho do cristalito e morfologia dos materiais estudados pelos 

autores. Vale salientar ainda que independentemente dos vários tipos de óxidos sintetizados a partir do método 

em questão, como apresentado na tabela 1, seja óxidos simples, mistos, seja binários, ternários quaternários e/ou 

seja materiais compostos por metais alcalinas, metais de transição, lantanídeos etc, a ênfase aqui esta no 

levantamento e na discussão dos parâmetros de síntese e sua relação com a morfologia e tamanho de cristalino 

do material formado. 

Como demonstrado na tabela abaixo, as referências [7], [10], [11], [14], [19] mesmo tendo trabalhando com 

temperatura de 800 ºC, apresentaram uma variação no tamanho do cristalino com o intervalo de 37 nm à 150 nm, 

essa variação foi acontecida devido os autores trabalharem com matérias e condições de sínteses (pH, tempo e 

taxa) diferentes. As referências [9] e [11] apresentaram tamanhos de cristalito de 6,6 nm a uma tempera de 

600ºC, mesmo sendo materiais diferentes e tempo de calcinação divergentes. A referência [18] manteve a 

temperatura e tempo constante, mas variando o pH em 2 em 2, iniciando de 3 até 11, quando o pH chegou a 5 

notou um aumento no tamanho do cristalito de 215,5 nm e partir que o pH aumenta para 7 até 11 há uma 

diminuição de 82 nm. A referência [11] manteve o pH e tempo constante, alterando o parâmetro temperatura no 

intervalo de 600ºC à 900ºC o tamanho do cristalino saiu de 6,6 nm até 107 nm, houve um aumento de 100,4 nm 

ao tamanho. Nota-se que a referência [14] trabalhou com as variações dos parâmetros pH, temperatura e tempo, 

apenas mantendo a taxa constantes resultou em diversos tamanhos de cristalino. 

 

 



___________________________________________________________________________ 

___________________________________________________________________________ 

9 

Tabela 2. Análise dos parâmetros de síntese em função da morfologia e tamanho de cristalito. 

Condições de síntese Morfologia 

(SEM) 

Tamanho 

de 

Cristalito 

(DRX)/nm 

Materiais Referênc

ias 
pH T (ºC) t 

(h) 

Taxa(ºC/

min) 

6 500 5 10 - 31,9 La0,3Sr0,7Co0,7Fe0,3O3 [6] 

7 800 5 5 Retangular  140 NiMoO4 [7] 

- 850 10 - Grânulos com 

superfície lisa 

- Ba2NixCo2-XO6 [8] 

- 600 5 - Aglomerados com 

formas irregulares   

6,6 Ce0,9Pr0,1O2-δ [9] 

10 800 2 - Grãos em forma de 

placa 

150 SrBi4Ti4O15 [10] 

9 600 

700 

800 

900 

 

10 

 

- 

Aglomerados com 

formas irregulares   

6,6 

16,6 

110 

107 

LiAlO2 [11] 

6 

7 

5 

9 

650 3 10 Aglomerados com 

esferas irregulares e 

bipiramidais  

- SrMoO4 [12] 

8 

9 

10 

600 

800 

1000 

2 

4 

6 

1 - 22,2 

22,4 

137,5/115,2/

26,1/24,4/21

8,5/ 

162/52,1/41,

7/ 

27,6/200,1/5

8,6/47,7/54,

9/67,3/48,4 

CoFe2O4 [14] 

11 1000 5 - Aglomerados com 

formato esférico 

irregulares 

133 BaCeO3 [15] 

3 

5 

7 

9 

11 

1000 5 - Aglomerados com 

formas irregulares 

137,2 

352,7 

208,7 

135,3 

126,7 

BaCe0,2Pr0,8O3 [18] 

- 800 5 10 Aglomerado com 

forma pseudo- esférica  

37 LaNi0,3Co0,7O3-δ [19] 

- 950 5 2 Aglomerados com 

forma de placa 

45 SrFe0,2Co0,8O3-δ [19] 

5 

7 

9 

550/750 ND 10 Aglomerados com 

formas irregulares   

- Ba0,5Sr0,5Co0,8Fe0,2O3-s [22] 

4 

10 

1400 2 - Aglomerados rígidos  - Ce0,8Sm0,2O1,9 [23] 

4 

9 

6 

9 

400/600/80

0/900 

2 - Aglomerados com 

formas irregulares 

- La0,85Sr0,15Cr0,95Ni0,02C

o0,02O3 

[26] 

- 700/900/10

00 

5 - Esponjosa  50 La0,6Sr0,4Co0,2Fe0,8O3- δ [27] 

- 1000 5 - Esférica 42/38/27 Ba0,5Sr0,5Co0,8Fe0,2O3-δ [28] 

A morfologia em sua totalidade é aglomerados, já era o esperado para o método de complexação combinando 

EDTA-Citrato, que podem ser irregulares, esféricos, esponjado, placas, etc. Nota-se que as referências que 

tiveram a taxa menores do que 6 ºC/min apresentaram formas constituídas, isto se dá devido que quando menos a 

quantidade de calor inserida melhor será a formação da morfologia.  
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3. CONCLUSÕES  

 

A busca pelo aperfeiçoamento vem crescendo cada vez mais, e no método de complexação combinando 

EDTA-Citrato não é diferente. A revisão aqui apresentada oferece uma revisão geral sobre o método de 

complexação combinando EDTA-Citrato que fazem o uso de reagentes a base de cátions e os parâmetros a serem 

considerado na produção dos materiais. Seu uso apresenta materiais monofásicos e cristalinos que podem ser 

aplicados nas áreas tecnológicas. 

De forma geral, o método de complexação combinando EDTA-Citrato, apresentou vantagens na ampla faixa 

de pH’s, homogeneidade da fase, pureza da fase, possibilidade de varia razão molar, trabalhar com quase todos 

os metais, como apresentou desvantagens em relação a necessidade de temperaturas elevadas para obtenção da 

fase. Conclui-se que o método de complexação combinando EDTA-Citrato os parâmetros racionais (reagentes de 

partidas, pH, razão molar e tratamento térmico) interferem diretamente no tamanho do cristalito e morfologia. 

Sendo assim, a revisão proporciona a trabalhos futuros uma análise do método de complexação combinando 

EDTA-Citrato e condições de sínteses a serem utilizadas para obtenção do material com os parâmetros 

requisitados. Assim podendo estudar a fundo, a viabilidade dessa metodologia para produção em massa.  
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