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Objetivo general:

Evaluar el efecto del dopaje con niobio (Nb) y de la molienda de alta energía por 

atrición en la titanita (CaTiSiO5) y, obtenidos por medio de síntesis de reacción en 

estado sólido, sobre las propiedades semiconductoras.

OBJETIVOS
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Objetivos particulares:

Sintetizar el compuesto cerámico CaTiSiO5 por reacción en estado sólido.

Estudiar el efecto del dopante (Nb) en la cinética de formación de la titanita por 

reacción en estado sólido. 

Determinar el efecto de los dopantes (Nb) sobre la estructura cristalina, el potencial 

electroquímico por voltametría cíclica y la banda prohibida por espectroscopia UV-

vis de la titanita.

Determinar las propiedades semiconductoras de compuestos seleccionados base   

CaTiSiO5, para su aplicación antibacterial.

OBJETIVOS



Reactivo/Material Fórmula % Pureza Proveedor

Dióxido de titanio (anatasa) TiO2 99 MERCK

Carbonato de calcio CaCO3 99 BARMEX

Sílice SiO2 99 Materias Primas Minerales de San José

Carbonato de estroncio SrCO3 99 SOLVAY

Carbonato de bario BaCO3 99 SOLVAY

Pentóxido de niobio Nb2O5 99 INFRAMAT

Acetona C3H6O JALMEX
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Tabla . Materiales y reactivos usados para la obtención de la titanita por reacción en 

estado sólido.

Síntesis por reacción en estado sólido

A continuación, se mencionan las especificaciones de los reactivos empleados para la obtención 

de la titanita por reacción en estado sólido.

Metodología experimental
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 Dióxido de titanio

 Carbonato de calcio
(CaCO3)

 Pentóxido de niobio

 

Carbonato de bario
(CaCO3)

 Carbonato de estroncio
(SrCO3)

 Dopantes

Metodología experimental
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Preparación de las muestras sin molienda mecánica 

TiO2 

 Tratamiento   

térmico
  Producto final

Mezclado

  Conformado    de 

pastillas (300 

MPa/90s)Secado (70°C/24h)

1250°C /4h
Caracterización 

 SiO2 / Nb2O5

Metodología experimental

UV-VisMEB/EDS

DRXRefinamiento de  muestra 

dopada con Sr 0.15

TGA/DTA      25°C-1250°C

(Método no isotérmico)

Homogeneización en 

acetona (3h) 

CaCO3 / BaCO3 

, SrCO3 

  
 

CaTi1-xNbxSiO5

 con x = 0.0-0.075

VC

Estudio cinético del  CaCO3   

en el sistema 
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Preparación de las muestras con molienda mecánica 

TiO2 
        CaCO3 

  
 

 Thermic 

Treatment
  Final Product

Mechanic activation 

millng in etanol alumina 

balls-mixture rate 5:1  

(M 6h) CaTiSiO5 

y  without milling

Mixture

  Pellets Pressing 

(63 MPa/30s)
Drying (70°C/24h)

1250°C /4h
Characterizatión 

 SiO2 / Nb2O5

Metodología experimental

UV-VisSEM/EDS

XRD CV
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Evaluación de la actividad fotoelectrocatalítica

 10µl de

    tinta

Pesaje 

p/muestra 

(5mg)

  Voltametría cíclica
                                                                     

  

    Baño     

ultrasónico

Muestras (sin molienda): 
CaTiSiO5 ,

Ca1-xSrxTiSiO5 con  x = 0.05 y 0.15. 

Ca1-xBaxTiSiO5 con x =  0.05 y 0.075, 

CaTi1-xNbxSiO5 con x = 0.05, 0.1 y 0.15

Prep. de Tinta: 

0.5 ml de 2-propanol + 10µl 

Nafion +  muestra 

10 min

Dispersión de tinta

15 min

Recubrimiento en celda de trabajo

No

Si

sin/con fuente de luz

Medio electrolitico:

(H2SO4) 0.5 M 

Potenciostato y

simulador solar

 (100mW/cm2)

Computadora:

Activación: 50 mv/s en el rango de -200 a +800 mV

3 ciclos: 20 mV/s en el rango de -200 a +900 

mV,

Se toma  lectura del ultimo barrido

Rango de Reducción: 5 mV/s -600 a +500mV

Rango de Oxidación: 5 mV/s +500 a +1700 mV.

Electrodos:

✓ Referencia Ag/AgCl

✓ Trabajo: Carbón vítreo

✓ Contraelectrodo: Grafito

Metodología experimental
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Preparación para la evaluación de la actividad antibacterial

Preparación del agar 

nutritivo: 15 g/lt de agua

  Sembrado de 

bacterias en cajas 

Petri: 300 microlitros

                                                                     

  

   Dilución de las bacterias  (E. coli): Después 

de ser diluidas la concentración total de bacterias 

por mililitro fue  de  9.48x103  

 

Muestras (sin molienda):
CaTiSiO5 y CaTi1-xNbxSiO5 con x = 0.1

Esterilización de las 

muestras: Solución en cloro 

al 3%

Metodología experimental

Colocación de las pastillas 

(muestras) en las cajas Petri: 

De 2 por caja y  a 38°C/24h
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Análisis por DRX

Muestras sometidas 

a molienda mecánica y 

Sin dopaje
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Figura. Patrones de DRX de las muestras base titanita (a) SM y, (b, c y d) M 6h, 

M 8h y M 10h respectivamente.



Composición Temp(°C)/Tiempo (h) Titanita (%) Otras fases (%)

SM (CaTiSiO5 sin molienda) 1250/4 81.1 Cristobalita           1.3

   Cuarzo                  3.0

   Perovskita           14.0

M 6h  (CaTiSiO5 molienda 6 horas) 1250/4 100

M 8h  (CaTiSiO5 molienda 8 horas) 1250/4 100

M 10h (CaTiSiO5 molienda 10 horas) 1250/4 100
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Tabla. Análisis semicuantitativo de las muestras sin dopar sin molienda y con 

molienda a diferentes tiempos.

Al someter a las muestras a molienda mecánica de alta energía por atrición se 

promovió la formación del compuesto en una sola fase (titanita).
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Refinación de la muestra Ca1-xSrxTiSiO5, con x = 0.15. mediante el Método de Rietveld y el 

programa Fullprof

Figura. Las barras verticales verdes representan las posiciones de los picos de cada fase identificada. 

La primera corresponde a la titanita, la segunda a la perovskita y la tercera a la cristobalita.



Fase Fórmula Fracción en peso, grupo espacial, 

parámetros de red (a,b,c,α,β,γ) y 

volumen de la celda unitaria  de 

acuerdo a ICSD 

(antes de la refinación)

Fracción en peso, grupo espacial, 

parámetros de red (a,b,c, α,β,γ) y 

volumen de la celda unitaria con el 

método de Rietveld  

(después de la refinación)

Titanita CaTiSiO5 96.10 %; P21/a; 7.067 Å , 8.726 Å, 6.568 Å, 90°, 

113.77°, 90°; 370.67 Å3

97.03 %; P21/a; 7.065 Å, 8.733 Å, 

6.572 Å, 90°, 113.9°, 90°; 

371.03 Å3

Perovskita CaTiO3 3.00 %; Pbnm; 5.401 Å, 5.455 Å, 7.678 Å, 90°, 

90° , 90°; 

2.28 %; Pbnm; 5.412, 5.479, 7.768, 90°, 90°, 

90°; 228.45 Å3

Cristobalita SiO2 0.09 %; 41212; 4.988 Å, 4.988 Å , 6.967 Å, 90|, 

90°, 90°; 

0.69 %; 41212 ; 4.982, 4.982, 6.951, 90°, 90°, 

90°;

Factores

Rp = 13.1

wRp = 16.2

Rexp = 14.4

χ2 = 1.27

                            15

Tabla. Valores antes y después de la refinación de la muestra Ca1-xSrxTiSiO5, con x 

= 0.15, con el análisis semicuantitativo.
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Análisis por MEB/EDS

Sin dopaje 

                       Sin molienda 

Figura. Micrografía electrónica de barrido y 

espectros EDS de la muestra CaTiSiO5 sin dopaje 

y sin molienda

0 4

Energia (keV)

Si

Ca

Ti

O

C

Oxidos  En peso %

CaO         28.56

TiO
2     

       41.02

SiO
2
          30.42

Figura. Micrografía electrónica de barrido y espectros 

EDS de la muestra CaTiSiO5 sin dopaje con molienda 

de 6 h.

Con molienda

0 4

P1

Oxido    En peso%

SiO2         30.13

CaO          28.59

TiO2          41.29

Energy (keV)

C O

Si
Ca

Ti

0 4

P2

Oxido    En peso%

SiO2        100.00

CaO             0.00

TiO2            0.00

Energy (keV)

O

Si

0 3 6

P3

Oxido    En peso%

MgO          2.14

SiO2        52.99

CaO         41.49

TiO2           3.38

Energy (keV)

Mg
O

Si

Ca

Ti
0 3 6

P4

Oxido    En peso%

SiO2          1.97

CaO          36.37

TiO2          61.66

Energy (keV)

O Si

Ca

Ti

P1

P3

P2

P4

Oxide         wt   %

Oxide      wt   %

Oxide      wt

Oxide      wt  %
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Análisis por UV-vis
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Figura. Espectros UV-vis de muestras CaTiSiO5 sin molienda y sometidas a molienda a 6, 8 y 10 horas (a) y 

Tauc plot (b).



Densidad de corriente (mA/cm2)

Off On Δ

Ca0.95Sr0.05TiSiO5 0.187 0.380 0.193

Ca0.85Sr0.15TiSiO5 0.265 0.472 0.207
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Evaluación de la actividad fotoelectrocatalítica

Dopaje con estroncio
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Figura . Voltamogramas de barrido lineal (LSV) de  Ca1-

xSrxTiSiO5, x=0.05 y 0.15  con velocidad de barrido de 5 mV/s,  

sin fuente de luz (off) y con fuente de luz (on) en su proceso de 

oxidación. 

Tabla. Valores de densidad de corriente de las 

pruebas LSV de muestras dopadas con estroncio.
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Evaluación de la actividad antibacterial

Figura. Imagen de la muestra CaTiSiO5 

(izquierda) y testigo (derecha), en donde se 

aprecia un halo de inhibición en el agar 

nutritivo de la izquierda.

Figura. Imagen de la muestra CaTi0.9Nb0.1SiO5 

(izquierda) y testigo (derecha), en donde no se 

formó un halo de inhibición en el agar nutritivo 

de la izquierda.
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CONCLUSIONES

- Mediante molienda mecánica de alta energía por atrición, se promovió la formación de una sola fase de la titanita 

en los tres tiempos (6, 8 y 10h) de molienda. 

- En la evaluación fotoelectrocatalitica de las muestras preparadas por reacción en estado sólido, por medio de 

voltametría cíclica, se determinó actividad fotocatalítica al existir un cambio favorable en los procesos de 

evolución de oxígeno (oxidación). 
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