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Resumen

El titanato de estroncio (SrTiOs3) es un material de gran interés en el campo de la generacion y
conversion de energia, debido a sus propiedades estructurales y electronicas, que lo hacen relevante
para aplicaciones como fotocatalisis, dispositivos optoelectronicos, materiales funcionales y
dispositivos fotovoltaicos. En este trabajo se presenta un novedoso enfoque para la transformacion
directa de SrTiOs3 a partir de didxido de titanio (TiO2) en estado amorfo e hidratado, basado en una
estrategia de sintesis que combina el método sol-gel con un tratamiento hidrotermal. Este enfoque
representa una ventaja significativa desde el punto de vista energético, al reducir tratamientos
térmicos adicionales, y desde el punto de vista practico, simplifica el proceso al evitar la necesidad
de etapas previas de sintesis de TiO: en fase cristalina de anatasa. El material obtenido fue
caracterizado por difraccion de rayos X para corroborar la fase cristalina de perovskita, con el cual
se calculd un tamano promedio de cristalito de 31.2 nm. También, se realiz6 la caracterizacion por
microscopia electronica de barrido con lo cual se confirmé una morfologia cubica con un tamano
de particula promedio de 80 nm. Los resultados sugieren que el SrTiO; obtenido presenta
caracteristicas estructurales adecuadas que podrian ser de interés para aplicaciones en el area de
generacion de energia.
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Chemical design in the direct synthesis of SrTiO; as a
functional material for energy generation applications:
from sol-gel to perovskite

Abstract

Strontium titanate (SrTiO3) is a material of significant interest in the field of energy generation and
conversion due to its structural and electronic properties, which make it relevant for applications
such as photocatalysis, optoelectronic devices, functional materials, and photovoltaic technologies.
This work presents a novel approach for the direct transformation of SrTiO3 from amorphous,
hydrated titanium dioxide (Ti0O.), based on a synthesis strategy that combines the sol—gel method
with a hydrothermal treatment. This approach offers a notable energetic advantage by reducing the
need for additional thermal treatments, while also providing practical benefits by eliminating the
requirement for preliminary synthesis steps to obtain crystalline anatase TiO,. The obtained
material was characterized by X-ray diffraction to confirm the formation of the perovskite
crystalline phase, from which an average crystallite size of 31.2 nm was calculated. Scanning
electron microscopy analysis was also performed, revealing a characteristic cubic morphology with
an average particle size of approximately 80 nm. The results suggest that the obtained SrTiO;
exhibits suitable structural characteristics that could be of interest for applications in the field of
energy generation.

Keywords:

SrTiO3, TiO2, Sol-gel hydrothermal, Perovskite, Functional materials.

1. Introduccion 2020; Mahmood et al. 2024; Rahman et al.
2019; Siebenhofer et al. 2021). Una de las

El SrTiO; (titanato de estroncio) es un oxido  principales ventajas del SrTiO; es su alta
metalico con estructura cristalina tipo  estabilidad quimica y térmica, asi como la
perovskita, que ha despertado un notable  posibilidad de modificar y optimizar sus
interés en el ambito de los materiales  propiedades mediante el control de su
funcionales debido a la combinacion de sus  estructura cristalina, tamafio de particula,
propiedades estructurales, electronicas y  morfologia y pureza lo cual permite adaptar el
quimicas (Figura 1). Este material se comporta ~ material a sus distintas aplicaciones (Putri et al.
como un semiconductor, con un band gap del ~ 2022; Valdés 2023). El desempefio del SrTiO3
orden de ~3.2 eV, lo que lo hace especialmente  en estas aplicaciones depende de manera critica
relevante para aplicaciones de generacién y  de su grado de cristalinidad, de la presencia de
conversion de energia. Entre estas aplicaciones ~ fases secundarias y del control de su
destacan la fotocatalisis, fotoelectrolisis, celdas ~ microestructura. Por esta razon, la forma en que
de combustible de 6xido solido, y celdas ¢l material es sintetizado juega un papel
fotovoltaicas (Gonzélez et al. 2024; Jiang et al. ~ fundamental en la definicion de sus
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propiedades finales (Atkinson et al. 2019;
Kuspanov et al. 2023).

La sintesis de SrTiOs; ha sido abordada
mediante una amplia variedad de métodos,
entre los que se incluyen rutas hidrotermales,
solvotermales, precipitacion/co-precipitacpon,
reacciones en estado sélido, técnicas asistidas
por ultrasonido, entre otras. La eleccion del
método de sintesis influye de manera directa en
las propiedades finales del material, dando
lugar a diferencias en la morfologia, el grado de

cristalinidad y el tamafio de las nanoparticulas
obtenidas (Chen 2024; De Oliveira et al. 2013;
Leite y Vichi, 2013; Mojed et al. 2023; Peczak
et al. 2023; Vivoni et al. 2001; Youssef et al.
2018; Zheng et al. 2001; Zivojinovié et al.
2017). De entre todos, el método sol-gel es
ampliamente utilizado debido a las multiples
ventajas que ofrece, entre las que destaca la
posibilidad de controlar con gran precision la
morfologia, el tamafo de particula, la
porosidad y la textura del producto final, asi
como sus propiedades quimicas (da Fonseca et
al. 2021; Dar et al. 2024; Zarkov 2024).

Figura 1. Estructura de perovskita del SrTiO3, generada con el software VESTA. La imagen muestra los octaedros de TiOs
formados por la coordinacion entre titanio (Ti, azul) y oxigeno (O, rojo), mientras que los iones de estroncio (Sr, verde) ocupan
posiciones centrales dentro de la red cristalina.

El proceso sol-gel inicia con la disolucion de
precursores metalicos, como alcoxidos o sales
metalicas, en un solvente adecuado, como el
agua. Al entrar en contacto con el agua, estos
precursores sufren reacciones de hidrolisis, en
las que se rompen enlaces originales y se
forman grupos hidroxilo (—OH) asociados al
metal (figura 2, a)). Posteriormente, dichos
grupos reaccionan entre si mediante procesos
de condensacion, dando lugar a enlaces metal—
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oxigeno—metal (M-O-M) y generando
progresivamente una red inorganica que, con el
tiempo, crece hasta formar un gel (figura 2, b)
y ¢)) (Voon et al. 2020; Singh y Dutta, 2018)

(Abdullahi et al. 2025; Rafatmah vy
Hemmateenejad 2023). Este método suele
requerir  un  postratamiento,  llamado
hidrotermal, a temperaturas y presiones

elevadas, la cual es fundamental para promover
la completa cristalizacion del material e
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incrementar el tamafio de nanoparticula (Figura ~ He et al. 2008; Naeem et al. 2025; Zlobin et al.
3) (Abdel-Hady et al. 2024; Grabowska 2016;  2024).
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Figura 2. Representacion esquematica del proceso de sol-gel. a) Reaccion de hidrélisis de una molécula de isopropdxido de titanio
(TTIP) con agua y formacion de grupos hidroxilo. b) Reaccion de condensacion y formacion de enlace M-O-M, donde M=Ti. c,
(1)) solucion precursora (TTIP + H20), (2) condensacion y formacion de sol y, (3) formacion de gel.

(M @ 3)

Figura 3. Representacion esquematica del proceso de sintesis por hidrotermal. El sol gel inicial (1) es introducido en el reactor
autoclave, a su vez colocado dentro de una mufla, donde la accion combinada de la temperatura y presion (2) promueven la
reorganizacion y crecimiento de las particulas de interés (3).
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De acuerdo a la literatura, la sintesis de SrTiOs
mediante el método sol-gel e hidrotermal parte
tipicamente del uso de TiO; en fase cristalina
anatasa y un precursor de estroncio, ambos
dispersos en una solucion fuertemente alcalina
(Din et al. 2016; Gao et al. 2018; Grabowska et
al. 2017; Peng et al. 2024). Este medio
desempefia un papel determinante, ya que una
fuerte alcalinidad es necesaria para que el TiO»
sea progresivamente atacado por iones
hidroxilo. Esto favorece la ruptura de enlaces
Ti—O, promoviendo la formacion de complejos
solubles de titanio [Ti(OH)s]*". Estas especies

resultan fundamentales para la formacion de la
estructura perovskita del SrTiO3 debido a que
presentan una coordinacion  octaédrica
alrededor del titanio (figura 4). Esta disposicion
geométrica proporciona la configuracion
espacial adecuada para la formacion de los
octaedros TiOs, que constituyen la unidad
basica de la red cristalina tipo perovskita. De
esta manera, la alcalinidad del medio no solo
facilita la reaccidon, sino que condiciona

directamente la formacion de la fase cristalina
final (Yalini Devi et al. 2020; Zhang et al.
2015).

Figura 4. Representacion del complejo de coordinacion [Ti(OH)]?~ con geometria octaédrica rodeada por iones de estroncio. La
esfera azul corresponde al &tomo central de titanio, las esferas rojas representan atomos de oxigeno, las esferas blancas
representan dtomos de hidrogenos y las esferas verdes representan iones Sr>*.

Una vez que los complejos [Ti(OH)s]* y iones
Sr?* se encuentran disponibles en solucion, las
condiciones de temperatura y presion del
tratamiento  hidrotermal  promueven  su
interaccion, dando lugar a la nucleacion de la
fase SrTiO;3 (figura 5, a)). A medida que el
proceso hidrotermal contintia, el TiO» inicial se
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disuelve gradualmente, mientras que los
nucleos de SrTiOs crecen hasta que el precursor
de titanio se consume completamente,
formando particulas cristalinas (figura 5, b))
(Canu y Buscaglia, 2017; Huaman et al. 2022;
Moreira et al. 2012; Phoon et al. 2019)
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Figura 5. Proceso de la reaccion hidrotermal para la sintesis de SrTiO3

La anatasa es la fase preferida en este proceso
debido a que presenta una red cristalina mas
abierta y una mayor cantidad de sitios de titanio
subcoordinados en comparacion con el rutilo,
lo que incrementa su reactividad y facilita la
formacion de SrTiOs. En contraste, el rutilo, al
ser la fase termodinamicamente mas estable y
poseer una estructura mas densa es menos
reactivo. Por otra parte, la fase brookita,
aunque metaestable, es dificil de obtener de
manera controlada en rutas sol-gel, lo que
limita su uso como precursor para la sintesis de
SrTiOs (Lai et al. 2015; Lazzeri et al. 2001; Lee
et al. 2001; You et al. 2014; Bokhimi et al.
2001).

Este enfoque tipico implica una serie de
limitaciones que impactan tanto en la eficiencia
del proceso como en su complejidad. En
particular, el uso de TiO: en fase cristalina
anatasa requiere, en muchos casos, una etapa
previa de sintesis y/o tratamiento térmico para
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su obtencion, lo que incrementa el consumo
energético y el nimero de pasos involucrados.
En otros casos, se recurre al uso de TiO:
comercial (por ejemplo, P25), lo que puede
simplificar el proceso, pero introduce costos
adicionales asociados al material precursor,
puede dificultar el control del proceso y limitar
su versatilidad. En este contexto, resulta de
interés explorar estrategias alternativas que
permitan simplificar la ruta de sintesis y reducir
tanto etapas intermedias como la energia
requerida para el proceso.

En este trabajo se propone un enfoque distinto
basado en el uso de TiOz en estado amorfo e
hidratado, el cual, debido a su menor grado de
orden estructural, se espera que facilite la
formacion de especies reactivas sin requerir la
ruptura de una red cristalina previamente
establecida, ofreciendo asi una via directa para
la obtencion de SrTiOs. Ademas, al evitar
etapas adicionales de tratamiento térmico y
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reducir la dependencia de materiales
comerciales, este enfoque contribuye tanto a la
disminucién del consumo energético como a la
reducciéon de costos asociados al proceso,
posicionandose como una alternativa mas
eficiente y sustentable.

Por lo tanto, el objetivo de este trabajo es
evaluar la viabilidad de esta estrategia y
analizar su impacto en la formacion estructural
del SrTiOs, con el fin de determinar si el
material presenta un grado de cristalinidad,
pureza y morfologia adecuados para su
potencial aplicacion en sistemas de generacion
de energia.

2. Metodologia

2.1. Consideraciones iniciales: reactor

hidrotermal

Para la sintesis realizada en este trabajo se
empleé un contenedor de teflon con una
capacidad total de 45 mL, por lo que el
volumen maximo de reaccion se limitd a tres
cuartos de su capacidad. Esta restriccion resulta
particularmente relevante en el disefio
experimental, ya que el volumen maximo
admisible condiciona directamente los calculos
de concentracion y las cantidades de reactivos
utilizadas en la preparacion de las soluciones
precursoras.

alcalino

2.2. Precursores, medio

estequiometria

y

En este trabajo se propone una estrategia de
sintesis de SrTiO; basada en la combinacién
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del método sol-gel con un postratamiento
hidrotermal. La formaciéon de este material
requiere la presencia de iones de Ti**, Sr** y O*
en un medio liquido adecuado. Para este
proposito, se seleccionaron como precursores
de dichos iones el cloruro de estroncio
hexahidratado (SrCl.:6H>O, ASC reagent,
99%, Sigma-Aldrich), el tetra isopropdxido de

titanio (Ti[OCH(CHz)2]s, 97 %, Sigma-
Aldrich) (TTIP) y agua desionizada
(resistividad >16 MQ-ecm) como solvente,

respectivamente. Para favorecer la formacion
adecuada del SrTiOs3, se establece una relacion
molar estequiométrica de 1:1 entre los iones
Sr**y Ti*', ya que la equivalencia en la cantidad
de ambos cationes constituye un requisito
fundamental para la construccion completa de
la red cristalina tipo perovskita. En este trabajo
se eligi6 hidroxido de sodio (NaOH, ACS
reagent, = 97%, pellets) como agente alcalino
ya que se trata de una base fuerte que se disocia
completamente en solucién acuosa, introduce
un entorno quimico simple sin generar
interacciones complejas con el titanio, lo que
facilita la formacion de especies solubles
[Ti(OH)s]*.

2.3. Preparacion del sol-gel

El sistema sol-gel empleado en este trabajo se
prepar6 a partir de dos soluciones
independientes. En una primera etapa, se
prepar6 una solucion que contiene el precursor
de estroncio en un medio fuertemente alcalino
(solucion A). De manera paralela, se preparo
una solucién que contiene el precursor de
titanio en el mismo medio alcalino (solucion
B).
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Solucion A

0.5 g de SrCl-6H-0O
75 mg de NaOH
30 mL de ADI

0.81g de NaOH
33.75 mL de ADI

«

Soluciéon B

1.30 g de TiO:
amorfo “seco”

S
B Hidrotermal
+
Solucién A+ B 190°C por 4h SrTiO;
_ “; s 2 24
PY 'S )
| e m ° .
® °
o ‘O
[ :{;’Vﬁ ° °
° o

Figura 6. Resumen esquematico del proceso de sintesis de SrTiO3

2.3.1. Solucion A

La solucion A se prepar6 disolviendo 0.5 g de
SrCl2:6H20 en 30 mL de agua desionizada
equivalentes a 1.875 mmol de iones Sr*
disueltos en el agua desionizada calculado

. .y m
mediante la relacion n = e donde n representa

el nimero de moles, m la masa del compuesto
empleada y M su peso molecular. La cantidad
de NaOH empleada se establecié de manera
que la concentracion de OH™ fuera inferior a la
requerida para la precipitacion de Sr(OH).,
asegurando que el Sr** se mantuviera en
solucién y participe en la formacion de SrTiOs.
Para incrementar el pH de la solucion se usaron
75 mg de NaOH. El pH de la solucion fue de
13a22°C.

2.3.2. Solucion B

Para la solucion B, primero se prepara el medio
acuoso alcalino que serviria como entorno
quimico para la activacion del precursor de
titanio de las etapas posteriores. Para ello, se
prepar6 una solucion 0.6 M de NaOH (0.81 g)
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en 3375 mL de agua desionizada,
obteniéndose un pH de 13 a 22 °C. Esta
solucion se mantiene en agitacion durante 15
minutos para permitir la disolucion de NaOH.

En paralelo, se prepara el TiO> amorfo que
servira como precursor para la formacion de
SrTiO;. Una de las rutas mas sencillas para
obtener T10, amorfo consiste en la hidrélisis de
un alcéxido de titanio en medio acuoso. En este
trabajo, el TiO2 se obtuvo mediante la adicion
de 10.8 mL de TTIP a 19.3 mL de agua
desionizada. Esta solucion se mantiene en
agitacion durante 15 minutos. Al entrar en
contacto con el agua, el TTIP sufre una
hidrolisis inmediata, en la cual las moléculas de
agua rompen los enlaces Ti—OR del precursor,
dando lugar a la formacion de grupos hidroxilo
asociados al titanio. Posteriormente, estos
grupos reaccionan entre si mediante procesos
de condensacion, generando enlaces Ti—O-Ti
(figura 2). Como resultado de la hidrdlisis del
TTIP, se obtiene un sol coloidal en donde el
titanio se encuentra coordinado a oxigeno
principalmente en forma de grupos hidroxilo (—
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OH), enlaces Ti—O-Ti y moléculas de agua,
dando lugar a una red amorfa e hidratada.

El material obtenido se someti6 a un ciclo de
centrifugacion (4500 RPM durante 15 minutos)
con el fin de separar el TiO2 del exceso de
solvente. El sobrenadante fue retirado y el
sedimento hiimedo restante se utilizd para
preparar una solucion stock de TiO2 0.5 M en
el medio acuoso alcalino previamente
preparado. Para ello, se estim6 la cantidad de
TiO2 en peso seco contenida en el sedimento
hiimedo. Este calculo se realizd mediante el
siguiente procedimiento gravimétrico: 1) se
peso un recipiente de vidrio, 2) se afiadié una
cantidad conocida del sedimento himedo de
TiO2 sobre el vidrio y, 3) la muestra de TiO:
himedo se sec6 sobre una placa calefactora a
120 °C hasta obtener un polvo, 4) tras el
enfriamiento, el sistema (TiO2 mas el vidrio) se
pesaron nuevamente y, a partir de la diferencia
de masas, se estableci6 la relacion entre el peso
himedo y el peso seco del TiO,. Este
procedimiento gravimétrico se realizd tres
veces para verificar la reproducibilidad de la
medicion. Finalmente, con base en esta
relacion, 1.3 g de TiO:z (peso seco equivalente)
fueron dispersados en 33.75 mL de agua

190 °C

desionizada y se mezclaron con la solucion
alcalina bajo agitacion hasta obtener una
dispersion homogénea.

2.4. Sintesis hidrotermal de SrTiO3

A continuacion, se tomaron 3.75 mL de la
solucion B, equivalentes a 1.875 mmol de
TiO2, y se afiadieron a los 30 mL de la solucién
A, que contienen 1.875 mmol de iones Sr*,
estableciendo asi la relacion estequiométrica
1:1 requerida. La mezcla se sometid a
ultrasonido durante 5 minutos, seguido de
agitacion por 10 minutos, con el fin de obtener
un sistema disperso 'y  homogéneo.
Posteriormente, la suspension resultante se
transfirio a la copa de teflon de 45 mL y se
introdujo en el reactor autoclave para el
tratamiento hidrotermal, el cual se llevo a cabo
a 190 °C durante 4.5 horas, utilizando la rampa
de calentamiento mostrada en la figura 7. Al
finalizar el tratamiento, se obtuvo una
suspension que presenta un material blanco
precipitado en el fondo del recipiente, el cual
fue recuperado y almacenado en un contenedor
adecuado para su posterior purificacion.

A
25°C

Figura 7. Rampa de temperatura para el proceso de sintesis hidrotermal.

2.5. Eliminacion de impurezas

Debido a la estequiometria de la reaccion y a
las condiciones quimicas del medio alcalino, es
posible anticipar la formacion de dos
subproductos principales durante el proceso de
sintesis: 1) cloruro de sodio (NaCl) y 2)
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carbonato de estroncio (SrCOsz). En
consecuencia, para asegurar la obtencion de
SrTiO; con alta pureza, resulta necesario

eliminar  estos  compuestos  mediante
tratamientos de lavado adecuados. A
continuacion, se  describen los  dos

procedimientos de lavado disefiados para
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remover de manera selectiva los subproductos Al mezclar la solucion que contiene

formados durante el proceso de sintesis. SrCl,-6H>0 con la solucién alcalina de NaOH,
ocurre un intercambio idnico en el medio
2.5.1. Formacion y eliminacién de cloruro acuoso, que puede representarse mediante la
de sodio (NaCl) siguiente reaccion simplificada:
STClZ (aq) + ZNG,OH(aq) g ST(HO)Z (aq) + ZNClCl(aq) Eq 1

Desde un punto de vista idnico, la interaccion  iones Na*y CI~ permanecen en soluciéon como
quimica relevante corresponde a la asociacion  especies acompafiantes:
de los iones Sr** con OH~, mientras que los

Sr¥ta + 20H gy = ST(OH)3 (aq) Eq. 2

Los iones Na" y Cl~ presentes en el medio y presiones dentro del autoclave, asi como los
pueden permanecer disueltos bajo condiciones  procesos de concentraciéon local y posterior
acuosas diluidas; sin embargo, durante el secado, favorecen la cristalizacion del NaCl
tratamiento hidrotermal, las altas temperaturas  como fase secundaria:

Na'yq) + Cligqy = NaCl, Eq.3

Para la eliminacién de este compuesto, la  2.5.2. Formacion y eliminacién de

solucion obtenida después del tratamiento carbonato de estroncio (SrCOs)

hidrotermal siguid tres ciclos de lavado con

agua  desionizada a 70°C, posterior  E| carbonato de estroncio (SrCOs) se nuclea

centrifugacion a 4500 RPM durante 15 minutos  facilmente en sistemas alcalinos abiertos al

y retiro de sobrenadante. Finalmente, una  ajre. El agua puede contener CO» disuelto

muestra del sedimento fue recuperado y  proveniente del aire aunque la disoluciéon de

almacenado en un contenedor adecuado parasu  CO, en el agua también puede ocurrir durante

posterior caracterizacion. la preparacion de las disoluciones, la agitacion
y enfriamiento del hidrotermal:

COZ @ g COZ (aq) Eq 4
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Trazas de CO; disuelto en agua en un medio
alcalino generan SrCO; en presencia con los

€Oy (aq) + OH™ > HCO3
HCO; + OH™ — CO2~ + H,0
Sr2t 4+ C05*" - SrC0; (s

En esta ocasion, para una disolucion selectiva
de SrCOs se prepar6 una solucion acuosa al 25
mM de HNOs3 (70%, Sigma -Aldrich). En este
proceso, el HNOs actha como agente
protonante del ion carbonato, promoviendo su

ST'C03 (s) + 2HN03 (aq) i ST'Z(_th) + 2N03_ (aq) + COZ 9) + HZO(l)

El sedimento obtenido posterior al lavado con
agua caliente es dispersado en la solucion acida
preparada. Posteriormente, la solucion fue
centrifugada a 6000 RPM por 15 minutos.
Finalmente, el sobrenadante fue retirado y una
muestra del sedimento fue recuperado y
almacenado en un contenedor adecuado para su
posterior caracterizacion.

2.6. Caracterizacion estructural

Con el fin de evaluar la estructura cristalina y
la morfologia del material obtenido, se realizd
la  caracterizacion de cuatro  etapas
representativas del proceso: 1) una muestra de
TiO2 previa a la sintesis del material, 2) una
muestra recuperada directamente después del
tratamiento hidrotermal, 3) wuna muestra
posterior al primer lavado, orientado a la
eliminacion de NaCl, y 4) una muestra tras el

kA

d =
BcosO

Donde A es la longitud de onda de los rayos X
(1.5406 A), B es el ancho completo a la mitad

iones Sr?* como se muestra en las ecuaciones 5
a’7.

Eq.5
Eq. 6
Eq.7

conversion en CO; gaseoso, lo que conduce a
la ruptura de la red idnica del SrCO3 y a la
liberacion de iones Sr** en solucion. La
reaccion general que ocurre durante el lavado
acido es la siguiente:

Eq. 8

segundo lavado, destinado a la eliminacion de
trazas de SrCQOs. Previo a la caracterizacion,
todas muestras fueron calentadas a 200 °C
durante 40 minutos sobre una parrilla de
calentamiento para eliminar el agua contenida
y finalmente el material seco fue molido
finamente utilizando un mortero hasta obtener
un polvo homogéneo.

2.6.1. Difraccion de rayos X (DRX)

La confirmacion de la estructura cristalina de
las muestras se realizd6 mediante difraccion de
rayos X (DRX) utilizando un difractometro
Bruker D8 ADVANCE. Las mediciones de
DRX se llevaron a cabo empleando radiacion
Cu Ka, con una longitud de onda de A = 1.5406
A. A partir de los difractogramas obtenidos, el
tamafno de cristalito se estim6 mediante la
ecuacion de Debye—Scherrer (ecuacion 9):

Eq.9

del maximo (FWHM), 0 es el angulo de
difraccion y k una constante (0.9). La
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corroboracion de la fase cristalina se realizo
mediante la comparacion de los patrones de
difraccion obtenidos con las cartas de
referencia JCPDS correspondientes.

2.6.2. Microscopio Electronica de Barrido
(SEM) /Espectroscopia de energia
dispersiva de rayos X (EDS)

La caracterizacion morfoldgica y de
composicion de las muestras de SrTiOs se llevo
a cabo en un FE-SEM-JEOL JSM-7600F. Para
este analisis, se adquirieron micrografias de la
superficie de las muestras antes y después de
los lavados en diferentes regiones, con el
objetivo de observar de manera visual el
cambio ocurrido y de obtener una
representacion adecuada de la morfologia y el
tamafio promedio de particula. A partir de las
imagenes obtenidas, se llevd a cabo un analisis
estadistico para determinar los valores
promedio del tamafio de particula, utilizando el
software ImageJ para el procesamiento y
medicion de las micrografias (Schneider et al.
2012).

La composicion elemental se evalué mediante
espectroscopia de energia dispersiva de rayos
X (EDS, por sus siglas en inglés) para
corroborar la presencia de los elementos
constituyentes del material, asi como
evidenciar la presencia y posterior desaparicion
de fases secundarias e impurezas derivadas del
proceso de sintesis y de los tratamientos de
lavado. En la muestra previa a los tratamientos
de lavado, el andlisis por EDS se realizo de
manera puntual sobre regiones especificas con
morfologias no asociadas a la esperada para el
SrTiO3, con el objetivo de identificar posibles
fases secundarias. Por otro lado, en la muestra
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posterior a los lavados se llevé a cabo un mapeo
elemental, con el fin de evaluar la distribucién
espacial de los elementos y verificar la
homogeneidad composicional del SrTiOs. Esta
combinacion de analisis puntual y mapeo
elemental permite, por un lado, confirmar la
presencia de impurezas en etapas iniciales vy,
por otro, evidenciar su eliminacion y la
formacion de un material homogéneo tras los
tratamientos de purificacion.

3. Resultados y Discusion.
3.1. DRX

La Figura 8 muestra los difractogramas
correspondientes a las muestras analizadas en
cada una de las etapas del proceso, desde el
precursor inicial hasta el material final
purificado. En esta figura se incluyen a) el
patron asociado al TiO2 amorfo en color rojo,
b) la muestra obtenida directamente después
del tratamiento hidrotermal en color verde, asi
como las muestras posteriores al primer y
segundo lavado en c) color azul y d) color rojo,
respectivamente. En la figura se sefialan los
picos caracteristicos del compuesto cristalino
de NaCl, SrCOs3 y SrTiO3z con cuadrados,
circulos y asteriscos, respectivamente. En una
primera etapa, el precursor de titanio obtenido
a partir de la hidrdlisis del alcoxido se presenta
como un 6xido de titanio amorfo e hidratado,
cuyo patron de difraccion se caracteriza por la
ausencia de picos definidos asociado a la falta
de orden cristalino (Figura 8, a)). Este
comportamiento confirma que el sistema no
parte de una fase cristalina como la anatasa,
sino de una red amorfa reactiva.
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Figura 8. Patrén de difraccion de rayos X de cada etapa del proceso de sintesis de SrTiOs. Picos caracteristicos de las fases
cristalinas de perovskita (JCPDS #35-0734), halita (JCPDS #00-005-0628), y estroncianita (JCPDS #00-005-0418) son sefialados
con asteriscos negros, cuadros verdes, y circulos azules, respectivamente.

Tras el tratamiento hidrotermal (Figura 8, b)),
el difractograma del material recuperado
evidencia picos principales alrededor del
angulo 20: 32.96°, 39.94°, 46.46°, 57.77° y
67.79° caracteristicos de la fase cristalina
perovskita, del SrTiO3 de acuerdo con la ficha
JCPDS #35-0734, sefialados con asteriscos
negros. Sin embargo, se observan fases
secundarias cuya presencia resulta coherente
con la estequiometria de los reactivos
empleados y con las condiciones quimicas del
medio alcalino, como se menciond
anteriormente. Picos adicionales
correspondientes a NaCl se observan alrededor
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de los angulos 20: 27.34°, 31.64°, 45.41°,
56.48°, 66.27°, 75.19° caracteristicos de la fase
cristalina de halita de acuerdo con la ficha
JCPDS  #00-005-0628, senalados con
cuadrados verdes. Ademas, también se pueden
observar picos que corresponden a trazas de
SrCO; alrededor de los angulos 26: 25.19° y
52.35° que corresponden a la fase cristalina de
estroncianita de acuerdo a la ficha JCPDS #00-
005-0418, senialado con circulos azules. Este
resultado refleja el estado inicial del sistema
tras la sintesis, donde el compuesto objetivo ya
se ha formado, pero coexiste con subproductos
generados de manera esperable durante el
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proceso. Posteriormente, tras la aplicacion del
primer lavado (Figura 8, c)), las sefales
asociadas al NaCl desaparecen completamente
debido la disociacion de los cristales en sus
iones Na*" y CI” por su interaccion con el agua.
No obstante, en esta etapa ain se detectan
sefales de SrCOs3, lo que pone de manifiesto la
necesidad de un tratamiento adicional para su
remocion. Finalmente, después del segundo
lavado en medio acido diluido (Figura 8, d)), el
difractograma resultante exhibe

exclusivamente los picos caracteristicos del
SrTi0s3, sin evidencia de fases secundarias. La
desaparicion total de las sefiales asociadas al
SrCOs; confirma la efectividad del tratamiento
acido para eliminar esta impureza, dando lugar
al material cristalino deseado. El tamafio de
cristalito obtenido para el SrTiO3 obtenido fue
de aproximadamente 31.2 nm. En la tabla 1 se
muestra el calculo del tamafio promedio de
cristalito realizado para cada angulo.

Tabla 1. Célculo de tamafio de cristalito promedio

SrTiO3
20/° FWHM Tamaiio / Promedio /
/° nm nm

32.96 0.23 36.04

39.94 0.25 34.11 312+33
46.46 0.26 32.76

57.77 0.31 29.09

67.79 0.34 28.02

3.2. SEM

En las figuras 9 a) y b) se muestran
micrografias SEM obtenidas con una
magnificacion de 50, 000x, correspondientes a
las muestras antes y después de los lavados,
respectivamente. En la Figura 9 a) se observa
la morfologia tipica del SrTiOs, caracterizada
por particulas de forma cubica (indicadas con
flechas azules). No obstante, también se
identifican estructuras alargadas y regiones
compactas sin morfologia definida que no
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corresponden a la morfologia esperada del
SrTiOs (flecha roja). Tras la aplicacion de los
lavados, la micrografia mostrada en la figura 9
b) permite observar con mayor claridad
particulas de SrTiOs con morfologia cubica
bien definida y una distribucion de tamafos
heterogénea, con un tamafio promedio
aproximado de 80 nm. En esta etapa, se
evidencia la desaparicion total de las
estructuras alargadas y de las pequeiias
regiones rugosas observadas previamente en la
Figura 9 a).
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Figura 9. Iméagenes de SEM obtenidas de muestras de SrTiOs con y sin tratamientos de lavado, a) y b), respectivamente.

3.3. EDS

La tabla 2 muestra el analisis elemental puntual
obtenido sobre la region sefialada con la flecha
roja sobre una estructura alargada en una zona
de la muestra previa a los tratamientos de
lavado (figura 10). Se revela una composicion
dominada por sodio y cloro, con una relacion
atémica consistente con la formacién de NaCl
(Tabla 2). La senal correspondiente a estroncio
resulta minima, lo que descarta que dichas

estructuras correspondan al SrTiO3. Asimismo,
el bajo contenido relativo de oxigeno es
caracteristico de una fase correspondiente a una
sal y no de un 6xido metalico. Estos resultados
confirman que estas morfologias observadas se
asocian a residuos de NaCl generados durante
la sintesis, confirmando la presencia de NaCl
en la muestra previa a los lavados en
concordancia con la estequiometria esperada
del sistema quimico y consistente con los datos
obtenidos por DRX (figura 9, b)).

Tabla 2. Anélisis elemental obtenido sobre la muestra de SrTiOs3 previa a los lavados.

Elemento

Porcentaje
atomico / %

C

29.81

)

6.20

Na

20.94

Al

0.52

Cl

42.19

Sr

0.34
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H o~
Spectrum 2

Figura 10. Analisis elemental puntual (flecha roja) sobre una muestra de SrTiO3 previo a tratamientos de lavado.

La figura 11 muestra la zona en la cual se
realiz6 el mapeo elemental por EDS sobre una
muestra de SrTiOs posterior a los tratamientos
de lavado. El mapeo se muestra el oxigeno en
color verde, el estroncio en azul y el titanio en
rojo, lo que permite visualizar su distribucion
espacial dentro de la region analizada. Esta
distribucion homogénea de Sr, Ti y O respalda
la formacion de SrTiOs con una composicion
consistente.

La tabla 3 muestra el andlisis elemental
obtenido sobre el mapeo realizado en la figura
11. Se observa la presencia predominante de
estroncio, titanio y oxigeno. La relacién
atomica entre Sr y Ti se mantiene cercana a la
unidad, en concordancia con la estequiometria
esperada del SrTiOsz. La abundante sefial de
oxigeno es coherente con la naturaleza oxidada
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del material y respalda la formacion del 6xido
mixto. En particular, es bien conocido que el
EDS puede sobreestimar el contenido de
oxigeno cuando existen sefales intensas de
carbono y efectos de matriz, por lo que estos
valores deben interpretarse principalmente de
manera cualitativa. No se detectaron trazas de
sodio y cloro, lo que indica que el NaCl
residual fue eliminado de manera efectiva. Se
observaron ademdas sefales elevadas de
carbono, fendmeno comun en este tipo de
mediciones  debido a  contribuciones
superficiales y a limitaciones propias de la
técnica. La identificacion del SrCO3; mediante
SEM y EDS no resulta concluyente debido a
limitaciones inherentes de la técnica para la
deteccion y cuantificacion del carbono. Por esta
razon, la presencia y eliminacion del SrCOs se
evalud principalmente a través de los
resultados de difraccion de rayos X.
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Tabla 3. Analisis elemental obtenido sobre la muestra de SrTiO3 después de los lavados.

Elemento

Porcentaje
atomico / %

C

43.20

0)

43.43

Al

1.33

Ti

5.35

Sr

5.13

Cu

1.56

Figura 11. Mapeo elemental (mapeo) sobre una muestra de SrTiO3 posterior a los tratamientos de lavado.

En el andlisis realizado también se detectaron
sefales débiles correspondientes al aluminio y
cobre. La presencia de estos elementos en
concentraciones minimas es un fendmeno
habitual en analisis por microscopia electronica
y generalmente no se asocia a la composicion
real de la muestra. Estas sefiales pueden
originarse a partir del porta muestras,
componentes metalicos de la cédmara del
microscopio o interacciones secundarias de los
electrones con el entorno instrumental. Debido
a su baja intensidad y a su aparicion esporadica,
dichas contribuciones se consideran artefactos
experimentales sin relevancia quimica para el
sistema SrTiOs.
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4. Conclusiones

En este trabajo se desarroll6 una estrategia para
la sintesis directa de SrTiO; mediante la

combinacion del método sol-gel y un
tratamiento  hidrotermal empleando TiO»
amorfo e hidratado como intermediario

reactivo, evitando el uso de anatasa comercial
o de etapas previas de sintesis de TiO.. La
sintesis realizada presenta ventajas desde el
punto de vista econdmico y energético al
disminuir costos, reducir el numero de etapas
del proceso y el consumo energético asociado.
De esta manera, la estrategia propuesta
representa una alternativa practica, eficiente y
sustentable para la sintesis de SrTiOs.

El material obtenido presentd estructura
perovskita confirmada por difraccion de rayos
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X, con un tamafo promedio de cristalito de
31.2 nm. El andlisis por microscopia
electronica de barrido evidencid una
morfologia clbica con un tamafio de particula
promedio de aproximadamente 80 nm.
Asimismo, el analisis elemental revel6 que, tras
los lavados selectivos, el material obtenido
presenta una composicion predominante de
estroncio, titanio y oxigeno, con una relacion
atbmica Sr:Ti cercana a la unidad, en
concordancia con la estequiometria esperada
del SrTiO:s.

La fase cristalina y el tamafio de particula
obtenido sugiere gran potencial para ser
utilizado como material semiconductor en
aplicaciones de generacion de energia.
Ademas, La obtencion de SrTiOs3 libre de
impurezas es un aspecto particularmente
relevante, ya que la presencia de fases
secundarias puede afectar de manera
significativa las propiedades electronicas y
opticas del material. No obstante, se requieren
estudios adicionales de sus propiedades
funcionales para confirmar su desempefio en
este tipo de aplicaciones.

Como perspectiva futura, resulta de gran
interés explorar de manera sistematica la
influencia del tiempo de tratamiento
hidrotermal sobre el grado de cristalinidad, la
morfologia y el tamafio de particula del SrTiOs.
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