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RESUMEN

Las propiedades biocidas son una de las funcionalidades mas demandadas en la
actualidad en el sector ceramico para la generacion de entornos higiénicos y seguros.
La plata, generalmente incorporada de diversas maneras en el esmalte, es el elemento
mas utilizado para el desarrollo de este tipo de propiedades en las superficies ceramicas.
Sin embargo, su incorporacion en la pieza cruda plantea problemas debido a las
transformaciones quimicas y fisicas que sufre el esmalte, y el propio biocida durante la
coccién de la pieza. Por otra parte, las elevadas temperaturas (superiores a 1000°C)
empleadas en la fabricacidn ceramica generan una variabilidad de resultados en la
actividad biocida obtenida dependiendo de distintas variables como la composicién del
esmalte, el método de incorporacion de biocida, el ciclo térmico e incluso del método
de ensayo microbioldgico.
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El objetivo de este trabajo es el estudio de la influencia de las variables del ciclo
térmico en el desarrollo de superficies ceramicas con propiedades bactericidas. Para
ello, se han preparado vidriados ceramicos con plata mediante su introducciéon en
distintas composiciones de azulejo y gres porceldnico tanto en la masa del esmalte
como pulverizada en forma de suspension sobre la capa cruda. Las piezas asi obtenidas
se han cocido a diferentes temperaturas utilizando el ciclo térmico adecuado para cada
composicidon. El analisis mediante microscopia electronica ha permitido evaluar la
evolucién del contenido en biocida en el esmalte durante la coccion. Los resultados
obtenidos han mostrado la disminucién del contenido en plata en la superficie vitrea
con el aumento de la temperatura maxima y la duracidon del tratamiento térmico. Por
otra parte, la validacidon de las propiedades biocidas de las superficies de azulejo y gres
porceldnico obtenidas ha mostrado que presentan una actividad bactericida elevada y
muy similar en ambos casos.

1. INTRODUCCION

Las propiedades biocidas son una de las funcionalidades mas demandadas en la
actualidad en el sector ceramico para la generacion de entornos higiénicos y seguros
[1]. La plata, generalmente incorporada de diversas maneras en el esmalte, es el
elemento mas utilizado para el desarrollo de este tipo de propiedades en las superficies
ceramicas [2][3].

La accion biocida de la plata en las superficies ceramicas se atribuye a su efecto
oligodindmico, que es la capacidad que presentan ciertos metales para ejercer un efecto
toxico sobre los microorganismos. En estos materiales la difusion de los iones Ag* de la
matriz ceramica en la que se encuentran integrados ejerce un efecto téxico sobre las
bacterias alterando sus procesos bioldgicos que las inactiva e impide asi su proliferacién
[4][5]. Una de las especies bacterianas mas utilizadas para evaluar la accién biocida es
Escherichia coli, bacteria Gram negativa, que esta presente en nuestro intestino y puede
indicar contaminacion fecal[6][7]. Ademas, debido a que puede adquirir resistencia a
antibiéticos con facilidad, puede considerarse como un microorganismo de dificil
control[8].

La incorporacion de la plata en la pieza cruda plantea problemas debido a las
transformaciones quimicas y fisicas que sufre el esmalte, y el propio biocida durante la
coccién de la pieza [9][10]. Por otra parte, en muchas ocasiones se observa una
variabilidad de resultados en la actividad biocida obtenida dependiendo de distintas
variables como la composicion del esmalte, el método de incorporacion de biocida, el
ciclo térmico e incluso el método de ensayo microbioldgico.

El objetivo de este trabajo es el estudio de la influencia de las variables del ciclo
térmico en el desarrollo de superficies de baldosas ceramicas con propiedades
bactericidas.
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2. EXPERIMENTAL

En este estudio se ha analizado la influencia del ciclo de coccién en el desarrollo
de superficies de baldosas ceramicas preparadas con plata para obtener un efecto
bactericida. Para ello, se utilizaron dos composiciones de esmalte de azulejo y gres
porcelanico, a los que se incorpord plata (Ag) utilizando una suspension comercial de
nanoparticulas.

En la primera parte del estudio se compard el comportamiento de la Ag en los
esmaltes de azulejo y gres porcelanico con el de un esmalte de porcelana sanitaria y
otro de porcelana de mesa. Para ello, se obtuvieron piezas de cada uno de los materiales
aplicando por pulverizacion sobre la capa cruda de esmalte la suspension de
nanoparticulas con un gramaje de Ag depositado de 4 g/m?. Ademas, con el fin de
conocer la influencia del método de incorporacion del biocida en las composiciones de
azulejo y gres porcelanico, se ensayd como método alternativo la incorporacién de Ag
en la masa del esmalte. Para ello, se prepararon los esmaltes con un contenido en Ag
del 1% en peso mediante la adicién de la proporcién adecuada de la suspensién de
nanoparticulas de Ag. En la Tabla 1se indican las piezas preparadas y las referencias
asignadas en cada caso.

Incorporacion de Contenido en .
Esmalte la Ag Ag Referencia

Azulejo AZ-P
Gres porcelanico POR-P
Pulverizacién 4 (g/m?)
Porcelana SAN-P
sanitaria
Porcelana de VAJ-P
mesa
Azulejo AZ-M
En n;ﬁglén el 1 % en peso
Gres porcelanico € POR-M

Tabla 1. Superficies preparadas mediante la pulverizacion e incorporacion de la Ag en la masa
del esmalte.

Las piezas aplicadas se cocieron siguiendo el tratamiento térmico adecuado para
cada uno de los productos ceramicos ensayados. En el caso de las muestras de azulejo
y gres porcelanico se utilizaron temperaturas maximas de 1100 y 1200°C
respectivamente con una duracion total del ciclo térmico de 60 minutos. Mientras que
en el de las piezas de porcelana sanitaria y de mesa las temperaturas maximas de
coccion fueron 1260°C y 1360°C con una duracién total del ciclo térmico de 600 y 420
minutos en cada caso. La microestructura y composicion de las superficies obtenidas se
analiz6 mediante microscopia electrénica de barrido (MEB) tanto en crudo como en
cocido, con el fin de comprobar la distribucién de la Ag en el esmalte y su integracion
en la fase vitrea tras la coccién. Para ello, las muestras se observaron y fotografiaron
en superficie y en seccion empleando la sefial de electrones retrodispersados de un
microscopio electrénico de barrido de emision de campo equipado con un sistema de
microanalisis por dispersién de energias de rayos X (EDX).
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En la segunda parte del trabajo, con el fin de comprobar la influencia de la
temperatura en el comportamiento de la Ag en los distintos esmaltes, se llevé a cabo
el estudio de su evolucidon durante la coccion de las piezas. Para ello, siguiendo el ciclo
térmico correspondiente a cada producto, se obtuvieron muestras a las siguientes
temperaturas intermedias: 500, 950 y 1000°C. En el caso del gres porcelanico y de la
porcelana de sanitaria adicionalmente se ensayd la temperatura de 1100°C y en de la
porcelana de mesa 1100 y 12000°C. La superficie de las muestras obtenidas se analizé
mediante MEB-EDX para determinar la evolucion del contenido en Ag durante la coccién
en cada uno los materiales ensayados.

En la tercera parte del estudio se determind la actividad bactericida de las piezas
de azulejo y gres porcelanico desarrolladas mediante las dos metodologias de
incorporacion de la Ag ensayadas. Para ello, se aplicd la metodologia descrita en la
norma ASTM E3031-15 (Standard Test Method for Determination of Antibacterial
Activity on Ceramic Surfaces) desarrollada especificamente para superficies ceramicas
y en la que se ensaya la bacteria Escherichia coli [1][11]. En este ensayo la actividad
bactericida de la superficie se determina comparando las unidades formadoras de
colonias (UCF) del microorganismo en dicha superficie (UCF/cm?) y en una de control
(blanco), trascurridas 24 h a partir de un indculo conocido del microorganismo sobre
cada una de las muestras a una temperatura de 35°C. Con el fin de evaluar si el esmalte
de partida sin Ag presentaba actividad bactericida se utilizé un vidrio sodocalcico como
segundo blanco.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL

En primer lugar, se estudié la distribucion de la Ag en las superficies aplicadas en
crudo y como en cocido comprobando la influencia del tipo de esmalte en el proceso de
coccion.

En la Figura 1 se muestran las micrografias superficiales obtenidas mediante
microscopia electronica de barrido (MEB) de las piezas de azulejo crudas preparadas
con la Ag incorporada por pulverizacién (AZ-P, Figura 1a) y en la masa de esmalte (AZ-
M, Figura 1d). Se observan superficies irregulares compuestas por las particulas de las
materias primas del esmalte sin fundir, comprobandose en las micrografias ampliadas
(Figura 1b y e) que la Ag esta distribuida sobre las particulas crudas de frita en forma
de agregados de nanoparticulas. El andlisis global de las superficies obtenido por EDX
indica contenidos en Ag,0 del 2,1 y 1,1% en peso. Las micrografias superficiales de los
esmaltes de gres porcelanico, vajillas y sanitario ensayados muestran un aspecto muy
similar al de los esmaltes de azulejo, observandose en todas ellas las nanoparticulas de
Ag como agregados depositados sobre las particulas crudas de los esmaltes.
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Figura 1 Micrografias MEB y analisis EDX de la superficie de las muestras AZ-P (a,b,c) y AZ-M
(d,e,f) crudas.

En la Tabla 2 se muestra el contenido en Ag.0 obtenido en los analisis MEB-EDX
de las superficies crudas ensayadas.

Muestra ‘ Ag,0 (% en peso)
AZ-P 2,1
POR-P 1,9
SAN-P 1,9
VAJ-P 1,6
AZ-M 1,1
POR-M 1,1

Tabla 2. Contenido en Ag:0 detectado en la superficie de las piezas crudas.

Las piezas preparadas por pulverizacion muestran una mayor concentracién de
Ag que las de azulejo y de gres porcelanico con la Ag adicionada en la masa del esmalte
(AZ-M y POR-M). Ademas, en estas ultimas el contenido en Ag.O detectado (1,1 % en
peso) resulta muy proximo al 1% en peso de la Ag metadlica introducida en la masa del
esmalte.
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El distinto contenido en Ag.O detectado en las muestras con Ag aplicada en
superficie se debe a la distinta penetracion de la suspension biocida durante la
pulverizacion, poniendo de manifiesto la influencia de las caracteristicas de la capa
cruda de esmalte sobre el recubrimiento depositado. El papel del esmalte en la
interaccion recubrimiento-esmalte ha sido estudiado anteriormente en distintos
trabajos en los que se examind la interaccidén de tintas aplicadas mediante inkjet con la
capa cruda de esmalte [12][13], obteniéndose una relacién entre la distribucién de
tamanos de particula del esmalte y la estructura porosa de la capa cruda con la
penetracién de la tinta. Estos trabajos sefialaron que a medida que disminuia el tamano
medio de las particulas de esmalte y la anchura de distribucién también lo hacia la
penetracién de la tinta. Las diferentes tipologias de producto ensayadas en este trabajo
reflejan este efecto en el contenido en Ag detectado en la superficie tras la aplicacién.

La Figura 2 presenta la seccién transversal de la pieza de azulejo cruda con la Ag
incorporada por pulverizacion (AZ-P). Las micrografias obtenidas a distintos aumentos
muestran la presencia de las nanoparticulas de Ag en el interior de la capa cruda de
esmalte, confirmando la penetracion de la suspension biocida durante la pulverizacion.
De igual manera, en las micrografias de las piezas crudas de gres porcelanico, porcelana
sanitaria y de mesa obtenidas también por pulverizacidn se observan nanoparticulas de
Ag a distintas profundidades como consecuencia del efecto de penetracién de la
suspension en la capa de esmalte.

Figura 2 Micrografias MEB a distintos aumentos de la seccion transversal de la muestra AZ-P
cruda.

La figura siguiente muestra las micrografias superficiales a distintos aumentos y
los analisis realizados por MEB-EDX de los esmaltes aplicados con Ag pulverizada vy
cocidos segun los ciclos térmicos y las temperaturas maximas adecuados para cada uno
de los materiales ensayados. En las micrografias de los esmaltes de azulejo (AZ-P,
Figura 3 a,b) y gres porcelanico (POR-P, Figura 3d,e) se observa la presencia de cristales
desvitrificados, que en el caso de la muestra AZ-P son blancos y de forma acicular y
corresponden a silicato de circonio, y en el de la muestra POR-P son de mayor tamafo
y de forma laminar y corresponden a fases cristalinas calcicas.
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Los esmaltes de porcelana (SAN-P, Figura 3g,h) y (VAJ-P, Figura 3j,k), muestran
una microestructura distinta a la de los esmaltes de las baldosas, en ellos se observa
también la presencia de particulas cristalinas inmersas en la fase vitrea, pero en este
caso no se trata de desvitrificaciones si ho que proceden de infundidos de las materias
primas cristalinas que componen el esmalte. Los analisis EDX puntuales de estas
particulas indican que son principalmente de silicato de circonio en el caso de la
porcelana sanitaria y de cuarzo en el de la porcelana de mesa. La observacion de los
esmaltes a mayores aumentos no muestra la presencia de particulas de Ag, por lo que
es posible que éstas se hayan disuelto durante el tratamiento térmico y se encuentran
integradas en la fase vitrea, permaneciendo en los vidriados en las proporciones
detectadas en los andlisis EDX. Si se comparan los contenidos en Ag.0 de los distintos
vidriados, se comprueba que en los esmaltes de azulejo y gres porcelanico (Figura 3c,f)
se ha producido una reduccién del contenido en Ag respecto al de las superficies crudas
(Tabla 2), aunque en ambas muestras se sigue detectando un 0,8% en peso de Ag.0O
en la superficie final. Sin embargo, en los esmaltes de porcelana (Figura 3i,l) la
reduccion de la Ag es mas acusada, obteniéndose un 0,2 y 0,1% en peso de Ag.0 tras
la coccidn. El diferente contenido final de Ag en las muestras cocidas respecto al de las
crudas indica la influencia del ciclo térmico en su evolucién en los vidriados.

Figura 3. Micrografias superficiales a distintos aumentos y analisis EDX de las muestras AZ-P
(a,b,c) y POR-P (d,e,f).
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Las micrografias superficiales de los esmaltes AZ-M y POR-M (Figura 4), muestran
que la incorporaciéon de la Ag en la masa del esmalte no produce modificaciones en la
microestructura de los vidriados respecto a la obtenida cuando la Ag se incorpora
pulverizada (Figura 3). Los analisis EDX revelan también una reduccién del contenido
en Ag en las superficies cocidas respecto al de las superficies crudas (Tabla 2),
detectandose un porcentaje de Ag.O del 0,5y 0,3% en peso respectivamente.

A

Figura 4. Micrografias superficiales a distintos aumentos y analisis EDX de las muestras AZ-M
(a, b, c) y POR-M (d, e, f).

3.2 INFLUENCIA DEL CICLO TERMICO EN EL CONTENIDO EN AG DEL
ESMALTE

Con el objeto de conocer los motivos que producen la reduccion del contenido en
Ag en las superficies tras la coccién y la influencia de la duracién y la temperatura del
ciclo térmico empleado, se llevd a cabo un estudio de su evolucién en los esmaltes
durante la coccién. Para ello, se prepararon probetas con los distintos esmaltes y se
cocieron segun el ciclo térmico correspondiente a cada material obteniéndose muestras
a distintas temperaturas segun se indica en el apartado 2. Las piezas cocidas a las
distintas temperaturas se analizaron mediante MEB-EDX para determinar la evolucion
del contenido en Ag en la superficie durante la coccion.

En la Figura 5 se muestran las micrografias a distintos aumentos y los analisis
EDX de las piezas de gres porcelanico obtenidas mediante pulverizacion superficial de
la Ag (POR-P) en crudo y cocidas a 500, 950, 1000, 1100 y 1200°C. El aspecto de las
superficies a las distintas temperaturas muestra la evolucién de la microestructura del
esmalte con el progreso del ciclo térmico. A 500°C (Figura 5d,e) la superficie presenta
un aspecto muy similar al de la probeta cruda (Figura 5a,b), observandose las particulas
de las materias primas y depositadas sobre ellas las nanoparticulas de Ag. El aumento
de la temperatura hasta 950°C (Figura 5g,h) muestra el inicio de la fusién del esmalte
y de la generacidn de fase vitrea, observandose la presencia de algunos poros. Dado
que la temperatura de fusion de la Ag metdlica se sitia en 960°C, y tal y como indica
la bibliografia la reduccion del tamafo de particula a escala nanométrica produce una
disminucién de dicha temperatura [14][15], es posible que a 950°C se haya producido
la fusion de las nanoparticulas y la Ag se encuentre disuelta en la fase vitrea.
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Las micrografias de las probetas cocidas a 1000 (Figura 5j,k) y 1100°C (Figura
5m,n) revelan el desarrollo microestructural propio de un vidriado con fases cristalinas
calcicas [16][17], observandose el inicio de la desvitrificaciéon de los cristales y la
presencia de poros de gran tamafio y con forma irregular. Finalmente, a la temperatura
maxima de coccién (Figura 5p,q) se aprecia que se ha producido el crecimiento de los
cristales y el aumento de la densificacién de la capa de esmalte, habiendo disminuido
el nUmero y tamafo de los poros por la generaciéon de fase vitrea. Por otra parte, en las
micrografias no se distinguen particulas blancas de plata, apreciandose Unicamente
algunas de alto contenido en circonio. El desarrollo microestructural del esmalte de gres
porcelanico preparado con la Ag en la masa del esmalte (POR-N) resulta muy similar al
observado con Ag pulverizada. De igual manera, los esmaltes de azulejo AZ-P y AZ-M
muestran una evolucion muy similar, con la salvedad de la tipologia de esmalte
desvitrificado, con la temperatura confirmando el comportamiento observado a las
temperaturas maximas de coccion.
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Figura 5. Micrografias superficiales a distintos aumentos y analisis EDX de las muestras POR-P
cruda (a,b,c) y cocida a 500 (d,e,f), 950 (g,h,i), 1000 (j,k,1), 1100°C (m,n,0) y 1200°C (p,q,r).
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En la Figura 6 se han representado los contenidos en Ag,O detectados en los
analisis EDX realizados para cada esmalte a las distintas temperaturas de coccion
ensayadas. Las curvas obtenidas indican la evoluciéon del contenido en Ag en la
superficie durante la coccion para cada esmalte. En todos los materiales ensayados
hasta los 950°C el contenido en Ag es muy similar al detectado en las superficies crudas.
Sin embargo, a partir de esta temperatura en la que se produce la fusién de la Ag se
detecta una disminucion del contenido superficial de Ag.O en el esmalte, que es mas
acusada en las piezas preparadas por pulverizacién. Esta tendencia se ve acentuada
con el aumento de la temperatura y la duracién del ciclo de coccidon, produciéndose en
las porcelanas (Figura 6 c,d), que son los materiales con tratamientos térmicos de
mayor duracion (420 y 600 min) y en los que se alcanzan temperaturas maximas mas
elevadas (1260 y 1360°C), la reduccidon casi completa de la Ag en los vidriados finales
(0,1y 0,2% en peso de Ag:0). En los esmaltes de azulejo y gres porcelanico (Figura 6
a,b) también se observa la disminucion del contenido en Ag en las superficies finales,
aungue debido a que se han cocido a menores temperaturas (1100 y 1200°C) y con
ciclos térmicos cortos (60 min), dicha disminuciéon no resulta tan acusada y no se
detectan grandes diferencias entre ambas tipologias de esmalte a pesar de las distintas
temperaturas maximas de coccién empleadas.

Para estos tipos de esmalte si se compara la evolucion de las probetas obtenidas
mediante los dos métodos de incorporacion del biocida ensayados, se observa que en
las muestras preparadas mediante pulverizacion (AZ-P y POR-P) se detecta una mayor
proporcion de Ag puesto que ésta se encuentra concentrada en la superficie, mientras
gue en aquellas que contienen la Ag introducida en masa (AZ-M y POR-M), estd
distribuida de forma homogénea en toda la capa de esmalte. En ambos tipos de
muestras la disminucidn de la Ag en el vidriado final es de aproximadamente un 50%
respecto a la que se detecta en la pieza cruda. Estos resultados ponen de manifiesto
que, con la suspension biocida y las condiciones empleadas en este trabajo, la
pulverizacion es un método de preparacion mas eficiente puesto que con menor
cantidad de Ag incorporada en el esmalte se obtienen mayores concentraciones de Ag.0O
en la superficie del vidriado final.
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Figura 6. Evolucion del contenido en Ag20 en la superficie de los esmaltes: a) AZ-P y AZ-M,
b) POR-P y POR-M, c) SAN-P y d) VAJ-P con la temperatura durante la coccion.
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Con el fin de comprender las causas que producen la disminucién del contenido
en Ag en la superficie vidriada, se llevo a cabo un analisis MEB-EDX en seccion de las
piezas cocidas a la temperatura maxima para determinar su perfil de composicion en
profundidad. En la Figura 7 se muestra el contenido en Ag.O medido desde la superficie
hasta una profundidad de 50 um en el esmalte de porcelana de mesa (VAJ-P) que es la
muestra en la que se habia producido una reduccion mayor de Ag durante la coccidn.
El perfil de concentracién obtenido muestra un contenido en Ag.O préximo al 0,1 % a
todas las distancias desde la superficie medidas. Los analisis realizados, considerando
el error asociado a este tipo de determinaciones, revelan un comportamiento similar en
los distintos esmaltes ensayados, detectandose a distintas profundidades contenidos en
Ag,0 similares al de la superficie en el caso de la porcelana sanitaria e incluso inferiores
en el de los esmaltes de azulejo y gres porcelanico. Estos resultados revelan que no se
ha producido una migracién de la Ag desde la superficie hacia el interior del vidriado
por lo que la reduccién del contenido en superficie puede deberse a una volatilizacidon
durante la coccion.

Este efecto del ciclo de coccidn sobre el contenido en Ag obtenido en el vidriado
final ya ha sido comprobado anteriormente por otros autores en un estudio realizado
para la obtencion de porcelana sanitaria bactericida. En este trabajo la reduccion del
contenido en Ag durante la coccién se asocia a la elevada presién de vapor que
presentan la Ag y sus compuestos a temperaturas superiores a 1200°C [18].

2,4
20 e VAJ-P
1,6
1,2
0,8

Ag,0 (% en peso)

0,4
L J LJ L J = L J e e L J L ]
0 10 20 30 40 50 60
Profundidad (um)

Figura 7. Contenido en Ag:0 a distintas profundidades determinado en el esmalte VAJ-P
cocido a 1360°C.
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3.3 ACTIVIDAD BACTERICIDA

Las propiedades biocidas de las superficies de los esmaltes de azulejo y de gres
porcelanico ensayados con las dos metodologias de incorporacién de Ag se evaluaron
determinando su actividad bactericida. Para ello, se sigui6 la metodologia descrita en la
norma ASTM E3031-15[1][11]. En la Tabla 3 se muestran los resultados de este ensayo
expresados como reduccién porcentual del nUmero de unidades formadoras de colonias
(UFC) de E. coli en los esmaltes preparados con Ag respecto a los mismos esmaltes sin
ella (ER) y al vidrio flotado utilizado como blanco finalizado el tiempo de incubacién. En
la misma tabla se indica también el indice de actividad antimicrobiana (R) calculado
como la diferencia entre el logaritmo de UFC de E. coli en las superficies con Ag respecto
a cada esmalte sin Ag (ER) una vez finalizado el ensayo. La norma japonesa JIS Z
2801:2010[19] adoptada a nivel internacional como referencia para evaluar la eficacia
antimicrobiana de materiales [9][20], establece que un producto se considera
antimicrobiano cuando el valor de R es superior a 2. Los valores de R obtenidos indican
la elevada actividad bactericida de las piezas tanto de azulejo como de gres porcelanico
preparadas mediante las dos metodologias de incorporacion de Ag ensayadas, como
muestra la reduccion casi completa de la poblacion microbiana en las mismas.

e Reduccién V Reduccién ER ~
(%) (%)

AZ-P 99,886 99,913 3,8

AZ-M 99,994 99,996 51

POR-P 99,993 99,996 4,9

POR-M 99,999 99,999 5,2

Tabla 3. Reduccion porcentual de UFC de E coli e indice de actividad antimicrobiana (R) en las
superficies con Ag respecto a los esmaltes sin Ag (ER) y al vidrio utilizado como blanco (V).
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4. CONCLUSIONES
Las principales conclusiones obtenidas en este trabajo son las siguientes:

Se ha comprobado que durante la pulverizacion de la Ag en forma de
suspension de nanoparticulas se produce la penetracién de la suspension en
el interior de la capa cruda de esmalte. Este efecto da lugar a una reduccién
del contenido en Ag en la superficie que depende de la distribucién
granulométrica del esmalte y de la porosidad de la capa cruda.

La incorporacién de Ag pulverizada o en la masa del esmalte con las
composiciones de azulejo y gres porcelanico y en las proporciones estudiadas
en este trabajo no modifica la microestructura de los vidriados resultantes.
En las piezas obtenidas mediante las dos metodologias de preparacion
investigadas existe un empobrecimiento de la Ag en la superficie del esmalte
durante la coccidn. Este comportamiento es mas acusado cuanto mayor es la
duracién del ciclo térmico y la temperatura maxima empleada.

Los analisis realizados mediante MEB-EDX en superficie y en seccién indican
que la disminucién del contenido en Ag en las superficies ensayadas se inicia
a temperaturas superiores a la de fusidon de la Ag metalica (960°C) y puede
estar asociada su evaporacion desde la superficie durante el tratamiento
térmico.

La incorporacion de Ag en forma de nanoparticulas, con la suspensién biocida
y las condiciones empleadas en este trabajo, resulta mas eficaz cuando se
realiza concentrada en la superficie que distribuida en toda la masa del
esmalte, puesto que con menor cantidad de Ag incorporada en el esmalte se
obtienen mayores concentraciones de Ag.0 en la superficie del vidriado final.
Las dos metodologias de incorporacion de Ag ensayadas con la suspension
utilizada en este trabajo permiten obtener superficies de azulejo y gres
porcelanico esmaltadas con una actividad bactericida elevada y muy similar
en ambos casos.
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