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RESUMEN 

Las celdas fotoelectroquímicas, son dispositivos de gran importancia en la 

industria fotovoltaica. Estas se basan en electrodos de semiconductores 

nanoporosos que dependen de características como la separación de la carga 

fotoinducida, la transferencia de carga interfacial y la tasa de recombinación. Las 

propiedades físicas y químicas de los materiales como el tamaño de partícula, 

morfología y estructuras esperadas juegan un papel clave para el control de estos 

procesos. 

Diversos trabajos se basan en la obtención de diferentes óxidos semiconductores 

que puedan ser utilizados como electrodos en este tipo de dispositivos, o bien, 

como modificadores de superficie. En los últimos años, materiales con estructura 

perovskita han sido objeto de investigación por sus diferentes propiedades.  

El CaTiO3 y el MgTiO3 son óxidos semiconductores pertenecientes a la familia de 

las perovskitas. Estos materiales son utilizados en diferentes áreas, 

especialmente en electrónica como condensadores cerámicos y resonadores, 

debido a sus características. La investigaciones recientes se han enfocado en la 

ruta de síntesis y propiedades del material obtenido, así como su aplicación en 

otras áreas de reciente auge como la fotovoltaica y la fotocatálisis.  

La ruta química utilizada para la síntesis de ambos materiales fue mediante la 

metodología sol-gel, esta permitió obtener la fase perovskita del titanato de calcio 

y la fase geikielita a temperaturas bajas en contraste con otras rutas de síntesis 

reportadas. Se obtuvieron muestras por encima de un 90% de pureza y con la 

variación de los parámetros de síntesis un aumento del 97 hasta 99 %.  

En relación al análisis estructural, se estableció una mayor distorsión para los 

polvos sintetizados a 1000 °C del MgTiO3 en comparación con otras temperaturas 

empleadas en el tratamiento térmico. En el caso del CaTiO3 el aumento en la 

temperatura de tratamiento térmico provocó una menor distorsión en la celda del 

material, presentando una mayor cristalinidad y pureza con la variación 
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parámetros de síntesis como la temperatura de reacción y volumen de 

catalizador. Estas variaciones en el grado de distorsión pueden provocar la 

alteración de las propiedades ópticas y eléctricas del material. Sin embargo, de 

los resultados de las diferentes etapas del proyecto, los materiales demostraron 

tener las características estructurales, morfológicas, ópticas y eléctricas 

necesarias para ser empleados como semiconductores modificadores de 

superficie en dispositivos fotoelectroquímicos y en otros procesos dónde se lleve 

una alta separación de los pares electrón-hueco generados. 
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ABSTRACT 

Photoelectrochemical cells are devices of significant importance in the 

photovoltaic industry. These are based on nanoporous semiconductor electrodes 

that depend on its  characteristics such as photoinduced charge separation, 

interfacial charge transfer, and recombination rate. 

The physical and chemical properties of the materials such as particle size, 

morphology and expected structures play a key role in controlling these 

processes. 

Different works are based  on obtaining different semiconductor oxides that can 

be used as electrodes in this type of devices, or as surface modifiers. In recent 

years, materials with a perovskite structure have been the subject of research for 

their different properties. 

CaTiO3 and MgTiO3 are semiconductor oxides belonging to the perovskite family. 

These materials are used in different areas, especially in electronics such as 

ceramic capacitors and resonators, due to their characteristics. Recent research 

has focused on the synthesis route and properties of the material obtained, as 

well as its application in other recently booming areas such as photovoltaics and 

photocatalysis. 

The chemical route used for the synthesis of both materials was through the sol-

gel methodology, this allowed obtaining the perovskite phase of calcium titanate 

and the geikielite phase at low temperatures in contrast to other reported 

synthesis routes. Samples above 90% purity were obtained and with the variation 

of the synthesis parameters an increase from 97 to 99%. 

In relation to the structural analysis, a greater distortion was established for the 

powders synthesized at 1000 °C of MgTiO3 compared to other temperatures used 

in the thermal treatment. In the CaTiO3, the increase in the heat treatment 

temperature caused less distortion in the cell of the material, presenting greater 
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crystallinity and purity with the variation of synthesis parameters such as reaction 

temperature and catalyst volume. 

These variations in the degree of distortion of the material can cause alteration of 

the optical and electrical properties. However, from the results of the various 

stages of the project, the materials showed structural, morphological, optical and 

electrical characteristics necessary to be used as surface modifying 

semiconductors in photoelectrochemical devices and in other processes where a 

high separation of the elements is achieved electron-hole pairs generated. 
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INTRODUCCIÓN 
 

La tecnología fotovoltaica basadas en celdas solares es una de las más 

importantes en la actualidad basada en celdas solares, estos dispositivos 

semiconductores absorben un fotón de la luz visible emitida por el Sol, el cual 

inyecta un electrón a la banda de conducción del semiconductor, que se difunde 

en un campo eléctrico para generación de energía eléctrica1. Existen diversos 

tipos de tecnología fotovoltaica; las celdas están fabricadas de películas delgadas 

de semiconductores como el silicio amorfo (a-Si), silicio microcristalino (a-Si, ʮc-

Si), teluro de cadmio (CdTe), selenuro de cobre Indio (CIS) y selenuro de cobre 

indio galio (CIGS)2,3. Estas pertenecen a la primera y segunda generación 

tecnológica de las celdas solares. Una tercera generación consistía en celdas 

que recobrarán el concepto de energías renovables y el ahorro energético en su 

elaboración. 

De esta generación destacan las celdas solares sensibilizadas con colorantes, 

DSSC (Dye Sensitive Solar Cell, por sus siglas en inglés), estas se fundamentan 

en la sensibilización de los semiconductores basados en una nanoestructura con 

una película mesoporosa de un óxido metálico. El colorante tiene como función 

absorber luz a partir de sus moléculas y expulsar electrones del estado excitado 

en la banda de conducción del óxido metálico. Este tipo de dispositivo tienen una 

fabricación menos complicada y ocupa materiales orgánicos e inorgánicos de 

mayor disponibilidad, por lo que el costo disminuye4. 

Las DSSC tienen eficiencias menores debido a reflexiones ópticas, carencias en 

las propiedades de unión y recombinación de portadores. Hay factores que 

pueden influir en la elección de materiales fotovoltaicos, diferentes 
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combinaciones pueden hacer un material más atractivo5. Uno de estos materiales 

son los óxidos tipo perovskita. La perovskita es un material formado por la fórmula 

ABX3, del cual A y B son cationes y X es un anión, normalmente CH3NH3PbI3 6. 

Dentro de sus propiedades incluyen superconductividad, magnetorresistencia, 

conductividad iónica y propiedades dieléctricas7.  

Dentro de los materiales tipo Perovskita, se encuentran óxidos basados en la 

estructura ABO3, dónde A: Ca, Sr, Na, Ba, Pb y B: Ti, Zr, Nb, Sn, Si; que son los 

más comunes8. Debido a ello, este tipo de material se está incorporando en 

dispositivos como celdas, con los que se busca optimizar el rendimiento de esta, 

un eficaz enfoque es la modificación interfacial de las películas nanoporosas del 

semiconductor con óxidos tipo perovskita, esta capa podría separar los 

electrones inyectados de la pareja redox y suprimir entonces la recombinación de 

carga, que es uno de los factores que limitan este tipo de celda. Además de 

permitir una mayor concentración de electrones libres en la banda de conducción, 

ya que exhiben una buena conductividad eléctrica y en algunos casos una buena 

conductividad iónica que puede incrementar la conversión fotoeléctrica al 

modificar la superficie9. 

Se busca ampliar su eficiencia de conversión de energía PCE (por sus siglas en 

inglés), usando fotoelectrodos modificados con perovskita10. Los óxidos con 

estructura perovskita han atraído la atención para aplicaciones fotovoltaicas, 

como es el caso del PbTiO3. La perovskita se puede emplear como medio de 

dispersión de electrones con un electrodo de TiO2 u ZnO para mejorar la 

eficiencia actual de las DSSC e incluso para reducir la presencia de defectos en 

la interfaz facilitando el movimiento de electrones7.  

En la actualidad ya se ha empleado BaSnO3 (BSO), un oxido tipo perovskita, en 

unión a la estructura tetragonal fase anatasa de TiO2 y estructura hexagonal fase 

wurtzita de ZnO, de 1.14% para BSO/TiO2 y 1.25% para el BSO/ZnO10. Los 

estudios de perovskita cúbica como BaSnO3 (BSO), determinan que puede 

emplearse como material de transporte de electrones debido a que su estructura 
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electrónica aumenta la fotoexcitación de los portadores de carga por lo que 

resulta en un mayor rendimiento fotovoltaico10. 

Otra ventaja que han mostrados los materiales como las perovskitas es un bajo 

costo comparado con las celdas de silicio y una eficiente recolección de luz, con 

eficiencias superior al 12%, este genera cargas libres después de la absorción 

de la luz en el material, que minimiza la pérdida de energía durante la generación 

de carga y recolección, además se ha comprobado que es compatible con las 

DSSC11. Por ello y debido a la gran cantidad de compuestos que pertenecen a 

este grupo se esperan investigaciones basadas en la modificación y uso de 

electrodos con este tipo de compuestos para la mejora del rendimiento de estos 

dispositivos. 

1.1 Objetivos 

1.1.1 Objetivo General 

Determinar la factibilidad de aplicación de los polvos de MgTiO3 y CaTiO3 en 

celdas fotoelectroquímicas. 

1.1.2 Objetivo Específico 

 Establecer una metodología de síntesis vía ruta química de polvos de 

óxidos con estructura Perovskita (MgTiO3 y CaTiO3). 

 Evaluar el efecto en las propiedades de los óxidos con estructura 

perovskita por la variación de temperaturas de tratamiento y de reacción 

en la síntesis propuesta. 

 Definir las propiedades físicas y químicas de los polvos de MgTiO3 y 

CaTiO3 con la variación de concentraciones del catalizador en la síntesis 

vía sol-gel. 

 Analizar las propiedades eléctricas de los óxidos de estructura perovskita 

sintetizados. 
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1.2 Hipótesis 

Las propiedades estructurales, eléctricas y óptoelectrónicas de óxidos 

semiconductores con estructura perovskita como MgTiO3 y CaTiO3 son factibles 

para su aplicación en dispositivos fotoelectroquímicos como las celdas 

sensibilizadas con colorantes (DSSC). 

1.3 Estructura de la Tesis 
El documento se encuentra estructurado de la siguiente manera: en el capítulo 1 

de introducción, se hace el prólogo del proyecto de investigación, su justificación, 

los objetivos alcanzados y la hipótesis evaluada. En el capítulo 2 se presenta el 

marco teórico, que comprende información general sobre las celdas solares, 

específicamente celdas solares sensibilizadas con colorantes (DSSC), se 

explican detalladamente los componentes de este tipo de celdas y en qué 

elementos pueden emplearse el objeto de estudio de esta investigación.También 

se proporciona información del material (las perovskitas) y se describen la 

estructura, fases y propiedades de los titanatos empleados en este proyecto. 

En el capítulo 3 se puntualizan las actividades realizadas durante el desarrollo 

experimental, tales como la síntesis de los titanatos por medio de la técnica de 

sol-gel, la modificación de los parámetros síntesis, el depósito del material 

obtenido, así como las técnicas de caracterización utilizadas para determinar las 

propiedades morfológicas, estructurales, ópticas y eléctricas del CaTiO3 y 

MgTiO3; en el capítulo 4 se reúnen los resultados y discusión obtenidos durante 

la investigación, comparando los resultados de las diferentes muestras de estudio 

con los resultados investigaciones similares, así como se sustenta el análisis 

realizado para la determinación de propiedades de cada uno de los materiales; 

en el capítulo 5 se describen las conclusiones obtenidas como producto de los 

resultados de la investigación realizada, y finalmente en el capítulo 6 se 

presentan diversas recomendaciones y perspectivas a futuro.   
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MARCO TEÓRICO 
 

2.1 Celdas solares 

El crecimiento poblacional aceleró la explotación de todos los recursos 

energéticos como combustibles biológicos, hidrocarburos, combustibles 

nucleares; a medida de esto, ha aumentado la demanda de energía a nivel 

mundial 1. La radiación solar es una fuente de energía renovable abundante y 

disponible en la Tierra, para aprovechar esta energía fueron desarrolladas las 

celdas solares.  

 

Figura 2.1 Mejores eficiencias alcanzadas con celdas fotovoltaicas investigadas desde 1976 hasta 2023 

(National Research Energy Laboratory)  

 

Estos dispositivos convierten la energía emitida por el Sol en energía eléctrica, 

utilizando semiconductores que absorben la energía solar y generan electrones 

que son libres de moverse en la banda de conducción del semiconductor 2. Estos 
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dispositivos fotovoltaicos han avanzado tecnológicamente en el transcurso de los 

años 1, y de esto se han generado tres clasificaciones generacionales con 

avances específicos en esta área. 

En la primera generación en la que se fabricación celdas con material 

semiconductor de silicio, se aprovechó la eficiencia de conversión de más de 6%, 

posteriormente se obtuvieron eficiencias alrededor del 30% y 40% (Figura 2.1). 

Sin embargo, tuvieron como principal desventaja el costo de la materia prima 

debido a los procesos necesarios para su producción, el tener un espesor mayor 

a unos centenares de micras para que absorban de manera eficiente la mayoría 

de la luz incidente. En una segunda generación de celdas, el objetivo era mejorar 

las desventajas de los dispositivos de la primera generación, los cuales fueron 

modificados, al sustituir las obleas de silicio por películas delgadas de 

semiconductor; comparten con las celdas de la primera generación el límite 

teórico de eficiencia, elaboradas con materiales como el silicio amorfo (a-Si), 

teluro de cadmio (CdTe), selenuro de cobre indio (CIS) y selenuro de cobre indio 

galio (CIGS)3, presentando un problema al ser materiales tóxicos y con poca 

disponibilidad en algunos casos. Aún con esa desventaja, podían ser 

aprovechados en la aplicación, debido a que no requieren espesores grandes, 

debido a que son materiales con una transición directa de la banda de valencia a 

la banda de conducción, lo que incrementa su coeficiente de absorción. Al ser 

películas delgadas, han presentado un gran potencial para disminuir los costos 

de manufacturas, tienen eficiencias en un rango del 8-20%, lo que significó un 

gran avance tecnológico que abrió el camino para las celdas de tercera 

generación4. 

Estos dispositivos se basaron en nuevos conceptos como nanotecnología, con 

una disminución considerable en el costo de producción y mayores eficiencias, 

en algunos casos eficiencias reportadas en el laboratorio hasta del 47%. Entre 

ellas se encuentran las celdas Tándem, las celdas absorbentes extremadamente 

delgadas (ETA), las heterouniones orgánicas, las celdas solares híbridas, celdas 
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solares sensibilizadas por puntos cuánticos, las celdas solares sensibilizadas con 

colorantes (DSSC, por sus siglas en inglés dye-sensitized solar cell) o celda 

Grätzel, las celdas solares de perovskita que son las más recientes, basadas en 

metales absorbedores de haluro de perovskita. Estas celdas de tercera 

generación, están demostrando ser las candidatas prometedoras para competir 

con la tecnología de silicio3. De esta generación de celdas, las celdas tándem 

consistía en diferentes semiconductores con diferentes bandas prohibidas de 

energía, y tenían por objetivo absorber la mayor parte posible del espectro solar 

para incrementar la eficiencia de la celda, llegando a una eficiencia teórica 

aproximada de 86.8 %.  

Las celdas ETA en cambio, emplearon una capa muy delgada de absorbente que 

se coloca entre dos semiconductores con una amplia banda prohibida de energía. 

Las celdas ETA son el análogo de las celdas sensibilizadas con colorantes, pero 

en estado sólido, con una eficiencia muy baja. 

Las celdas solares orgánicas tienen un potencial de bajo costo, la eficiencia de 

estas celdas, aunque han incrementado, oscilan entre el 5-6 %, llegando a 

eficiencias teóricas del 11%, por debajo tanto de eficiencia como estabilidad de 

las celdas solares sensibilizadas con colorantes.  

Las celdas solares híbridas combinan la alta absorción de los polímeros con la 

banda prohibida de energía y la alta movilidad electrónica de nanopartículas 

inorgánicas, teniendo así el potencial teórico de alcanzar eficiencias más 

elevadas que las celdas solares orgánicas. Sin embargo, no se ha logrado llevar 

a la práctica5. 

En 1991, Michael Grätzel y Brian O'Regan en el Ecole Polytechnique Fédérale 

de Lausanne (EPFL), en Suiza, presentaron una nueva celda fotovoltaica que 

replicaba los principios de la fotosíntesis e implicaba la absorción de un colorante 

en el semiconductor hecho de TiO2 nanoporoso y fotosensibilizado con una 

eficiencia de conversión del 7.1 %.  
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De las tecnologías nuevas de energía, las celdas solares sensibilizadas con 

colorantes son uno de los sistemas promisorios de nueva generación para la 

tecnología fotovoltaica. Se ha convertido en una de las fuentes renovables de 

energía como resultado de la explotación de conceptos y materiales nuevos, de 

estos mismos se derivan las celdas solares sensibilizadas por puntos cuánticos. 

La DSSC tiene un bajo costo de producción debido a los materiales empleados y 

de la misma forma genera una cantidad pequeña de residuos, lo que la hace 

representativa de la tecnología actual en pro del medio ambiente6,7. 

2.2 Celdas solares sensibilizadas 

Este dispositivo está basado en la sensibilización de los semiconductores,cuenta 

con una película mesoporosa de un óxido metálico (ZnO o TiO2)8,9. El colorante 

tiene como función absorber luz a partir de sus moléculas y expulsar electrones 

del estado excitado en la banda de conducción del óxido metálico10.  

 

 

Figura 2.2 Elementos de una celda solar sensibilizada con colorante11 
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Las etapas fotoquímicas involucradas en el funcionamiento de una DSSC son 

muy similares a las que participan en la fotosíntesis natural. Una monocapa de 

moléculas de colorante está acoplada a la superficie de una capa semiconductora 

nanocristalina mesoporosa que está en contacto con una placa de vidrio 

conductora, este conjunto forma el fotoánodo de la celda. El contraelectrodo 

(cátodo) es una segunda placa de sustrato de vidrio conductor (generalmente, 

recubierta con óxido de estaño dopado con flúor (FTO)) cubierto con un 

catalizador reductor, comúnmente platino o grafito 2 (Figura 2.2). 

2.2.1 Mecanismo DSSC 

El mecanismo de operación de las DSSC se basa en la absorción de un fotón, 

propiciada por la sensibilización de la película con el colorante. La absorción de 

la luz por el colorante anclado a la superficie del semiconductor lleva a los 

electrones del estado fundamental (𝑆) hacia un estado electrónicamente excitado 

(𝑆∗) debido a la transición de la transferencia de carga del metal al ligando. 

 𝑆 + ℎ𝜐 → 𝑆∗ Ecuación 2.1 

El nivel LUMO del colorante debe estar por encima del borde de la banda de 

conducción del semiconductor, para permitir que el excitón en el colorante se 

disocie produciendo un electrón fotogenerado en la red del semiconductor 12 y un 

agujero fotogenerado localizado en el sitio del colorante, lo que resulta en la 

oxidación del colorante (𝑆ା) 13. 

 𝑆∗ → 𝑆ା + 𝑒ି(𝑠𝑒𝑚𝑖𝑐𝑜𝑛𝑑𝑢𝑐𝑡𝑜𝑟) Ecuación 2.2 

Los electrones inyectados en la banda de conducción del semiconductor se 

transportan por difusión entre las nanopartículas del semiconductor hacia el 

contacto posterior TCO, para después alcanzar el contralectrodo a través de la 

carga externa. 
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 𝑆ା + 𝑒ି → 𝑆 Ecuación 2.3 

La molécula de colorante oxidada (𝑆ା), se regenera por un agente reductor en la 

solución electrolítica 𝐼ି, regenerando su estado fundamental (𝑆) y el 𝐼ି termina 

en un estado oxidado 𝐼ଷ
ି. El agente reductor se difunde en el electrolito hasta 

llegar al contraelectrodo, donde ocurre una reacción de reducción que lo 

regenera, es reducido de nuevo a 𝐼ି por un electrón.  

 Iଷ
ି + 2eି → 3Iି Ecuación 2.4 

El contraelectrodo consta de un óxido conductor que se recubre con platino, éste 

tiene la función de catalizar la reacción de reducción. Así, una corriente eléctrica 

continúa inducida por fotones puede fluir sin cambios netos en la química de la 

celda. Al no ocurrir ningún cambio químico neto, la celda solar fotoelectroquímica 

es regenerativa 14. 

Sin embargo, se deben considerar la transferencia de electrones de vuelta y los 

procesos de transporte iónicos que permite varias rutas de pérdida de electrones, 

como el decaimiento de la molécula de colorante excitada (𝑆∗) a su estado 

fundamental (𝑆). 

 S∗ → S Ecuación 2.5 

Y también puede presentarse la recombinación de los electrones inyectados en 

la banda de conducción del semiconductor (BC) con el colorante oxidado.  

 Sା + e୆େ
ି → S Ecuación 2.6 

De igual manera, la recombinación de electrones inyectados en la banda de 

conducción del semiconductor (BC) con el triyoduro del par redox 𝐼ଷ
ି 15. 

 Iଷ
ି + 2e୆େ

ି → 3Iି Ecuación 2.7 

Estos deterioros en el proceso de transporte de carga de la celda están 

relacionados con la reacción de regeneración de la molécula de colorante 
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oxidada, si está es rápida, los electrones se someten a recombinación con el 

mediador redox y no con la molécula de colorante oxidada. De igual manera se 

puede presentar la recombinación de los electrones en el contacto TCO con el 

colorante oxidado. 

 Sା + e୘େ୓
ି → S Ecuación 2.8 

Este proceso de recombinación se traduce en la reducción del colorante por 

transferencia lateral de electrones (salto del electrón) y esto es originado por las 

moléculas de colorante cerca del TCO, la capa de éste puede absorber el 

colorante en pequeña medida, debido a su bajo factor de rugosidad, que puede 

reoxidarse al recibir un electrón adyacente al semiconductor y así sucesivamente 

ir alejándose del TCO. 

Otro proceso de recombinación que puede estar presente en el mecanismo de la 

celda es la de los electrones en el TCO con el mediador redox oxidado.  

 Iଷ
ି + e୘େ୓

ି → 3Iି Ecuación 2.9 

Esto se debe a la capa mesoporosa en el electrodo, ya que la solución 

electrolítica puede penetrar la estructura porosa y estar en contacto directo con 

el TCO 16. 

En general, el rendimiento de una DSSC se basa en los niveles de energía de 

sus componentes, del estado excitado LUMO (orbital molecular más bajo 

ocupado) y el estado fundamental HOMO (orbital más alto ocupado) del 

colorante, el nivel de Fermi del semiconductor que se encuentra cercano a la 

banda de conducción y el potencial redox de la solución electrolítica 15.  

La fotocorriente obtenida en estas celdas se determina por la diferencia de 

energía entre el HOMO y LUMO del colorante, análogo a la banda prohibida de 

energía del semiconductor. 
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Figura 2.3 Diagrama de energía y principios de operación de la DSSC 14. 

 

La brecha de energía entre el LUMO y el nivel de la banda de conducción del 

semiconductor ∆𝐸ଵ, es relevante, y el nivel de energía LUMO del colorante debe 

ser suficiente negativo con respecto a la banda de conducción del semiconductor 

para inyectar electrones de forma efectiva (Figura 2.3). El nivel HOMO del 

colorante debe ser más positivo que el potencial redox de la solución electrolítica 

para aceptar electrones efectivamente ∆𝐸ଶ. Las bandas prohibidas de energía 

∆𝐸ଵ y ∆𝐸ଶ deben ser mayores a 200 mV como fuerza motriz para que se lleve a 

cabo cada uno de los procesos de transferencia de electrones para obtener una 

eficiencia óptima 14.  

2.2.2 Fotoelectrodo 

Los fotoelectrodos constan de un sustrato de vidrio que es el soporte mecánico 

conductor que puede estar recubierto con un óxido conductor transparente (TCO) 
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comúnmente FTO (óxido de estaño dopado con flúor) o ITO (óxido de estaño 

dopado con indio)17,18, al cual se le deposita una película de material 

semiconductor. En sus inicios, la celda era limitada por una insuficiente absorción 

del colorante en la superficie del semiconductor, por ello se introdujo una capa 

de semiconductora mesoporosa que se convirtió en la base de investigación de 

la DSSC, ésta aumentó el área de superficie interna, permitiendo una mayor 

carga de colorante sin afectar la interfase colorante/electrolito 19. 

El óxido de metal mesoporoso funciona como un receptor de electrones que 

permite la conducción electrónica para facilitar la recolección de los electrones 

fotoexcitados 15. Distintos materiales han formado parte de este elemento en la 

celda como el ZnO, SnO2, Nb2O5, SrTiO3, Zn2SnO4 y TiO2 en su fase anatasa 20, 

éste último, es el óxido metálico más empleado para este fin, ya que ha 

presentado buena estabilidad química y potenciales adecuados, comparado con 

los otros materiales, además que su alto índice de refracción de (n=2.5) mejora 

la dispersión de la luz difusa lo que aumente la absorción de fotones en el 

fotoelectrodo poroso 18. En este elemento el borde de la banda de conducción 

debe de estar debajo del LUMO del colorante, lo cual permitirá inyección de 

electrones en la banda de conducción del semiconductor para transportar los 

electrones a través de la película por difusión hacia el FTO. De igual manera debe 

presentar una alta constante dieléctrica, como en el caso del TiO2 que es de 𝜀 =

80 21, además protege los electrones inyectados de la recombinación con el 

colorante oxidado. Esta capa de material semiconductor debe ser de un espesor 

de 10 µm para una carga eficiente entre el fotoánodo y el contraelectrodo 14. 

Estas consideraciones deben tomarse debido a que el fotoelectrodo es el 

componente de la DSSC dónde más mecanismos de recombinación se 

presentan, por lo cual la transferencia de electrones de vuelta, es decir la 

recombinación del semiconductor y la especie oxidada en la solución electrolítica 

es un factor que limita este tipo de dispositivos. Para mejorar el rendimiento de 

este tipo de celdas, las investigaciones se han enfocado en la modificación 
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interfacial de las películas nanoporosas (ZnO, TiO2) con capa de recubrimiento 

de otros óxidos 23. Entre ellos diferentes óxidos de la familia de las perovskitas, 

como el MgTiO3 y CaTiO3 que al incluirse en este tipo de celdas, pueden realizar 

el trabajo de una capa tipo caparazón que podría prevenir la reacción de 

fotoelectrones inyectados con las especies oxidadas en el electrolito 24, 

separándolas físicamente, así como facilitar el movimiento de electrones y 

fotoexcitación de los portadores de carga.  

2.3 Perovskita 

Las perovskitas son una familia de materiales que constituyen la Tierra, estas 

pueden ser aislantes eléctricos en los que se llenan todos los sitios atómicos y 

enlaces iónicos tan fuertes que los electrones están firmemente en su lugar. Los 

fuertes enlaces hacen que los cristales de perovskita soporten la deformación y 

en algunos casos la fusión. A menudo estos presentan una estructura 

distorsionada o con fallas que permiten que actúen como superconductores o 

ferroeléctricos 22. 

Las perovskitas de fórmula general ABX3 consisten en cubos formados por tres 

elementos químicos (A,B y X) en una proporción 1:1:3. Un catión A: el más 

grande de los dos tipo de metales que se encuentran en el centro de cada cubo, 

los cationes B ocupan las ocho esquinas y los aniones X se encuentran en los 

puntos medios de los 12 bordes del cubo 22.  

Una gran cantidad de elementos pueden combinarse para formar cientos de 

perovskitas. El catión A puede estar formado un elemento alcalino, alcalinotérreo, 

lantánido, el catión B normalmente por un metal de transición y el anión X 

generalmente es ocupado por oxígeno, pero de igual manera pueda ocuparse 

por halógenos 22. 

La estabilidad de la estructura de perovskita ABO3 se deriva principalmente de la 

energía electrostática lograda mediante la organización de los cationes B en 
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octaedros compartidos en la esquina 23. Debido a la variedad de estructuras y 

composiciones químicas, los óxidos de perovskita exhiben una gran variedad de 

propiedades, conductividad eléctrica, conductividad iónica, ferroelectricidad, 

ferromagnetismo y superconductividad.  

En la Tabla 2.1 se muestran algunas perovskita y sus propiedades 24. 

 

Tabla 2.1 Propiedades típicas de perovskitas 24. 

Propiedad Compuesto 

Ferromagnetismo BaTiO3, PdTiO3 

Piezoelectricidad Pb (Zr,Ti)O3, (Bi, Na)TiO3 

Conductividad eléctrica ReO3, SrFeO3, LaCoO3, LaNiO3, LaCrO3 

Superconductividad La0.9Sr0.1CuO3,YBa2Cu3O7, HgBa2Ca2Cu2O8 

Conductividad iónica La(Ca)AlO3, CaTiO3, La(Sr)Ga(Mg)O3, BaZrO3, 

SrZrO3, BaCeO3 

Magnetismo LaMnO3, LaFeO3, La2NiMnO6 

Propiedad catalítica LaCoO3, LaMnO3, BaCuO3 

Materiales electrodos La0.6Sr0.4CoO3, La0.8Ca0.2MnO3 

 

2.3.1 Propiedades de las perovskitas  

2.3.1.1 Ferroelectricidad 

El ion del sitio B al ser más pequeño que el ion del sitio A puede vibrar dentro del 

intersticio octaédrico que sugieren posiciones mínimas de energía para el sitio B 
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que están fuera del centro y como consecuencia se forma un dipolo eléctrico. 

Cuando se aplica un estrés, los dipolos se alinean en una dirección para 

proporcionar una polarización que se llama efecto piezoeléctrico. El estado 

ferroeléctrico es cuando los cristales tienen un momento dipolo eléctrico 

reversible. El estado paraeléctrico es cuando los dipolos en las celdas vecinas 

están orientados aleatoriamente entre sí. El cambio del estado paraeléctrico al 

ferroeléctrico ocurre a la temperatura de Curie y corresponde al cambio de la 

constante dieléctrica. Por lo que se utilizan muchos materiales perovskitas en 

áreas como la electrónica (transductores, actuadores, condensadores) 25,26.  

La ferroelectricidad es una polarización espontánea orientable, esta implica 

necesariamente la capacidad de difusión rotacional de dipolos orientables bajo 

un campo eléctrico aplicado 27. 

Esta polarización espontánea orientable se debe a una particular disposición 

atómica de iones en la estructura cristalina. Los desplazamientos polares de los 

átomos en la celda unitaria son por lo tanto en base a la ferroelectricidad. Un 

material ferroeléctrico siempre exhibe una transición de fase ferroeléctrica a para 

eléctrica a una temperatura que se conoce como temperatura de Curie 28.  

Una de las perovskitas ferroeléctricas más conocidas es el titanato de bario 

(BaTiO3) con uso comercial. Bajo un campo eléctrico aplicado, los cationes 

energizan y se desplazan y el cristal se polariza más. En la aplicación, los 

cationes vuelven lentamente a sus posiciones normales y liberan energía. El 

BaTiO3 se utiliza en condensadores, que almacenan la carga de pulsos de 

corriente y luego liberan la carga almacenada entre pulsos, produciendo así una 

corriente constante 22.  

La propiedad más conocida de los óxidos perovskita es el comportamiento 

ferroeléctrico, donde BaTiO3, PdZrO3, y sus compuestos dopados son ejemplos 

representativos. BaTiO3 sufre principalmente transformaciones de fases 

monoclínica a tetragonal y cúbica a medida que aumenta la temperatura. Por 
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encima de 303 K, BaTiO3 cristaliza en una estructura cúbica de perovskita, que 

no muestra comportamiento ferroeléctrico. La alta constante dieléctrica 

observada en BaTiO3 puede explicarse por la base de la anisotropía de la 

estructura cristalina 24. 

2.3.1.2 Piezoelectricidad 

Es una propiedad que surge cuando un campo eléctrico se desplaza a los átomos 

(por ejemplo, de Ti, en los titanatos) de sus posiciones normales, la forma del 

cristal cambia. Por el contrario, la presión mecánica deforma el cristal liberando 

energía eléctrica. Dada esta propiedad de convertir energía eléctrica en energía 

mecánica, y viceversa, ha resultado eficaz en su empleo como transductor 29. La 

perovskita BaTiO3 también encuentra un uso en transductores 22. 

2.3.1.3 Ferromagnetismo 

En la estructura cúbica ideal de la perovskita, cada oxígeno es compartido por 

dos cationes B, formando un ángulo de 180 °, en ocasiones esto propicia el 

intercambio magnético entre los cationes B lo que provoca las propiedades 

ferromagnéticas del material, aunque en ocasiones el intercambio suele ser 

negativo y da como resultado un acoplamiento antiparalelo de momentos 

magnéticos en los vecinos próximos, haciendo el material antiferromagnético 30. 

2.3.1.4 Supeconductividad 

Uno de los compuestos característico que presentan la superconductividad es el 

Ba2YCu3O7 24. La superconductividad es una de las propiedades más conocidas 

de las perovskitas. En 1984 fue informada por primera vez la presencia de esta 

propiedad en el óxido de perovskita. Esta consiste en materiales que al llegar a 

una TC la resistividad se reduce bruscamente a cero, se convierte en un 

superconductor e incluso algunos de estos materiales no son conductores a 

temperatura ambiente 31. Se han estudiado los superconductores principalmente 

a base de óxidos de cobre, los cuales tienen diferentes cationes en el sitio A y la 
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presencia necesaria del cobre en el sitio B para que pueda dar paso a la 

superconductividad, entre ellos YBa2Cu3O7 y el sistema Bi2Sr2Ca2Cu3O10. 

Basado en esto la superconductividad y a su vez la temperatura crítica está 

relacionada a las capas de Cu-O 24. 

Además de la superconductividad, hay muchas perovskitas que muestran alta 

conductividad electrónica, como LaCoO3, LaFeO3 y LaMnO3, estos óxidos de 

perovskita muestran una conductividad de huecos tan alta como 𝜎 = 100 𝑆/𝑐𝑚 

originado por un exceso de oxígeno, y el dopaje de los cationes en el sitio A que 

mejoran la conductividad eléctrica debido al aumento de operadores de carga 

móvil generados por la compensación de carga 24.  

2.3.2 Óxidos con estructura perovskita 

Los materiales con estructura perovskita han atraído la atención de la industria, 

debido a las propiedades electrónicas que pueden presentar. Este grupo de 

materiales se conforman de un ión en el sitio A que está rodeado por doce iones 

de oxígeno, mientras que cada ión B tiene seis iones de oxígeno en una 

coordinación octaédrica. Los iones del sitio A y los doce oxígenos forman una red 

cúbica centrada en la cara, con iones del sitio B que encajan en intersticios 

octaédricos25 (Figura 2.4).  

Diversos óxidos de perovskita son empleados como sensores, actuadores, 

memorias, sistemas de almacenamiento de energía, entre otros dispositivos, 

debido a sus diferentes propiedades, como titanato de bario (BaTiO3), niobato de 

litio (LiNbO3), titanato de lantano y bismuto (Bi3.25La0.75Ti3O12), ferrita de bismuto 

(BiFeO3) 33 

A alta temperatura, los óxidos de perovskita del tipo ATiO3 presentan una fase 

paraeléctrica con estructura cúbica y a medida que se reduce la temperatura una 

fase ferroeléctrica (dependiendo el óxido), esto implica la rotación de los 

octaedros de TiO6 en el eje z para tener la forma octaédrica 34. 
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Figura 2.4 Estructura cúbica ideal de la perovskita 32. 

 

2.3.2.1 CaTiO3 (titanato de calcio) 

La perovskita CaTiO3, dónde proviene el nombre de la familia de compuestos, 

fue descubierta por el científico ruso Gustav Rose en 1839 y fue investigada por 

el mineralogista Lev Perovski, de ahí su denominación. La disposición atómica 

de la estructura de perovskita ABO3 fue observada por primera vez en el mineral 

CaTiO3 se creía que esta estructura estaba formada por iones de Ca en las 

esquinas del cubo, iones de Ti en centro del cuerpo y iones de oxígeno en el 

centro de las caras, lo que sería la estructura perovskita ideal, aunque después 

se estableció que poseía una estructura ortorrómbica a temperatura ambiente 35, 

presentando la estructura cúbica a altas temperaturas . 
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Este material a temperatura ambiente presenta una estructura ortorrómbica con 

un grupo espacial (Pbnm) hasta los 1100 °C y pasa a otro grupo espacial 

ortorrómbico (Cmcm) entre 1100 °C y 1220 °C. Por encima de 1220 °C se 

transforma sucesivamente a la estructura tetragonal (14/mcm) y 

aproximadamente a 1300 °C se transforma a la estructura cúbica con grupo 

espacial (Pm3തm) 36,37. 

Se ha mostrado interés en este material, no solo por su abundancia en la 

naturaleza, sino porque tiene la capacidad de absorber la luz con grosores 

menores del material comparado con materiales empleados en celdas solares, 

éste es un semiconductor 38. 

El CaTiO3 posee una alta permititivad relativa (𝜀௥ = 160) 35 lo que lo hace fiable 

en aplicaciones como condensadores, componentes para contención de residuos 

radiactivos de alto nivel, en dispositivos electroluminiscentes y sensores 39.  

2.3.2.2 MgTiO3 (titanato de magnesio) 

El metatitanato MgTiO3, conocido como geikielita, tiene una estructura ilmenita, 

que es un orden derivado de la estructura corindón, en contraste con ésta, la 

ilmenita resulta de cantidades iguales de cationes divalentes y tetravalentes que 

se ordenan en sitios octaédricos, con grupo espacial R3ത que se basa en una sub-

red hcp distorsionada de oxígeno y consta de capa alternativas de TiO6 que 

comparten bordes con octaedros de MgO6 perpendiculares al eje c 22,40., el 

compuesto se convierte en una perovskita al compartir esquinas con el octaedro 

TiO6 y el número de cationes del sitio A, pasa de 6 a 12 41. 

Es un material que exhibe una buena estabilidad térmica, baja pérdida dieléctrica, 

una constante 𝜀௥~17 − 17.5 y un coeficiente de temperatura de frecuencia 

resonante 𝜏௙~ − 50 42,43, por lo que se emplea en aplicaciones como resonadores 

de microondas, condensadores, radares, satélites de transmisión directa 44.  
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Su síntesis de fase pura se ha desarrollado por métodos como reacción en estado 

sólido, termodescomposición de precursores peróxidos, hidrotermal de 

complejación mecanoquímica. Su temperatura de sinterización puede superar los 

1400 °C para poder obtener la fase estable 45,46.  
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DESARROLLO EXPERIMENTAL 
 

En este capítulo se reúnen las actividades experimentales desarrolladas durante 

el proyecto de investigación. La información presentada detalla los 

procedimientos, los materiales y quipos utilizados en cada actividad, así como las 

condiciones de los diferentes experimentos. 

3.1 Síntesis de titanatos (MgTiO3 y CaTiO3) por sol-gel 

3.1.1 Etapa I. Establecimiento de la metodología de síntesis 

Los polvos de CaTiO3 y MgTiO3 fueron sintetizados mediante una ruta propuesta 

por la metodología sol-gel (Figura 3.1); La ruta trazada derivada del proyecto 

consistió en CaNO3•4H2O y MgNO3•6H2O (respectivamente), C16H36O4Ti y 

CH3COOH como precursores. 

El procedimiento se basó en dos soluciones 0.4 M, una de CaNO3•4H2O o 

MgNO3•6H2O en etanol y otra solución de tetrabutóxido de titanio en etanol 

estabilizada con 0.5 ml de ácido acético, que también actúa como catalizador de 

la reacción. 

La mezcla se realiza de la solución del nitrato y etanol por goteo lento en la 

solución de tetrabutóxido de titanio en etanol con agitación aproximada a 70 RPM 

a temperatura ambiente.  

Una vez terminado el goteo se aumenta la temperatura a 40 °C y se realiza 

agitación a 100 RPM durante 10 minutos. Se continuó con baño maría para 

evaporación de los solventes a una temperatura de 70°C y secado del material 

en un horno a una temperatura de 150°C durante 12 h. 
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Figura 3.1 Metodología de síntesis de CaTiO3 y MgTiO3 vía sol-gel 

 

 Finalmente se realizaron tratamientos térmicos del polvo obtenido (Figura 3.2) a 

una temperatura de 600, 700, 800, 900 y 1000 °C en aire durante 2 horas, con 

una velocidad de calentamiento de 10 °C. 

   

Figura 3.2 Polvos obtenidos por sol-gel a) CaTiO3; b) MgTiO3. 

 

3.1.2 Etapa II. Modificación de parámetros de síntesis 

Considerando la metodología de síntesis establecida se procedió a modificar los 

parámetros de síntesis para lograr la mayor pureza en las muestras. Esta etapa 

consistió en la variación del volumen de catalizador de la reacción, las 

temperaturas de síntesis, así como, la temperatura de tratamiento térmico, de 

acuerdo con lo que se indican en la Tabla 3.1 

S o lu c ión  A

[M g (N O 3)2 .6 H 2O ]

S o lu c ión  B

[T i(C 4H 9 O )4 ] 

[C H 3 C O O H ]

Preparación de Soluciones 
Precursoras

Mezclado

[C a (N O 3)2 .4 H 2O ]

Evaporación del Solvente
T e m p e ra tu ra : 7 0  °C
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Tabla 3.1. Parámetros de Síntesis de CaTiO3 y MgTiO3 en la segunda etapa. 

FACTOR 
B 

FACTOR C CTO MTO 

FACTOR A 

T1= 900 °C T2= 1000 °C T3= 1100 °C T1= 600 °C T2= 800 °C T3= 900 °C 

Tr1= 40 °C Vc1=0.5 ml C9405 C10405 C11405 M6405 M8405 M9405 

Vc2= 1 ml C9410 C10410 C11410 M6410 M8410 M9410 

Tr2= 60 °C Vc1= 0.5 ml C9605 C10605 C11605 M6605 M8605 M9605 

Vc2= 1 ml C9610 C10610 C11610 M6610 M8610 M9610 

 

3.2 Caracterización de los polvos obtenidos mediante la técnica sol-gel 

Los polvos fueron sometidos a diversas técnicas de caracterización para evaluar 

sus propiedades estructurales, morfológicas y ópticas. La estructura cristalina se 

identificó por difracción de rayos X, utilizando un difractómetro D8 ADVANCE 

Bruker, con una fuente de radiación Cu-Kα (λ = 1.54056 Å), 2-teta de 10° a 70° 

con un paso angular de 0.02° y tiempo de exposición de 0,4 s. El análisis 

morfológico se realizó en un SEM JEOL JSM-6010LA, a 10 kV de tensión de 

aceleración en condiciones de alto vacío. Las mediciones Raman se realizaron 

con un espectrómetro HORIBA Xplora Plus con láser de 532 nm en un rango de 

200 a 500 cm-1. La composición química y la distribución elemental en la 

superficie se analizaron con un detector de energía dispersiva (EDX) acoplado al 

SEM. 

Las isotermas de adsorción de nitrógeno se determinaron a -196 °C usando un 

Autosorb iQ para un rango de presión relativa (P/P0) entre 0 y 1. El área de 

superficie específica se calculó usando la ecuación de Brunauer-Emmett-Teller 

(BET). El diámetro de poro se calculó aplicando el método de Barrett-Joyner-

Halenda (BJH) a las ramas de adsorción de las isotermas de nitrógeno. El 

volumen total de poros se obtuvo a partir del punto de saturación. 

Los espectros de absorción ultravioleta visible de los polvos se tomaron con un 

espectrofotómetro Shimadzu UV 2600, en modo de reflectancia de esfera de 
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integración recubierta de Ba2SO4 en un rango de longitud de onda de 200 a 800 

nm para el análisis óptico. Los espectros FTIR se analizaron utilizando un 

espectrómetro infrarrojo SHIDMAZU IRAffinity-1 con perlas KBR en el rango de 

400–4000 cm-1. 

3.3 Depósito de películas de CaTiO3 y MgTiO3 mediante screen printing 

La preparación de la pasta para el depósito consistió en dispersar los polvos 

seleccionados de la variación de parámetros de síntesis (C9410, C9610, C10610 

y C10605 y M9605, M6405, M6410 y M9410) de CaTiO3 y MgTiO3 

respectivamente, en etanol en una relación de 0.5 g de polvo por cada 10 ml de 

etanol. Por otro lado, se realizó la disolución de eticelulosa en etanol, además de 

4.06 g de terpineol que fueron agregados a la dispersión de los polvos de ambos 

materiales. Finalmente, se realiza la evaporación del etanol, para obtener una 

pasta viscosa para su depósito1. 

 

Figura 3.3. Películas depositadas mediante screen-printing. 

 

Para el depósito se empleó la técnica de screen printing. La pasta fue depositada 

sobre vidrio recubierto de óxido de estaño (FTO, TEC 8) en un área de 0,5 cm2 

(Figura 3.3). El depósito se realizó deslizando la escobilla de goma en un ángulo 
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de 80. Después del depósito, las películas se sinterizaron a 450 °C durante 1 

hora. Estas películas posteriormente fueron empleadas en las caracterizaciones 

eléctricas.  

3.4 Caracterización de películas de CaTiO3 y MgTiO3 

La topografía de superficie de las películas de las muestras con mayor pureza 

fue analizada por medio de microscopía de fuerza atómica (AFM) en modo de 

contacto, empleando el equipo Park, modelo XE7. 

Además, el microscopio de fuerza atómica fue empleado para la obtención de la 

curva I-V (corriente-voltaje) de las películas, empleando un láser de 600 nm de 

longitud de onda, se utilizó un cantiléver recubierto de aluminio de 30 nm de 

espesor, 20 kHz de frecuencia de resonancia y 0.5 N/m fuerza constante. 
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RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 

En el presente capítulo se muestran los resultados obtenidos durante el 

desarrollo de las actividades experimentales. Se presentan las caracterizaciones 

estructurales, ópticas y morfológicas de los polvos obtenidos mediante la técnica 

de sol-gel de CaTiO3 y MgTiO3, así como las pruebas eléctricas realizadas en las 

películas depositadas con los polvos de ambos titanatos.  

4.1 Polvos de CaTiO3 

4.1.1 Determinación de propiedades estructurales a partir de Difracción de 

Rayos X (XRD) 

Los patrones de difracción de rayos X de los polvos de CaTiO3 sintetizadas, se 

presentan en la Figura 4.1, donde se denomina como (CTO-400, CTO-500, 600, 

CTO-700, CTO-800, CTO-900 y CTO-1000) dependiendo de la temperatura de 

tratamiento.  

Para el tratamiento a 400 °C se identifican la fase anatasa de TiO2 (PDF Card 

No. 00-075-1537) y (TiO1.25)3 (PDF Card No. 00-073-1779) sin presencia de 

perovskita, debido a la baja temperatura de tratamiento. En contraste, pese a que 

la temperatura de tratamiento a 500 °C continúa siendo baja, se favorece la 

formación de CaTiO3, por lo que se identifican picos de difracción pertenecientes 

a la fase perovskita (PDF Card No. 00-089-6949), además de TiO2 en fase 

anatasa, Ti3O5 (PDF Card No. 00-072-2101) y TiO (PDF Card No. 00-077-2170). 

En contraposición con otras metodologías de síntesis reportadas, la cristalización 

del material es visible, el principal factor mostrado en estas metodologías es la 

elección de precursores y mayores velocidades de calentamiento en la etapa de 
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tratamiento térmico influyen en la cristalización de las muestras, obteniendo 

materiales amorfos a 400 y 500 °C 1,2. 

 

Figura 4.1 Patrones de rayos X de las muestras de CaTiO3. 
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En los polvos tratados a temperaturas desde 600 a 1000 °C se observa que gran 

parte de los picos de difracción más intensos en las muestras que corresponden 

con la información de la fase perovskita con estructura ortorrómbica (PDF Card 

No. 00-089-6949), con plano preferencial de la fase (112). En las muestras CTO-

600 y CTO-700 además de la presencia de la fase perovskita del CaTiO3, se 

encuentra el TiO2 en fase anatasa con plano preferencial (101) y para las 

muestras CTO-800 a CTO-1000 también hay presencia de TiO2, pero en fase 

rutilo, debido a que es posible observar la formación de la fase rutilo a 

temperaturas por encima de 700°C 1. La intensidad de la fase perovskita también 

aumentó con respecto a la temperatura como suele esperarse en los tratamientos 

térmicos a temperaturas altas3, de esta metodología sol-gel empleada se 

obtuvieron polvos con una mayor cristalinidad indicada en la intensidad del pico 

característico de la fase perovskita con el aumento de temperatura.  

Con los resultados del espectro de difracción se obtuvo el contenido presente en 

el material por el método de coeficientes de intensidad de referencia (por sus 

siglas en inglés, RIR) en la Figura 4.2, dónde se puede observar el aumento en 

la composición del material de la fase rutilo, esto debido a que al aumentar la 

temperatura de 600 a 800 °C se hace propicia la transición del contenido de la 

fase anatasa a rutilo 4,5. Este incremento permite que la muestra tratada a 800° 

C presente el mayor contenido de la fase rutilo de aproximadamente 29%. 
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Figura 4.2 Contenido de los polvos de CaTiO3. 

 

Por otro lado, al elevar la temperatura por encima de 800 °C se favorece la 

formación de CaTiO3 disminuyendo las fases secundarias en la composición de 

los polvos, alcanzando 84% de contenido en la muestra tratada a 1000 °C. Este 

comportamiento es característico en las síntesis por métodos químicos, que a 

temperaturas por encima de 800 °C se presenta mecanismos de nucleación y 

crecimiento de la fase de CaTiO3 provocando la disminución de fases residuales 
6, pero al mismo tiempo el contenido de TiO2 evita la formación de otras fases 

beneficiando la formación a CaTiO3 7. 

4.1.2 Análisis estructural mediante la técnica Rietveld 

Los resultados obtenidos de la difracción de rayos X (Figura 4.1) fueron 

analizados mediante la técnica de refinamiento estructural Rietveld que 

proporciona una información más precisa de la estructura y fases del material. 
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Los refinamientos se llevaron a cabo con el software PDXL2 versión 2.8.4 de 

Rigaku Corporation mediante el modelo pseudo-Voigt con la función de asimetría, 

ajustándose cada patrón mediante una función polinómica 8. 

Los parámetros refinados con Rietveld se presentan en la Tabla 4.1 para cada 

una de las muestras y la referencia para la estructura ortorrómbica (CTO REF), 

donde se presentan los parámetros de red para cada muestra. Para CTO-700, 

CTO-800, CTO-900 y CTO-1000 los valores de parámetros de red y volumen de 

la celda son similares a CTO REF, con el aumento de temperatura y a su vez con 

el incremento de pureza del material, los valores son aún más cercanos al 

estándar para la estructura ortorrómbica.  

 

Tabla 4.1 Parámetros estructurales de las muestras tratadas a diferentes temperaturas. 

Muestra 
Parámetros de red (Å) Volumen de 

celda (Å3) 
α 

(grados) A B C 

CTO-600 5.446 5.423 5.443 160.752 147.14 

CTO-700 5.394 5.441 7.644 224.342 156.49 

CTO-800 5.433 5.41 7.657 225.059 156.375 

CTO-900 5.3898 5.4374 7.6483 224.145 156.517 

CTO-1000 5.3871 5.4371 7.6452 223.929 156.519 

CTO REF 5.3810 5.4420 7.6410 223.75 158.23 

 

En el caso de CTO-600 los parámetros difieren de los teóricos reportados para 

la fase perovskita con una estructura ortorrómbica, debido a que 600 °C es una 

temperatura de tratamiento baja para la obtención del material, por lo que se 

hacen presente fases secundarias de TiO2, principalmente anatasa, que 

provocan la distorsión de la celda 4. Por lo que, al presentarse el incremento de 

temperatura de 600 a 700 °C la celda sufre un aumento de tamaño en la base de 

la misma, esto por efecto de la disminución de la fase anatasa en la muestra, 
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debido a la transición de TiO2 a la fase rutilo y por lo tanto el cambio en los 

octaedros de titanio presentes en la muestra, además de la presencia confirmada 

del calcio, cuyo radio iónico es mayor que el del titanio9, resultando en un 

ordenamiento más efectivo para la estructura ortorrómbica, por lo tanto para la 

formación de CaTiO3 10,11.  

Este comportamiento puede observarse en la Figura 4.3 dónde se presenta la 

simulación estructural a partir de los datos obtenidos con el refinamiento Rietveld 

para cada una de las muestras empleando el software VESTA.  

 

Figura 4.3 Representación de la celda unitaria de las muestras a) CTO-600 b) CTO-700 c) CTO-800, d) 
CTO-900 y e) CTO-1000. 

 

La estructura perovskita se encuentra conformada por un catión A (en este caso 

Ca) que ocupa las posiciones del vértice en la celda unidad, un catión B (Ti) que 

ocupa las posiciones octaédricas en la celda, y el oxígeno ubicado en las caras 

del cubo, resultando una red de octaedros conectados por los vértices, que para 

este caso el titanio se encuentra coordinado por seis átomos de oxígeno dando 
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lugar a los octaedros (TiO6). Estos octaedros comparten el oxígeno con el catión 

A, formando un dodecaedro (CaO12) 12,13  

En la Tabla 4.1, también se reportan los valores (α) que representan el ángulo 

entre octaedros adyacentes de TiO6, que ocupan las posiciones externas de la 

celda. Se encontraron pequeñas diferencias entre 1.7 y 1.8° para los polvos 

tratados de 700 a 1000 °C con respecto a CTO REF, indicando que el método es 

efectivo para la obtención del material bajo estas condiciones de tratamiento 

térmico 11,14. 

 

Figura 4.4 Ángulos para clusters TiO6 adyacentes para las muestras a) CTO-600, b) CTO-700, c) CTO-
800, d) CTO-900 y e) CTO-1000. 

 

En cambio, el valor del ángulo obtenido para la muestra de CTO-600 es menor 

en 11° que la referencia, por lo que el octaedro de titanio puede estar ligeramente 

inclinado hacia el eje z (alrededor del eje y), debido a la presencia en mayor 

cantidad de TiO2 en fase anatasa, que al compararse con la muestra tratada a 
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700 °C genera un cambio en los octaedros, asociado con el ordenamiento 

estructural que se presenta, específicamente en la transición de la fase anatasa 

a rutilo 15. En la Figura 4.4 se presenta la simulación del octaedro de titanio (TiO6) 

con los ángulos entre octaedros para cada una de las muestras. 

4.1.3 Análisis de propiedades químicas por Espectroscopía FT-IR 

La Figura 4.5 exhibe los espectros FTIR de los polvos de CaTiO3 sintetizados con 

diferentes temperaturas de tratamiento en el rango de 4000 a 400 cm-1. El pico 

aproximado a 3630 cm-1 es asignada al modo vibracional de flexión y estiramiento 

del grupo hidroxilo de cristalización, propios de las síntesis por medio de la 

técnica de sol-gel 16, la cual es inducida por la absorción de agua en la superficie 

del material, la intensidad del pico aumenta conforme a la temperatura, siendo 

apenas visible a 600 °C, que a bajas temperaturas de tratamiento por métodos 

de química húmeda no se propicia la formación del material en mayor 

proporción17.  

La banda amplia a 1420 cm-1 es asignada a iones de carbonato parcialmente 

unidos a iones de calcio18,19, esta unión se ve disminuida conforme se aumenta 

la temperatura de tratamiento, a 1000 °C su presencia es apenas visible. El 

estiramiento simétrico del modo vibracional del enlace Ca-O-Ca es observado en 

el pico a 880 cm-1 20, que está presente en todas las muestras con una 

disminución debido a la evolución de la unión con el aumento de temperatura, 

como aparentemente se observa en la muestra CTO-1000 21.  

Los picos característicos de CaTiO3 fueron encontrados a 570 cm-1 en todas las 

muestras, este se relaciona con el modo de vibración de flexión característico del 

enlace Ti-O 22, esta confirma la característica alcalina del titanato 23, con el 

incremento de la temperatura el pico es suavizado, como consecuencia de la baja 

presencia de TiO2 que favorece la formación del CaTiO3, que es confirmado con 

el pico observado a 450 cm-1 17–19, este pico es más notable a altas temperaturas 

de tratamiento, ya que se propicia la unión de iones metálicos. Este último y el 
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pico a 390 cm-1 se asignan como una extensión del enlace Ti-O 24, característico 

del modo de vibración para el TiO2. La banda a 390 cm-1 es sensible a un cambio 

en el ángulo de este enlace, relacionado con el octaedro TiO6 del CaTiO3 25 y por 

lo tanto influenciado con el cambio de fase de TiO2 con el aumento de 

temperatura reportado en el análisis de XRD.  

 

Figura 4.5 Espectros FTIR de las muestras de CaTiO3. 

 

4.1.4 Análisis de propiedades ópticas por Espectrofotometría UV-Vis 

La Figura 4.6 muestra el espectro de absorción UV-Vis, la banda prohibida de 

energía fue calculado empleando la ecuación de linealización del espectro 

(Ecuación 4.1). 
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Esto en función de la longitud de onda 𝜆 (𝑛𝑚) obtenida con una línea tangente en 

la pendiente máxima de la curva de absorción, la constante de Planck ℎ 

(4.136 𝑥 10ିଵହ𝑒𝑉. 𝑠) y la velocidad de la luz 𝐶 (3.0 𝑥 10ଵ଻𝑛𝑚/𝑠).  

Los polvos exhiben una fuerte absorción por debajo de 420 nm, para CTO-600 y 

CTO-700 se calculó una banda prohibida de energía de 3.27 y 3.12 eV, 

respectivamente, este decremento es atribuido al contenido de TiO2, ya que 

ambas muestras cuentan con fases anatasa, sin embargo, en contraste con las 

demás, la banda prohibida cambia al aumentar la cantidad de rutilo en la muestra 

debido a que la temperatura propicia su cambio de fase 26.  

Los valores de la banda prohibida de energía determinada para CTO-800, CTO-

900 y CTO-1000 fueron 3.18, 3.27 y 3.35 eV, es posible observar la aparición de 

un hombro de absorción entre 340 y 420 nm que se atribuye a la cristalización de 

la fase rutilo a estas temperaturas de tratamiento 7, conforme aumenta la 

temperatura se manifiesta una disminución del contenido de rutilo, por lo que en 

CTO-1000 la banda prohibida de energía es cercana a la estándar para el CaTiO3 

(3.45 eV) 25, debido al porcentaje encontrado de la fase pura de la muestra en el 

análisis de XRD (Figura 4.1). 

De acuerdo con los valores obtenidos en los polvos sintetizados por esta 

metodología los hace candidatos a su aplicación en actividad fotocatalítica y 

fotovoltaica para prevenir la recombinación de electrones 27 
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Figura 4.6 Espectro de absorbancia UV-Vis de las muestras de CaTiO3. 

 

4.1.5 Análisis morfológico con Microscopía electrónica de barrido 

El análisis de la morfología se puede observar en las imágenes SEM (Figura 4.7) 

obtenidas para los polvos de perovskita CaTiO3, revelan que las partículas 

poseen una morfología bipiramidal cuadrada, que es posible distinguir las 

diversas caras expuestas sin relieves observables3 que es consistente con este 

tipo de metodología. Sin embargo, conforme aumenta la temperatura de 

tratamiento en las muestras analizadas se puede apreciar la presencia de 

partículas agregadas sobre la superficie de estos cristales. 

Los procesos de crecimiento de los cristales de CaTiO3 puro mantienen el 

crecimiento del cristal con esta morfología y se puede observar mayor cantidad 

de aglomeraciones agregadas, debido a la alta energía superficial, por lo que 
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genera la tendencia a la aglomeración para reducirla y suelen verse partículas 

agregadas para las síntesis a temperaturas altas 28,29. Además de ser propios de 

las fases secundarias de TiO2, que como se ha verificado en los resultados de 

XRD, se hace presente en la composición del material. 

 

 

Figura 4.7. Imágenes SEM del CaTiO3 a las temperaturas de tratamiento; (a) 600, b) 700, c) 800, d) 900 y 
e) 1000 °C 

 

a) b) 

c) d) 

e) 
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La composición química elemental de los polvos se midió utilizando la energía 

dispersiva de rayos X acoplada al SEM, en el espectro podemos apreciar la 

presencia de Ca, Ti y O (Ver Figura 4.8) en una proporción 1:1:2 para CTO-600, 

que hace evidente una deficiencia de oxígeno debido a la baja temperatura de 

tratamiento que deriva en una deficiente formación del CaTiO328, especificada en 

la Figura 4.1, la composición para CTO-700 es de 1:0.8:3.7, para CTO-800 

1:0.7:3.3, CTO-900 1:0.7:3.3 y para CTO-1000 una proporción de 1:0.75:3.25. 

Conforme aumenta la temperatura de tratamiento la composición del material es 

aproximada a la relación estequiométrica estándar. 

 

Figura 4.8 Espectro EDX de las muestras: a) CTO-600, b) CTO-700, c) CTO-800, b) CTO-900 y c) CTO-
1000. 

 

4.1.6 Análisis químico por la técnica Espectroscopía Raman  

En la Figura 4.9 se observa el espectro Raman de los polvos tratados a 600, 800 

y 1000 °C, que fueron seleccionados de las diferentes temperaturas. Para la 

muestra de CTO-600 el pico cercano a 120 cm-1 es un desplazamiento Raman 

relacionado al modo del enlace Ca-TiO3, los picos cercanos 224 y 339 cm-1 se 

atribuyen a los modos de flexión O-Ti-O, los picos cercanos a 450 cm-1 y 494 cm-

1 son asignados a la torsión de Ti-O3. De acuerdo con la literatura, estos son picos 
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característicos presentes en el espectro Raman para CaTiO3 30. Además, es 

posible observar los picos cercanos a 373 y 619 cm-1 característicos del TiO2 y 

CaO respectivamente, debido a que se encuentran fases de estos materiales.  

 

Figura 4.9 Espectro Raman de los polvos obtenidos de CTO tratados a diferentes temperaturas. 
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Para CTO-800 los picos próximos a 172, 269 y 333 cm-1 se encuentran dentro de 

los característicos del modo de flexión O-Ti-O del CaTiO3 y 134, 232, 434 cm-1 

(pertenecientes a los modos de vibración asignados a la rotación del TiO6), 601 

cm-1 (del modo de vibración asignado a la deformación O-Ti-O) del TiO2 (rutilo). 

En CTO-1000 puede observarse picos en 275 y 327 cm-1 que se encuentran 

dentro de los característicos del modo de flexión O-Ti-O del CaTiO3, y 137, 235, 

434 y 601 cm-1 de TiO2 (rutilo) de forma similar a la muestra a 800 °C31 

confirmando los resultados de XRD. Para ambas temperaturas se presentan las 

bandas pertenecientes a TiO2 más definidas que para CTO-600. 

4.1.7 Determinación de propiedades texturales por Fisisorción de N2 

Las mediciones de adsorción/desorción de nitrógeno permitieron determinar el 

área superficial específica BET, el volumen de poro y el diámetro de poro; estos 

se calcularon para cada una de las muestras tratadas de 500 a 1000 °C. Como 

podemos ver en la Tabla 4.2 la superficie específica BET de los polvos disminuye 

a medida que aumenta la temperatura de tratamiento, pero con una variación 

entre muestras de ± 6 m2.g-1. 

 

Tabla 4.2 Isotermas de absorción de nitrógeno de muestras mesoporosas de CaTiO3 

CaTiO3 BET Área de 
superficial específica 

m2.g-1 

BJH Volumen 
de poro 
cm3.g-1 

BJH Diámetro 
de poro 

Nm 

CTO-500 1.999 0.004 4.232 

CTO-600 15.102 0.023 7.022 

CTO-700 11.589 0.028 11.872 

CTO-800 5.479 0.007 3.171 

CTO-900 2.608 0.003 3.749 

CTO-1000 1.712 0.017 5.332 
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Figura 4.10 Isotermas de absorción de nitrógeno de muestras de CaTiO3. 

 

Esta disminución con el aumento de la temperatura de tratamiento es atribuida a 

la mejora y densificación del cristalito 32,33. Este comportamiento también se 
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muestras no presentaron dicho comportamiento, por lo que se optó por el análisis 

de distribución de poro con el método BJH empleando el lazo de adsorción. No 

obstante, a temperaturas más altas, se produce un aumento progresivo de estos 

parámetros. De los resultados de los parámetros texturales se puede establecer 

que todas las muestras son mesoporosas.  

Las isotermas de adsorción de las muestras de CaTiO3 sintetizadas con 

diferentes temperaturas de tratamiento se pueden ver en la Figura 4.10 Las 

isotermas de tipo IV ocurrieron en todos los materiales y características de un 

material mesoporoso 34,35. Las isotermas para los polvos CTO500, CTO600 y 

CTO700 presentan una histéresis asociada a la particular condensación capilar 

de absorción/desorción en los mesoporos. En las muestras CTO800, CTO900 y 

CTO1000, el ciclo de histéresis no está definido o no está presente; en cambio, 

hay un pequeño paso en la absorción/desorción asociada con materiales 

mesoporosos químicamente ordenados, de la cual se puede establecer la 

naturaleza de poro del material.  

4.2 Polvos de MgTiO3 

4.2.1 Determinación de propiedades estructurales a partir de Difracción de 

Rayos X (XRD) 

Los patrones de difracción de rayos X de las muestras sintetizadas y 

caracterizadas, se presentan en la Figura 4.11 donde se denominan como MTO-

400, MTO-500, MTO-600, MTO-700, MTO-800, MTO-900 y MTO-1000 por la 

temperatura de tratamiento. Los resultados obtenidos de la técnica de 

caracterización fueron analizados mediante la técnica de refinamiento estructural 

Rietveld que proporciona una información más precisa sobre los parámetros 

refinados de la estructura cristalina del compuesto. Los refinamientos se llevaron 

a cabo con el software PDXL2 versión 2.8.4 de Rigaku Corporation mediante el 
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modelo pseudo-Voigt con la función de asimetría, ajustándose cada patrón 

mediante una función polinómica8. 

 

Figura 4.11. Patrones DRX de los polvos sintetizados vía sol-gel. 
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Los patrones de difracción de rayos X de las muestras tratadas térmicamente a 

400 y 500 ° C son de naturaleza amorfa, lo que nos indica que a esas 

temperaturas no es posible la cristalización del material, resultado que se ha sido 

constante desde las primeras metodologías reportadas por medio de técnicas de 

química húmeda 36. En contraste con las muestras con tratamiento térmico a 

partir de 600°C ya se identifican picos de la fase geikielita bien definidos y fases 

secundarias que a mayores temperaturas propician la formación de la geikielita.  

Se observa que la mayoría de los picos de difracción más intensos se identifican 

con la información de la fase geikielita con estructura trigonal (PDF No. 00-079-

0831), siendo el plano preferencial de la fase el (104). Con el aumento de 

temperatura, los picos de difracción son más definidos que indican un con mayor 

cristalinidad.  

Adicionalmente, los patrones de difracción de las muestras presentan algunos 

picos que han sido atribuidos a la presencia de MgO y MgTi2O5 derivadas del 

proceso de síntesis, las cuales se forman como fases intermedias en el 

crecimiento del cristal y en el caso del MgTi2O5 es difícil su eliminación en síntesis 

por estado sólido 37. Se han identificado los picos más intensos correspondientes 

a los planos de las fases periclasa de MgO (200) PDF No. 00-074-1225 y 

pseudobrookita de MgTi2O5 (101) PDF No. 00-079-0831. 

Con los resultados del espectro de difracción se obtuvo el contenido presente en 

el material por el método RIR con los datos ya refinados en la Tabla 4.3. De 

acuerdo con los valores calculados por el método RIR, las muestras con mayor 

contenido de MgTiO3 fueron las tratadas a temperaturas de 600, 800 y 900 °C, 

además de que a estas temperaturas hay una disminución de las fases 

secundarias, que hace propicia la formación del metatitanato.  
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Tabla 4.3. Contenido en el material por el Método de Coeficientes de Intensidad de referencia (RIR). 

Muestra Composición RIR (%) 

MgO MgTi2O5 MgTiO3 

MTO-600 5.8 4.3 89.9 

MTO-700 0.7 10.3 89 

MTO-800 1.83 8.37 89.8 

MTO-900 1.7 7.1 91.2 

MTO-1000 26 0.75 73.25 

 

En diversos trabajos relacionados a métodos químicos el MgTiO3 y MgTi2O5 se 

obtienen con mayor pureza a una temperatura de 900 °C. Por encima de esta 

temperatura, es poco probable la formación de otras fases secundarias, sin 

embargo, se propicia la descomposición del en las fases intermedias 38. Estas 

fases pueden perjudicar las propiedades eléctricas y dieléctricas típicas del 

material 39,40. 

4.2.2 Análisis estructural mediante la técnica Rietveld  

Los parámetros de red calculados a partir del Refinamiento Rietveld son similares 

entre sí con valor de 𝑎 = 𝑏 = 5.05 Å y 𝑐 = 13.9 Å, los cuales son cercanos a los 

parámetros teóricos reportados para la geikielita, con un volumen de celda de 

354.485 Åଷ, sin la presencia de impurezas en mayor medida que provoquen 

cambios en el volumen de la celda 41. 

A partir de los datos calculados con el refinamiento Rietveld se realizó la 

simulación estructural por medio del software VESTA. La celda unitaria de la 

geikielita, representada en la Figura 4.12, se encuentra conformada por átomos 

de Mg y Ti coordinados con seis átomos de oxígeno resultando en poliedros 

(MgO6) y (TiO6) de forma octaédrica 42.  
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Figura 4.12. Representación de la celda unidad de las muestras de MgTiO3. 

 

4.2.3 Análisis del grado de distorsión 

En la Tabla 4.4 se reportan los valores (α) que corresponden a los ángulos entre 

los clústers de los octaedros adyacentes MgO6 y TiO6, que pueden visualizarse 

en la Figura 4.13 que representa la simulación de los clústers para cada una de 

las muestras.  
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Tabla 4.4.Parámetros estructurales de las muestras tratadas a diferentes temperaturas 

Muestra Ángulo entre 
octaedros (°) 

α 

Enlaces Ti-O  
Å 

Enlaces Mg-O 
Å 

Grado octaédrico de 
distorsión ∆ (x 10-3) 

Ti-O1,2,3 Ti-O4,5,6 Mg-O1,2,3 Mg-O4,5,6 Ti-O Mg-O 
MTO-600 134.982 2.0904 1.8669 2.1678 2.0463 3.19 0.8313 

MTO-700 134.9735 2.0906 1.8673 2.168 2.0468 3.18 0.8269 

MTO-800 134.9765 2.0903 1.867 2.1677 2.0464 3.184 0.828 

MTO-900 134.981 2.0901 1.8667 2.1676 2.0461 3.188 0.8314 

MTO-1000 134.982 2.0901 1.8666 2.1675 2.046 3.191 0.8315 

 

Las longitudes de enlaces reportadas en la Tabla 4.4 corresponden los seis 

enlaces del metal (Mg y Ti) con los oxígenos, pueden observarse los valores para 

cada enlace de (MgO6) y (TiO6) de cada una de las muestras. Tanto los valores 

de ángulo α y las longitudes de los enlaces, nos permiten visualizar la distorsión 

presente en el material, la cual está asociada con el factor de tolerancia de 

Goldschmidt (t) en la Ecuación 4.2: 

 𝑡 =
𝑟஺ + 𝑟଴

√2(𝑟஻ + 𝑟଴)
  Ecuación 4.2 

Dónde 𝑟஺ y 𝑟஻ corresponden a los radios iónicos de los metales y 𝑟଴ al radio iónico 

del oxígeno. Este material tiene un bajo valor de t= 0.748 que sugiere estructuras 

obtenidas de baja simetría 43, lo que provoca espacios disponibles para la 

distorsión en la estructura, y en consecuencia la inclinación de los octaedros que 

permite que algunos oxígenos se acerquen y se alejen, lo que puede definir la 

distorsión en el material44.  
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Figura 4.13. Clúster de MgTiO6 y TiO6 para cada muestra de MgTiO3. 

 

El grado octaédrico de distorsión puede calcularse mediante la Ecuación 4.3:  

 ∆=
1
6

 𝑥 ෍ ቈ
(𝑅௜ − 𝑅ത)

𝑅ത
቉

ଶ

  Ecuación 4.3 

Dónde 𝑅௜ longitud del enlace individual y 𝑅ത es la longitud promedio del enlace 

promedio en el octaedro 45. 

El grado de distorsión calculado se presenta en la Tabla 4.4, que confirma una 

mayor distorsión para los polvos sintetizados a 1000 °C y un menor grado de 

distorsión para la muestra a 700°C, aunque con valores similares entre sí, este 
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pequeño aumento o disminución del grado de distorsión puede provocar la 

alteración de las propiedades eléctricas del material, se ha reportado que un 

aumento de distorsión, hay un decremento del coeficiente de temperatura de 

frecuencia resonancia, y a su vez en su característica baja pérdida dieléctrica y 

en algunos casos se pueden presentar propiedades de luminiscencia, lo que 

puede afectar o beneficiar las diversas aplicaciones del material 46. 

4.2.4 Análisis de propiedades químicas por Espectroscopía FT-IR 

Derivado de los resultados del titanato de calcio, fue realizada la espectroscopía 

FT-IR en la muestra de MgTiO3 sintetizada a 800°C. La Figura 4.14 exhibe los 

espectros FT-IR dónde los picos presentes a 384 y 710 cm-1, se atribuyen a la 

vibración de MgO6 y del octaedro TiO6 respectivamente, presentes en el 

compuesto geikielita. Además, se confirma la formación del material con el pico 

característico de los titanatos en a 470 cm-1 que se debe a la vibración del grupo 

TiO3 47. También se puede observar una banda a 565 cm-1 debida a la vibración 

del metal-oxígeno 48. 

El pico a 1425 cm-1 es asignado a la unión parcial del carbonato derivado de la 

síntesis con el metal 18,19 y a 1485 cm-1 se muestra un pico relacionado con la 

vibración del grupo NO, relacionado con el precursor empleado. A 2919 cm-1 se 

visualiza un pico debido a la vibración por estiramiento del enlace C-H 49.En 3420 

cm-1 y 3526 cm-1 se observan picos débiles asignados a la vibración por 

estiramiento del enlace hidroxilo H-O de cristalización absorbido en la superficie 

de las partículas50. 
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Figura 4.14 Espectro FTIR de la muestra de MgTiO3. 

 

4.2.5 Análisis de propiedades ópticas por Espectrofotometría UV-Vis 

La Figura 4.15 presenta el espectro de absorción UV-Vis, el ancho de banda 

prohibida fue calculado empleando la ecuación de linealización del espectro 

(Ecuación 4.1). Esto en función de la longitud de onda 𝜆 (𝑛𝑚) obtenida con una 

línea tangente en la pendiente máxima de la curva de absorción, la constante de 

Planck ℎ (4.136 𝑥 10ିଵହ𝑒𝑉. 𝑠) y la velocidad de la luz 𝐶 (3.0 𝑥 10ଵ଻𝑛𝑚/𝑠).  

Las muestras exhiben una fuerte absorción por debajo de 280 nm, fueron 

denominadas como MTO-400, MTO-500, MTO-600, MTO-700, MTO-800, MTO-

900 y MTO-1000 de acuerdo con la temperatura de tratamiento térmico empleada 

en la obtención del material. Se calculó un ancho de banda de 3.25, 3,28, 3.25, 

3.4, 3.21, 3.37 y 3.31 eV, respectivamente. 
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El ancho de banda prohibida de todas las muestras es menor al reportado de 3.7 

eV del material cerámico obtenido a partir de métodos físicos51,52, debido a la 

presencia de las fasea secundarias, específicamente por la presencia de óxidos 

de titanio que pueden provocar una disminución o incremento en los valores de 

ancho de banda prohibida del material.  

Como es posible observar, hay un incremento y decremento de los valores entre 

cada temperatura, de acuerdo con la literatura, hay una relación entre los valores 

de ancho de banda prohibida y el grado de orden estructural que se presenta en 

la muestra. La reducción de ancho de banda prohibida puede ser influenciado por 

defectos, impurezas o distorsiones en enlaces químicos que conducen a la 

formación de niveles de energía en estos materiales, afectando el ancho de 

banda prohibida de los mismos 53. 

 

Figura 4.15 Espectro de absorbancia UV-Vis de las muestras de MgTiO3. 
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Como fue indicado en el análisis del grado de distorsión, los valores calculados 

son similares, sin embargo, se confirmó una mayor distorsión para los polvos 

sintetizados a 1000 °C en contraste con las otras muestras, exceptuando a la 

muestra tratada a 700 °C. El aumento o disminución del grado de distorsión 

puede provocar la alteración de las propiedades ópticas y eléctricas del 

material46.  

Las muestras tratadas a 600, 800 y 900°C presentan espectros UV-Vis similares 

que en conjunto con los resultados obtenidos del análisis DRX indican la 

obtención de MgTiO3 de alta pureza a bajas temperaturas de hasta 600° C 50. 

Además, los valores obtenidos en ambos análisis son favorables para la 

aplicación en conversión de energía fotovoltaica 52 en comparación con los 

resultados en investigaciones dónde se reportan metodologías similares54. 

4.2.6 Composición química por Energía Dispersiva de Rayos x 

La composición química elemental de la muestra se midió utilizando la energía 

dispersiva de rayos X acoplada al SEM, en el espectro de la Figura 4.16 podemos 

apreciar la presencia de Mg, Ti y O en una proporción 1:1:4 para MTO-800, 

presentando un exceso de oxígeno, que se atribuye a la presencia de fases 

secundarias (como MgO y TiO2) que en pequeña medida no permite la 

composición pura del material 55. 
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Figura 4.16 Espectro EDX mediante el escaneo por puntos para la muestra MTO-800 

 

4.2.7 Determinación de propiedades estructurales mediante Fisisorción de 

nitrógeno 

La isoterma de adsorción de las muestras sintetizadas a 800 °C se puede ver en 

la Figura 4.17. De la misma forma en que sucedió con las muestras de titanato 

de calcio, la isoterma presentada es de tipo IV35, característica de un material 

mesoporoso. También es posible observar la histéresis no definida que se asocia 

a la condensación capilar en los mesoporos. Las mediciones de 

adsorción/desorción de nitrógeno permitieron determinar el área de superficie 

específica de BET, el volumen de poro y el diámetro de poro reportadas en la 

Tabla 4.5. 
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Figura 4.17 Isoterma de absorción de nitrógeno de MgTiO3 tratado térmicamente a 800°C 
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4.3 Polvos de CaTiO3 con variación de parámetros 

4.3.1 Propiedades estructurales de polvos de CaTiO3 mediante Difracción de 

Rayos X 

Los patrones de difracción de rayos X de todas las muestras de CaTiO3 

sintetizadas en la segunda etapa del proyecto, se presentan en la Figura 4.20, 

Figura 4.19 y Figura 4.20, dónde reciben la denominación de acuerdo con los 

parámetros mostrados en la Tabla 4.6. 

 

Tabla 4.6.Nomenclatura de muestras de CaTiO3 de acuerdo con parámetros de síntesis. 

FACTOR 
B 

FACTOR C FACTOR A 

T1= 900 °C T2= 1000 °C T3= 1100 °C 

Tr1= 40 °C Vc1=0.5 ml C9405 C10405 C11405 

Vc2= 1 ml C9410 C10410 C11410 

Tr2= 60 °C Vc1= 0.5 ml C9605 C10605 C11605 

Vc2= 1 ml C9610 C10610 C11610 

 

La mayoría de los picos de difracción corresponden con la información de la fase 

perovskita con estructura ortorrómbica (PDF Card No. 00-089-6949), con plano 

preferencial de la fase (112). Además de la presencia de la fase perovskita del 

CaTiO3, se presenta TiO2 en fase rutilo (PDF Card No. 00-076-1941) con plano 

preferencial (110) en todas las muestras, esto derivado del proceso de síntesis y 

por las temperaturas empleadas para la obtención del material 26. 
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Figura 4.18. Patrón de Difracción del CaTiO3 tratado a 900 °C sintetizados en la segunda etapa 
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Figura 4.19. Patrón de Difracción del CaTiO3 tratado a 1000 °C sintetizados en la segunda etapa 
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Figura 4.20 Patrón de Difracción de CaTiO3 tratadas a 1100 °C sintetizados en la segunda etapa 

 

Los parámetros de red para cada muestra son presentados en la Figura 4.21, 

dónde se observa que para el parámetro a, se tienen valores de 5.38 ± 0.02 Å en 

la mayoría de las muestras, con valores constantes en los polvos tratados a 900 
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y 1000 °C. Sin embargo, el parámetro sufre un incremento en las muestras 

tratadas a 1100 ° C. 

Para el parámetro b, los valores oscilan en 5.44 ± 0.02 Å para la totalidad de las 

muestras, excepto para las tratadas a 1100 ° C, en las cuales este parámetro 

sufrió variaciones en comparación a las otras muestras. En el caso del parámetro 

c, sus valores se mantienen en 7.64 ± 0.01 Å en todas las muestras.  

 

Figura 4.21. Parámetros de red de las muestras de CaTiO3. 

 

Las diferencias en los parámetros reportados para las muestras a 1100 ° C, 

puede denotar la presencia de distorsiones en la celda, esto debido al contenido 

de rutilo a estas temperaturas, que pueden provocar inclinaciones en los 

octaedros de titanio 44. El aumento de la presencia de la fase rutilo se puede 

corroborar con el análisis del contenido del material reportado en la Figura 4.22. 
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Figura 4.22.Contenido RIR en las muestras de CaTiO3 con variación de parámetros. 

 

4.3.2 Propiedades ópticas por Espectrofotometría UV-Vis 

Para determinar el ancho de banda prohibida, los valores de reflectancia se 

convirtieron en absorbancia mediante la función Kubelka-Munk 56, para su 

manejo como espectro de reflectancia difusa, el ancho de banda prohibida 

calculado para todas las muestras (ver Figura 4.23) se encuentra cercano a los 

valores de referencia reportados para el CaTiO3 de 3.45 eV.  

Debido a la presencia de las fases secundarias, específicamente por la presencia 

del rutilo se puede provocar una disminución o incremento en los valores de 

ancho de banda prohibida del material, como sucede con las muestras que 

presentan mayor contenido de la fase. Los polvos con mayor contenido de 

CaTiO3 se mantienen con valores de 3.45 ± 0.03. Esta variación se muestra de 

forma marcada en la gráfica, en las últimas tres muestras tratadas a 1100 °C. Es 

posible observar un segundo borde que es característico en presencia de alto 
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contenido de la fase rutilo, se observa que existe una relación entre los valores 

de ancho de banda prohibida y el grado de orden estructural que se presenta en 

la muestra. La reducción o incremento del ancho de banda prohibida puede ser 

influenciado por defectos, impurezas o distorsiones en enlaces químicos que 

conducen a la formación de niveles de energía en estos materiales, afectando el 

ancho de banda prohibida de los mismos 53. Lo cual es confirmado con los 

cambios en los parámetros de red de estas muestras.  

 

Figura 4.23.Función Kumelka Munk vs hv de las muestras de CaTiO3. 

 

4.3.3 Análisis morfológico por Microscopía Electrónica de Barrido Y Energía 

Dispersiva de Rayos X.  

Las imágenes de SEM en la Figura 4.24 obtenidas para las muestras de 

perovskita CaTiO3, sintetizadas con la variación de parámetros, revelan que las 
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partículas poseen una forma polidispersa o aglomerados con morfología 

aleatoria26,57. 

El aumento de partículas agregadas se mantiene aún con el aumento de la 

temperatura de tratamiento, debido a que los polvos obtenidos con temperaturas 

de reacción bajas presentan una tendencia a generar agregados en el material, 

como es el caso de la metodología empleada y es visible en las imágenes 

obtenidas, las cuales son una base de aglomeración que a temperaturas de 

reacción mayores podrían permitir la formación de microesferas o unidades más 

grandes 29,58. 

 
Figura 4.24. Imágenes SEM de los polvos de CaTiO3 a 4000X. 

 

La composición química elemental de las muestras se midió utilizando la energía 

dispersiva de rayos X acoplada al SEM, en el espectro podemos apreciar la 

presencia de Ca, Ti y O, y la proporción de estos elementos en los polvos 

reportados en la Tabla 4.7. 

 

C11405 C11410 C11605 C11610 
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Tabla 4.7. Composición Elemental de muestras de CaTiO3 por EDX. 

Muestra Composición química 

Ca Ti O 

C9405 1 0.7 3.3 

C9410 1 0.83 3.15 

C9605 1 0.86 3.01 

C9610 1 0.80 3.16 

C10405 1 0.75 3.25 

C10410 1 0.78 3.09 

C10605 1 0.80 3.01 

C10610 1 0.73 3.13 

C11405 1 0.84 3.18 

C11410 1 0.69 3.95 

C11605 1 0.90 4.28 

C11610 1 0.81 3.89 

4.4 Polvos de MgTiO3 con variación de parámetros 

4.4.1 Propiedades estructurales de polvos de MgTiO3 mediante Difracción de 

Rayos X 

Los patrones de difracción de rayos X de las muestras de MgTiO3 sintetizadas se 

presentan en la Figura 4.25 Los resultados obtenidos de la técnica de 

caracterización fueron analizados mediante la técnica de refinamiento estructural 

Rietveld que proporciona información más precisa sobre los parámetros 

refinados de la estructura cristalina del compuesto. Los refinamientos se llevaron 

a cabo con el software PDXL2 versión 2.8.4 de Rigaku Corporation mediante el 

modelo pseudo-Voigt con la función de asimetría, ajustándose cada patrón 

mediante una función polinómica 8. La mayoría de los picos de difracción de las 

12 muestras analizadas corresponden con la información de la fase geikielita, con 

estructura trigonal (PDF Card No. 00-079-0831), con plano preferencial (104). 
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Figura 4.25. Patrones de difracción de las muestras de MgTiO3 a diferentes temperaturas de tratamiento. 
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Adicionalmente, el patrón de difracción de todas las muestras exhibe algunos 

picos que han sido atribuidos a la presencia de MgTi2O5 fase pseudobrookita 

(PDF Card No. 00-079-0831) y plano preferencial (101). En los casos específicos 

de las muestras M8405 y M9405, además de la pseudobrookita se presentan 

picos correspondientes a la fase periclasa de MgO (PDF Card No. 00-074-1225) 

con plano preferencial (200). 

 

Figura 4.26. Contenido RIR de muestras de MgTiO3. 

 

Ambas fases derivadas del proceso de síntesis, las cuales se forman como fases 

intermedias en el crecimiento del cristal59,60. Confirmando resultados 

anteriormente reportados; el MgTiO3 y MgTi2O5 se obtienen con mayor pureza en 

las temperaturas empleadas para el tratamiento. En temperaturas mayores a 

900°C es probable la formación de otras fases secundarias como fue encontrado 

en la primera etapa de síntesis del material. Sin embargo, en las temperaturas 
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empleadas se puede propiciar a la descomposición del MgTiO3 y MgTi2O5 en 

fases intermedias 38. 

Con los resultados del espectro de difracción se obtuvo el contenido presente en 

los polvos sintetizados del material mediante el método RIR, el cual se presenta 

en la Figura 4.26. Es posible observar el mayor contenido de MgTiO3 en la 

muestra M6405 con el 97.12% de pureza del material. Se presentan incrementos 

y decrementos en el contenido del material que no demuestran consistencias con 

una mayor cantidad de catalizador o con una temperatura de reacción en 

específico, aunque se evidencía que la presencia de MgO se ve disminuida en 

las temperaturas de tratamiento altas, únicamente con el cambio de la 

temperatura de reacción y el aumento de catalizador empleado.  

4.4.2 Espectrofotometría UV-Vis para determinación de propiedades ópticas de 

MgTiO3 

La Figura 4.27 prsenta el espectro de absorción UV-Vis, las muestras exhiben 

una fuerte absorción por debajo de 280 nm. Se calculó el ancho de banda 

prohibida de cada una de las muestras. 

El ancho de banda prohibida de todos los polvos es menor al reportado de 3.7 

eV del material cerámico obtenido a partir de métodos físicos51,52, debido a la 

presencia de las fases secundarias, específicamente por la presencia de óxidos 

de titanio que pueden provocar una disminución o incremento en los valores del 

ancho de banda prohibida del material.  

Como fue indicado en los resultados obtenidos de la caracterización de 

espectrofotometría UV-Vis de la primera etapa de síntesis, las muestras tratadas 

a 600, 800 y 900°C y sintetizadas bajo las mismas condiciones mostraron 

espectros UV-Vis similares que en conjunto con los resultados obtenidos del 

análisis DRX indicaron la obtención de MgTiO3 de alta pureza a temperaturas 

bajas °C en contraste con otras metodologías de síntesis 50. 
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En las muestras para 600 y 900 °C que fueron sintetizadas empleando una mayor 

cantidad de catalizador, demuestran un aumento en el ancho de banda prohibida, 

esto de forma independiente a la temperatura de reacción. Sin embargo, no es 

concluyente en contraste con los resultados del contenido de material en dichas 

muestras.  

 

Figura 4.27. Espectro UV-Vis de las muestras de MgTiO3 con variación de parámetros de síntesis. 

 

4.5 Análisis del efecto de la variación de parámetros en metodología de síntesis 

Se realizó un análisis del efecto de la variación de parámetros en la metodología 

de síntesis propuesta, con un diseño factorial multinivel en el que se llevaron a 

cabo 12 corridas, ejecutadas en un solo bloque. El orden de los experimentos fue 

aleatorio para asegurar que no hubiera efectos de variables ocultas.  
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El diseño se conformó de tres factores experimentales (temperatura de 

tratamiento, temperatura de reacción y cantidad de catalizador), variables que se 

manejaron en la metodología de síntesis como indica la Tabla 4.8 para ambos 

materiales. 

 

Tabla 4.8. Factores involucrados en el análisis de efecto de la variación de parámetros de síntesis. 

Factores  CTO MTO 

Niveles -1.0 0 1.0 -1.0 0 1.0 

Temperatura de Tratamiento 900°C 1000 °C 1100 °C 600°C 800 °C 900 °C 

Temperatura de reacción  40°C - 60 °C 40°C - 60 °C 

Volumen de catalizador 0.5ml - 1.0 ml 0.5ml - 1.0 ml 

 

4.5.1 Efectos principales para la composición de los polvos . 

En la gráfica presentada en la Figura 4.28a se observa en la primera curva los 

mejores resultados en composición a temperaturas baja y media de tratamiento 

(900 y 1000 °C). En el caso de la temperatura de reacción se obtuvieron mejores 

resultados de composición en las muestras sintetizadas a mayor temperatura, la 

cual fue de 60°, además uno de los efectos principales en el aumento de 

composición se atribuye al catalizador, del que se observa una mejoría con el uso 

de una mayor cantidad de volumen, para este caso de 1 ml. Por lo que las 

muestras seleccionadas con mejor composición en relación con los efectos 

provocados en la variación de cada parámetro serían (C9410,C9610, C10610 y 

C10605) para CaTiO3. 

En la gráfica de la Figura 4.28b el comportamiento en relación con la temperatura 

de tratamiento nos revela que hay una mejoría empleando temperaturas alta y 

baja, por lo que los mejores resultados en composición serían a las temperaturas 

de 600 y 900 °C. En cuanto a la temperatura de reacción se exhiben mayores 

valores en composición a temperaturas bajas de 40°C. En el caso de la cantidad 

de catalizador, a diferencia del CaTiO3 se tiene un efecto favorable en la 
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composición, empleando una menor cantidad de catalizador (0.5 ml), por lo que, 

las muestras seleccionadas para MgTiO3 fueron (M9505, M6405, M6410 y 

M9410). 

 

Figura 4.28 Efectos principales para la Composición a) Análisis CaTiO3; b) Análisis MgTiO3. 

 

4.5.2 Interacción entre variables independientes con respecto a la composición 

del material.  

En la gráfica de la Figura 4.29a se observa el comportamiento de las 

interacciones entre las variables del diseño (A: Temperatura de tratamiento, B: 

Temperatura de reacción y C: Volumen de catalizador) en las muestras de 

CaTiO3. En la interacción AB se observa que la mayor temperatura de reacción 

manifiesta los valores más bajos de composición de CaTiO3 cuando la 

temperatura de tratamiento es de 1100 °C, por el contrario a 900 °C hay una 

mayor composición en la temperatura de reacción más alta (60 °C). 

Para las interacciones entre AC y entre BC se observan comportamientos 

similares, que en ambos casos, cuando se tiene valores mayores de volumen de 

catalizador se tienen los valores de composición más altos, sin importar la 

variación en la temperatura de tratamiento (interacción AC) y la temperatura de 

reacción (interacción BC). 
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El comportamiento de las interacciones de las variables de diseño en las 

muestras de MgTiO3 se observa en la Figura 4.29b. En las interacciones de las 

variables AB y AC se observan comportamientos similares, que en los valores 

altos de temperatura de tratamiento (900 °C) se tiene la mayor composición con 

los valores altos de temperatura de reacción (interacción AB) y volumen de 

catalizador (interacción AC), por el contrario en los valores bajos de temperatura 

de tratamiento (600 °C) la mayor composición se observa cuando se tienen 

valores bajos de las variables B y C. 

Para la interacción BC, se puede observar que el comportamiento es inverso a 

las interacciones anteriores, ya que a valores altos de B y bajos de C se obtiene 

la mayor composición de MgTiO3. 

 

Figura 4.29. Interacción para la composición. a) Análisis muestras CaTiO3; b) Análisis muestras MgTiO3. 
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Para el caso de CaTiO3 (Figura 4.30a) nos muestra que los mejores resultados 

de composición se encuentran entre los niveles alto y medio (900 y 1000 °C) de 

la temperatura de tratamiento y con el nivel de temperatura de reacción alto (60 

°C). Para las muestras analizadas para el MgTiO3 en la Figura 4.30b se observa 

que los mejores resultados de composición se dan cuando se tiene el nivel alto 

de temperatura de tratamiento (900 °C) y el nivel bajo de temperatura de reacción 

(50°C), confirmando para ambos casos lo reportado en la gráfica de efectos 

principales para este material.  

 

Figura 4.30. Gráfica de contorno a) Análisis CaTiO3; b) Análisis MgTiO3. 

4.6 Películas de CaTiO3 y MgTiO3 

4.6.1 Análisis de superficie con Microscopía de Fuerza Atómica (AFM) 

La topografía de superficie de las películas C9410, C9610, C10610, M6405, 

M6410 y M9410, fue analizada por medio de microscopía de fuerza atómica 

(AFM) en modo contacto.  

La Figura 4.31a) presenta las imágenes tridimensionales de las películas de 

C9410, C9610 y C10610 con una rugosidad RMS (raíz cuadrática media) de 

38.72, 135.547 y 81.076 nm, en la Figura 4.31b) se exhiben las micrografías de 

las películas d M6405, M6410 y M9410 con una rugosidad media cuadrática 

59.86, 52.177 y 117.759 nm respectivamente.  
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Figura 4.31 Imágenes AFM de la topografía de las películas depositadas a) CaTiO3 y b) MgTiO3 

 

En la mayoría de las películas se puede observar una posible presencia de 

partículas agregadas que tiene relación en la variación de rugosidades, debido a 

la alta energía superficial inducida por las interacciones de este tipo de óxidos y 
62a la técnica de depósito. Aunque el depósito se realiza de forma automatizada, 

hay muchos factores asociados, uno de ellos es la dispersión del material en 

solución con terpineol-alcohol y etilcelulosa, que tiene relevancia en el equilibrio 

de la solubilidad de las sustancias involucradas, que permite la obtención de una 

pasta viscosa, sin embargo, en ocasiones puede haber pequeños grumos que se 

hacen presente en el depósito y no son eliminados con la sinterización 63. 
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4.6.2 Curva corriente-voltaje 

La Figura 4.32 indican el resultado de las mediciones I-V para cada película. El 

voltaje de polarización de la muestra fue de 0 a - 10 V, con una velocidad de 

exploración de 10 V/s y un intervalo de tiempo en cada medición de 1 s.  

En la gráfica es posible visualizar que para la película C10610 la corriente se 

satura a 35 pA, pero cae a cero en -9.7 V. Sin embargo, para las películas C9410 

y C9610 el pico de corriente se presenta a 4.5 y 5 pA respectivamente y decae a 

-10 V. Se puede observar que se exhibe el cambio marcado en el mismo voltaje 

aplicado y permanece relativamente constante en los voltajes mayores.  

 

Figura 4.32 Curva I-V de las películas de CaTiO3 y MgTiO3. 

 

Para las películas de MgTiO3 se puede observar un comportamiento similar con 

la aplicación del potencial, la corriente se satura a 6.25 pA y decae al reducirse 

el voltaje a -9.7 V. En contraste con las películas de CaTiO3 evidencia mayores 

oscilaciones de corriente en todo el potencial aplicado.  

La película con mejores características eléctricas es C10610, correspondiente a 

la muestra con el 99.9% de pureza del material. La corriente alta asociada desde 

el inicio del barrido plantea un posible efecto que no es dependiente de las 
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propiedades de las películas, sino de la interacción entre la punta y la muestra 

trabajada. 

En la película C10610 con mayor corriente no son visibles las oscilaciones, que 

puede sugerir un mejor contacto entre la punta y la muestra. Este efecto se ha 

reportado como una posible atracción electrostática que permite un mejor 

contacto entre la punta y la superficie de la película 64.  

También es necesario recalcar que la presencia de fases secundarias, 

especialmente TiO2 no hace propicia la mejora de la corriente máxima 

presentada, así como del voltaje a circuito abierto se ve disminuido. Esta 

diferencia no es considerable en las películas de MgTiO3 debido al contenido 

similar del material y de las fases secundarias.  

Las características conductoras de estos materiales tienen dependencia de los 

defectos e impurezas presentes, puede exhibir impurezas aceptoras que 

propician el aumento de la conductividad, solo que en el régimen tipo p y a su 

vez65, la presencia de impurezas de tipo donante tiene efecto sobre las 

propiedades eléctricas del material, cómo se hace presente en la curva corriente-

voltaje y en los valores de ancho de banda prohibida que están estrechamente 

relacionados. 
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CONCLUSIONES 
 

Las actividades planteadas dentro de los objetivos de este proyecto fueron 

ejecutadas con la finalidad del estudio de los óxidos tipo perovskita (CaTiO3 y 

MgTiO3). 

Se estableció la ruta y se propuso una metodología de síntesis por medio de la 

técnica de sol-gel para la obtención de polvos de estos materiales, empleando 

temperaturas bajas en comparación de otras metodologías químicas y de estado 

sólido. Se confirmó la presencia del CaTiO3 y MgTiO3 en los análisis de difracción 

de rayos X y FTIR, en este último, también se ubican los picos correspondientes 

a la presencia de precursores, catalizador y derivados de hidroxilación en la 

síntesis. Sin embargo, en el análisis de difracción de rayos X también se 

determinó la presencia de fases secundarias como el TiO2 en el CaTiO3, el MgO 

y MgTi2O5 en el caso del MgTiO3, que mediante un análisis estructural se 

precisaron los cambios en los octaedros de titanio provocados por la presencia 

de estas fases secundarias. Estos cambios en la orientación de los octaedros se 

relacionan con la distorsión de la estructura que afecta directamente las 

propiedades eléctricas y ópticas del material. 

Por este motivo, se evaluaron los efectos en las propiedades de los óxidos con 

estructura perovskita a partir de la variación de parámetros de síntesis 

(temperaturas de reacción, volumen de catalizador y temperatura de tratamiento). 

Como resultado de esta variación de parámetros se confirmó una correlación con 

el aumento de la pureza del material. En el CaTiO3 todas las muestras tratadas 

térmicamente desde 600 a 1000 °C presentaron una estructura ortorrómbica y se 

obtuvieron muestras con el 99.9% de pureza del material determinada de los 

resultados de difracción de rayos X con refinamiento Rietveld. En el caso del 
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MgTiO3 se presentó un comportamiento aleatorio de las propiedades a partir de 

la variación de parámetros de síntesis, del cual se obtuvo un 97.1% de pureza 

del material con una estructura trigonal. 

En relación a las propiedas ópticas de los titanatos, la presencia de TiO2 y MgO-

MgTi2O5 para el CaTiO3 y MgTiO3 respectivamente, tiene efecto sobre la banda 

prohibida de las muestras; sin embargo, con la variación de los parámetros de 

síntesis al aumentar la pureza de los materiales, los valores de banda prohibida 

se aproximan al estándar en el caso del CaTiO3, y un aumento en los valores de 

las muestras de MgTiO3, esto puede implicar una mayor capacidad redox, que 

permita la mejora de la transferencia y separación del par e-h, lo cual favorece 

su aplicación en mecanismos de conducción como los dispositivos 

fotoelectriquímicos y fotocatálisis. También fueron evaluadas las características 

del poro para todas las muestras de polvo, las cuales precisaron una naturaleza 

mesoporosa. El tamaño del poro y el área superficial tienen relevancia en el 

transporte de electrones, en los procesos ópticos y juegan un papel importante 

en la unión con otros elementos de las celdas fotoelectroquímicas, especialmente 

en las DSSC, por lo que se prefiere un material de naturaleza mesoporosa.  

Posteriormente, las películas de CaTiO3 y MgTiO3 fueron obtenidas mediante el 

depósito de los polvos por la técnica de screen printing, la cual fue seleccionada 

por su compatibilidad en la aplicación de dispositivos fotoelectroquímicos. Las 

películas de ambos materiales presentaron una rugosidad variable debido a la 

presencia de agregados que son resultado de las interacciones en este tipo de 

óxidos y a la técnica de depósito empleada. De igual manera, se realizó la 

medición de la curva I-V de las películas. La película con mejores características 

eléctricas fue C10610, correspondiente a la muestra con el 99.9% de pureza del 

CaTiO3.  

Los materiales obtenidos y analizados en el proyecto de investigación permitieron 

precisar que la técnica de síntesis propuesta es viable para la obtención de 

ambos titanatos, además que la variación de los parámetros de síntesis permite 
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mejorar la pureza y cristalinidad del material, en esta transición se presentan 

algunas distorsiones estructurales que pueden influir en las propiedades de los 

materiales. De los resultados del análisis de los polvos de estos óxidos con 

estructura perovskita (CaTiO3 y MgTiO3) se presentaron propiedades 

aprovechables para su aplicación como fotocatalizadores o bien, adecuarse 

como elementos modificadores de superficie en dispositivos fotoelectroquímicos. 
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RECOMENDACIONES Y PERSPECTIVAS 

 

Se recomiendan las siguientes acciones para posteriores investigaciones: 

 Ajuste de parámetros de síntesis con el propósito de mejorar las 

propiedades estructurales del material.  

 Realización de experimentos fotocatalíticos empleando ambos titanatos y 

compositos con otros óxidos semiconductores para evaluar su posible 

aplicación como fotocatalizador. 

 Evaluación de las películas de CaTiO3 y MgTiO3 y su anclaje al colorante 

empleado en celdas solares sensibilizadas con colorantes (DSSC). 

 Análisis de la unión perovskita/TiO2 como electrodo en DSSC.  

 Determinación de las características optoelectrónicas en DSSC basadas 

en electrodos modificados con perovskitas. de dispositivos 

fotoelectroquímicos. 
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