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Con €l objetivo de inducir efectos bactericidas en |la superficie de una ceramica sanitaria
esmaltada en condiciones propias de la industria, se incluyeron diferentes concentraciones de
TiO, en una composicion estandar de referencia 'y se realizaron variaciones en el tratamiento
térmico. Andlisis dpticos de espectrofotometria UV/VIS'y espectrofluorimetria, andlisis de con-
trol estructural y la posterior evaluacion del comportamiento bactericida sobre una cepa de
Escherichia coli de muestras seleccionadas; permitieron determinar disminucion en la poblacién
respecto al esmalte de referencia, y relacionar este comportamiento con una absorcion optica
mayor en €l intervalo 310-380 nm, emisién fluorescente mas alta en el intervalo 620-635 nm y
notable presencia de cristales de rutilo.

Palabras clave: Esmalte, semiconductor, fotocatalisis, absorcion Optica, fluorescencia, lumi-
niscencia, bactericida

Abstract

With the objective of inducing germicide effects on the surface of a sanitary ceramic enameled
under characteristic conditions of the industry, different concentrations of TiO, wereincluded in a
standard composition of reference and there were carried out variations in the thermal treatment.
Optic analysis of spectrophotometry UV/V1S and spectrofluorimetry, analysis of structural control,
and the later evaluation of the germicide behaviour of selected samples on a family of Escherichia
coli, allowed us to determine decrease in the popul ation regarding the reference enamel, and to relate
this behaviour with a larger optic absorption in the interval 310 - 380 nm, higher fluorescent
emission in the interval 620-635 nm, and notable presence of rutile crystals.

Key words: Enamel, semiconductor, photocatalysis, optic absorption, fluorescence, luminescence,
germicide.
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I ntroduccion

El di6xido de titanio es un semiconductor tipo n que
incluye, como propiedad especialmente interesante para
aplicaciones ambiental es, su accidn fotocatalizadora capaz
de degradar compuestos organicos. L a secuencia del meca-
nismo de fotocatélisis heterogénea generado, consisteen la
absorcion de radiacion ultravioleta o visible, la generacion
del par hueco-electrén en el semiconductor por latransicion
de electrones de la banda de valencia (BV) ala banda de
conduccién (BC), y la participacion de las especies
fotogeneradas en reaccionesredox en lasque el hueco en la
BV esfuertemente oxidantey el electrén enlaBC es mode-
radamente reductor (Doménech X., Jardim W. & Litter M.
enlinea). Lainteraccion con las moléculas de aguay oxige-
no adsorbidas en la superficie de la particula, generan en el
medio los iones superoxido (O,) y los radicales hidroxilo
(OH') de cortaduracién y altamente reactivos, que reaccio-
nan con |ostejidos externos de microorgani smos tales como
las bacterias (Fujishima A, Rao T. & Tryk D. 2000).

Parte de los pares hueco-electron fotogenerados, se
recombinan rapidamente liberando el exceso de energia
como calor (recombinacion no radiativa) y como emision
de fotones por luminiscencia, sin reaccionar con el agua
y el oxigeno presentes en el exterior de la particula. Es
decir, se ha evidenciado que ademas del mecanismo de
fotocatdlisis, es posible generar mutaciones en las bacte-
rias mediante laemisién de radiacion en el visible, parti-
cularmente a 633 nm parala Escherichia coli, por 1o que
no se descarta la accion de dicho mecanismo paralela-
mente con lafotocatdlisis, (Voskanyan K. a, b. en linea)
dandose procesos competitivos entre si.

L as bacterias se caracterizan por su capacidad de ge-
nerar miles de réplicasidénticas asi mismasen uninter-
valo de tiempo muy corto, siempre que las condiciones
ambientales sean compatibles con su estructura funcio-
nal. Para causar alteraciones significativas en su ADN o
en su estructuracorporal que conlleven aladetencién del
proceso de reproduccion o del ciclo vital, las técnicas de
esterilizacion convencional es aplican diferentes alterna-
tivas, entre ellas, los efectos nocivos de altas presiones,
ultrasonido, condiciones de acidez o basicidad y radia-
ciones ionizantes o no ionizantes. Las aplicaciones
fotocatal iticas basadas en |as propiedades del diéxido de
titanio abren un amplio campo de investigacion que pro-
gresivamente ofrece soluciones a aquellas situaciones no
cubiertas por las técnicas convencionales de esteriliza-
cién (FujishimaA. & HondaK. 1972).

Unavez comprobado que en presenciade laluz solar
se pueden tratar aguas contaminadas con pesticidas o

materia organica adicionandoles cierta cantidad de TiO,
en polvo, (MillsA, LepreA, Elliott N, Bhopal S, Parkin
IP. & O'Neill SA. 2003) (Candal RJ, Rodriguez J. &
Colén G, en linea) se quiso superar |os inconvenientes
asociados al uso del material en polvo investigando la
posibilidad de inmovilizar las particulas en peliculas o
recubrimientos aplicados sobre diversostipos de sustrato.
Entrelos primerosreportes de peliculasdelgadasde TiO,
se encuentran los trabajos de Mathews (Matthews RW.
1987), Heller (Heller A.1995), Anderson (Anderson C &
Bard AJ. 1995) y Fujishima(FujishimaA,RaoT.& Tryk
D. 2000), quien desarroll6 esmaltes con efecto bactericida
y autolimpiador en baldosas ceramicas.

L os esmaltes se caracterizan por ser capas delgadasy
continuas con naturaleza fisicay quimicade vidrios du-
ros, insolubles e impermeables aliquidosy gases; prepa-
rados a partir de mezclas que funden sobre superficies
cerdmicas y sobre metales (Duran A. 2004) (Fernandez
Navarro JM. 1991) (Sanchez E. 1997) (GalindoUrquijo
J. 2001). Las propiedades fotocatal iticas del agente mo-
dificador diéxido detitanio se pueden utilizar paragene-
rar propiedades bactericidas en esmaltes, induciendo el
crecimiento de cristales de anatasa y rutilo en su matriz
amorfa (Mecner P, Krejcova Z, Hollerova |. & Sornad
Z.2003). Tichell (Tichell M, Pascual A. & Bakali J. 1998)
y la empresa ceramica Deutsche Steinzeug Cremer &
Breuer AG reportaron laproduccién de recubrimientos para
baldosa sanitaria con propiedades bactericidas sin des-
gaste en el tiempo, basados en el efecto fotocatal itico del
dioxido detitanio y dxidos de tierras raras, esto es, com-
binando las propiedades del TiO, puro con materiales
dopantesy fotosensibilizadores (Kemmitt T, Al-Salim NI,
Waterland M, Kennedy VJ. & MarkwitzA.2004) (XieY.
& Yuan C.2003) (Karvinen S. & Lamminméaki RJ. 2003).

En general, |os desarrollos logrados a nivel mundial
paraestos material es permanecen como secreto industrial;
por lo tanto, el disefio de dichos esmaltes ademés de plan-
tear un reto en investigacién y desarrollo, resultade inte-
rés para la industria ceramica en Colombia. Con un fin
inicialmenteexploratorio en el que sélo seestudiael com-
portamiento del agente TiO, para el desarrollo de esmal-
tes bactericidas, se definid la siguiente metodologia: a)
Adicionar concentraciones progresivasde TiO, alacom-
posicion estandar de un esmaltey evaluar, ademas de las
caracteristicas propias de un esmalte comercial, las pro-
piedades 6pticas generadas mediante espectrofotometria
UV/VISy espectrofluorimetria, b) Inducir crecimiento de
cristalesmediante tratamiento térmico controlado, toman-
do como referencia un programa temperatura—tiempo de
plantaindustrial, c) correlacionar el comportamiento 6p-



ABAD MEJIA, P. & C.M. RESTREPO: DESARROLLO DE PROPIEDADES BACTERICIDAS EN ESMALTES PARA CERAMICA. .. 389

tico con la evolucion microestructural de los esmaltes
modificados, d) evaluar el posible comportamiento
bactericida de las muestras sel eccionadas seguin los resul -
tados de la caracterizacion opticay microestructural.

Materialesy métodos

Seinvestigo el efecto de la concentracion de dioxido
de titanio sobre las propiedades opticas, estructurales y
potencial mente bactericidas de un esmalte convencional.
Paralas mediciones de propiedades épticas y biol égicas,
se prepararon cuatro réplicas de cada ensayo de concen-
tracion y de cada programa térmico. Inicialmente la coc-
cion de las series de probetas se realizé en hornos
industriales vinculados a cadenas de produccion de bal -
dosas esmaltadas; el programa de temperatura-tiempo se-
leccionado por la buena calidad de las piezas, se tom6
como referencia para ensayar en el laboratorio modifica-
ciones del programatérmico encaminadas ainducir en la
matriz vitrea del esmalte el crecimiento de cristales de
rutilo y anatasa, claves para el desarrollo delaactividad
fotocatalitica.

El comportamiento éptico de las muestras, tanto de ab-
sorcion como de emisién, se determindé mediante
espectrofotometria UV/VIS 'y espectrof|uorimetria respec-
tivamente. Los espectros de absorcién y emision fueron
correlacionados con la concentracion del agente modifica-
dory con el programatérmico. Las muestras cuyalongitud
de onda en el espectro de emision se aproximaba alos in-
tervalos reportados como de aniquilacién o inactivacién
bacteriana (Voskanyan K. a, enlinea) (Voskanyan K. b, en
linea), se caracterizaron microestructuralmente mediante
Difraccion de Rayos X (DRX) y Microscopia Electronica
de Barrido (Scanning Electron Microscopy SEM). En for-
ma paralela se caracteriz6 el esmalte comercial tomado
como referencia o grupo de control. Paracomplementar la
caracterizacion opticay microestructural de los esmaltes,
se evalud la capacidad bactericida inducida, y se
correlacionaron estos resul tados con | as propi edades opti-
casy estructurales observadas.

Formulacion y preparacion de esmaltes

El esmalte de referencia fue seleccionado por su apa-
rienciaexternadealto brilloy blancura, excelentesresis-
tencias quimicay mecénica, asi como por su dureza. Sus
intervalos de formulacion se presentan en la Tabla 1 que
adicionalmente, presentala composicion quimica cal cu-
lada a partir de laférmula de carga, mediante un progra-
ma que también permite calcular valores de pardmetros
fisicos cuya prediccion es importante para la calidad del
esmalte; entre ellos, el coeficiente de expansién térmica

gue debe ser compatible con el soporte ceramico aesmal-
tar. El porcentaje de diéxido de titanio que aparece en la
composi ci6n quimica corresponde atrazas aportadas por
algunos insumos y no hace parte de las concentraciones
de los esmaltes modificados.

Paraestudiar laincidenciadel contenido porcentual en
peso del reactivo TiO, sobre las propiedades finales del
esmalte, se elaboraron muestras con concentracionesde 10,
15, 20 y 30%. La adicion se realiz6 a la mezcla en seco,
sustituyendo en relacion molar 1:1 la silice (arena) por
didxido de titanio marca Kronos Titanium con 99% de
pureza. El peso en seco de todos |os insumos del esmalte
base corresponde al 100%. No fue factible obtener un es-
malte con un porcentaje mayor de di 6xido de titanio debi-
do ala cantidad tan significativa de arena que deberia ser
sustituida, lo que implica pérdida de |as propiedades me-
canicas. Los insumos en polvo se mezclaron junto con la
respectivaconcentracion de diéxido detitanio en un moli-
no de bolas Rossetti de 500 gramos de capacidad, por un
periodo de 15 minutos. Después de un periodo de
afiejamiento minimo de 12 horas con el fin de lograr la
estabilizaci6n delamezcla predispersadaen agua de todos
los insumos del esmalte, se procedio al control del peso/
litroy agjustar laviscosidad avalores estandarizados. L os
esmaltes fueron aplicados sobre soportes cerdamicos de 10
cm x 10 cm mediante esmaltado por cortina.

Tabla 1. Férmula de carga'y composicion quimica para el
esmalte de referencia.

Composicién en peso Composicion quimica
Insumo % peso Compuesto % peso
Caolin 5-10 CaOo 11-13
Arcilla 2-7 BaO 4-10

MgO 0,5-1,5
Feldespatos 11-19

MnO 0,01
Wollastonita 7-13 K0 2-5
Arena 25-30 Na O 1-3
Caliza 39 Al 0, 10-13
Sienita 59 FeO, 0,1-0,5
Dolomita 35 SO, 56-65
Car_bonato de 5.9 TiO, 01-05
Bario
Alimina 2-7

PPI 8-13
Opacificante 12-18




390 REV. ACAD. COLOMB. CIENC.: VOLUMEN XXX, NUMERO 116-SEPTIEMBRE DE 2006

Ademasdel pesol/litro, laviscosidad representaunade
lasvariablescriticas paralaoperacion de esmaltado, pues
determina el grosor del esmalte que cubrira la pieza. Se
midi6 con un viscosimetro detorsion Brookfield modelo
LVDV-IMAX, del cual se obtienen lecturas en 30 segun-
dos, luego de haber agitado la suspension por dos minu-
tos. Unavez ajustados |os parametros de |os esmaltes en
todas las composiciones, se procedi6 al esmaltado de los
soportes ceramicos siguiendo las etapas sucesivas de apli-
cacion sobre las probetas, secado y coccién en el horno.

Programas tér micos

Para definir los programas térmicos se siguieron tres
rutas: a) coccion bajo un primer programatérmico de plan-
ta, b) coccién de muestras bajo un segundo programartér-
mico de plantay c¢) coccion de muestras en el laboratorio
tanteando programas térmicos resul tantes de modificar el
segundo programa de planta con el cual se lograron los
mejores esmaltes, utilizando reportes bibliogréaficos e in-
formacion obtenida del Analisis Térmico Diferencial
(DTA) que proporcionainformacién sobre ladinamicade
transformaciones de fases en los esmaltes modificados.
Finalmente, setrabajé con un programatérmico de planta
y dos programas térmicos en el laboratorio.

En la curva del DTA obtenida utilizando un equipo
Universal V3.0 TA Instruments aunatasade cal entamien-
to de 5°C/min, realizado a una muestrarepresentativadel
esmalte en crudo con 20% de TiO,, se observaronunleve
hombro alrededor delos 500°C, seguido de dos picos bien
definidos atemperaturas superiores alos 700°C. De acuer-
do con los estudios de cristalizacion |levados a cabo por
Mecner y colaboradores (Mecner P, Krejcova Z,
Hollerova l. & Sornad Z. 2003), el primer hombro co-
rresponde alaregion de nucleacion y posterior crecimiento
decristalesde TiO,, el pico observado al rededor de 720°C
corresponde a latransicién de fase anatasa-rutilo propia
del TiO,, en un intervalo de temperatura ligeramente mo-
dificado por lamatriz que lo contiene.

La temperatura maxima y el tiempo de permanencia
del programa de planta seleccionado, fueron de 1.240°C
y 50 horas. Estos valores se utilizaron en la primera se-
cuenciadelaboratorio con variaciones enlos periodos de
permanenciaatemperaturas intermedias. El segundo pro-
grama de laboratorio fue de 1.240°C durante 43 horas,
igualmente con periodos de permanencia intermedios y
variaciones en las pendientes de los interval os de tiem-
po-temperatura. Cabe anotar que latemperaturanecesaria
para un buen esmalte supera la de transicién de la fase
anatasa, mas favorable para el comportamiento fotoca-
talitico, alafase rutilo.

Es de mencionar que muestras de esmaltes con TiO,y
dopadas con CeO,, procesadas bajo el primer programa
térmico de planta con temperatura maximamas baja, pre-
sentaron superficies sobrecocidas en forma de “crispeta”
conocido como efecto de hervido. Si bien no se desarrolla
en lapresenteinvestigacién, esta observacién implicauna
disminucién de latemperatura de cocido de |os esmaltes
TiO,-CeO,, lo que los hace interesantes para unainvesti-
gacion posterior porque ademas, el CeO, refuerza el efec-
to bactericida por fotosensibilizacion del TiO, (XieY. &
Yuan C. 2003) (Karvinen S. & Lamminmaki RJ. 2003).

Determinacion de propiedades 6pticas,
microestructuralesy bactericidas

La espectroscopia UV/VIS para determinar la longi-
tud de onda de maxima absorcién y efectos de colora-
cién, se realizé en un espectrofotdmetro Ocean Optics
2000. Laespectrofluorimetria UV/V1S paradeterminar los
espectros de emision por fluorescencia se realizé en un
Espectrofluorimetro Spectra Max Gemini. L os espectros
de Difraccion de Rayos X (DRX) paraidentificar lasfases
presentes en la matriz vitrea, se obtuvieron de un
Difractémetro Rigaku Miniflex 5000 con |ampara de co-
bre. Por Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) se
observaron variaciones de morfologia en un microscopio
electrénico de barrido Jeol JSM-5910LV. Finamente, la
Evaluacion Bactericida para estudiar el efecto de la su-
perficie esmaltada sobre colonias de Escherichia coli
donadas por la Facultad Nacional de Salud Publica, se
realizo siguiendo un protocolo reproducible en el Labo-
ratorio de Microbiologia Industrial de la Universidad
Nacional.

Resultadosy discusién
Anélisis éptico

Losgréaficosa) y b) delafigural, obtenidos utilizan-
do el paquete estadistico SAS alimentado por los valores
de intensidad de absorcion a 380 nm que se aprecian en
los espectros delaimagen d), indican un aumento signifi-
cativo en laabsorbanciade los esmaltes producida por la
concentracion de TiO,, en tanto que no se presenta una
diferencia sustancial de la absorbancia respecto al trata-
miento térmico, como se puede apreciar en el grafico c)
parael 20%.

Dadas | as condiciones de atmésfera oxidante durante
lacocciény lacomposicion silico —sédico - calcicadela
matriz vitrea, la configuracion mas probablemente adop-
tada por el titanio dentro de los esmaltes es de unidades
tetraédricas [TiO,] asociadas alaespecie Ti*, que presen-
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tan como caracteristica una fuerte banda de absorcion
UVCenel intervalo 310 - 380 nm ocasionadapor latrans-
ferenciade carga O-Ti (Kumar M, Uniyal A, Chauhan
APS & Singh SP. 2003). Esta absorcién da paso al com-
portamiento de emision observado en los espectros de la
figura 2 a), en los que se observa un valor 6ptimo de la
emision en el esmalte con 20% de TiO,, acompariado de
un ligero desplazamiento del maximo hacialos 633 nm,
valor reportado como nocivo paralabacteria Escherichia
coli (Voskanyan K. a) (Voskanyan K. b). Los esmaltes
obtenidos bajo el segundo programatérmico de laborato-
rio presentan unarespuestade emisién significativamente
superior (figura 2 b); la conjuncién del segundo trata-
miento térmico delaboratorioy unaconcentracion de 20%
permiten obtener la mejor respuesta en emisién a 630 nm

(figura 2 c). Considerando el caracter competitivo entre
los fendbmenos de emisién por luminiscenciay el proceso
fotocatalitico, no se descarta la actividad bactericida en
|os esmaltes con menor intensidad de emisién.

Andlisis microestructural

Los espectros DRX de lafigura 3, indican una mayor
cristalizacion de TiO, en formade rutilo cuyo pico prin-
cipal se ubicaa?26=27,4° paralosesmaltes procesados en
el laboratorio respecto a los esmaltes de planta, presen-
tandose picos mas definidos y de mayor intensidad para
el tratamiento 2 con 20% de TiO,. Se observa la coexis-
tencia con otras fases cristalinas como wollastonita,
cristobalitay badeyeita (6xido decirconio) tipicas de estos
esmaltes comerciales.
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b. Absorbancia a 380 nm de esmaltes obtenidos en laboratorio 2,
en funcién de la concentracién.
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d. Espectros de absorcién en laregién visible.

Figura 1. Comportamiento de absorcién a 380 nm.
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Figura 3. Superposicion de espectros DRX segln procesamiento
térmico (base de datos mineral 6gica Mincryst).
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b. Emision a 630 nm en los esmaltes de laboratorio 2 c. Emision a 630 nm en |os esmaltes con 20% de TiO,
en funcién de la concentracion bajo los tres programas térmicos.
Figura 2. Comportamiento de emision por luminiscencia bajo excitacion a 310 nm.
Lasiméagenesdelafigura4 obtenidas por microscopia
1000 ] R electronica de barrido, evidencian la conservacion de la
1 matriz vitrea en los esmaltes e igualmente, tal como su-
— - ~—"— Referencia gierenlosandlisisde DRX, revelan lacomplejidad de las
=) R fases cristalinas presentes yaidentificadas. No obstante,
% S A . olania se observan formaciones cristalinas mas definidas en el
5 esmalte procesado bajo el segundo programa de | aborato-
R R rio con 20% de TiO,, figura4a, comparado con el esmalte
R R de igual concentracion elaborado en planta, figura 4b, y
o At Lab2 20 con el esmalte con 15% de TiO, igualmente logrado con
el segundo programatérmico de laboratorio, figura4c.
ZIO 3I0 4IO 5I0 L, L. L.
26 Evaluacion de la actividad bactericida

Se definieron los siguientes pardmetros para evaluar
la actividad bactericida de los esmaltes sobre |a bacteria
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b. Planta 20% TiO,, 3000X

c. Laboratorio 2 15% TiOZ, 3300X.

Figura 4. Morfologias de las superficies de |os esmaltes de Laboratorio 2 y Planta.

Escherichia coli, usando cepa de |la Facultad Nacional de
Salud Publica:

Concentracion delabacteriaen solucién acuosa (Pa-
trén de McFarland): 0,001.

Medio nutritivo Agar chocolate, utilizado como
medio de cultivo luego de laexposicion alafuen-
tedeluz.

Replicacién del germen quincenal.
Area superficial de las baldosas 4x4 cm2.

Numero de réplicas 3 para cadatipo de esmalte.

e Fuente de luz una ldmpara tungsteno-hal 6gena de
75W.

» Distanciadelafuentealaprobetade 1 m.

e Tiempo de iluminacién de las probetas inoculadas
de 8 horas.

» Temperatura sobre las baldosas iluminadas de maxi-
mo 33°C.

» Tiempo de contacto del material inoculado con el
medio nutritivo de 1 hora.

* Incubacién delascoloniassobrevivientes durante 24
horas a 37°C.
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Lareplicacién delacepadeE. coli serealiz6 en condi- b. Conversién de los registros, trazado y medicion del
ciones estériles controladas, en camara de flujo sometida areade ocupacion. Paracadatratamiento serealizé el
previamente airradiacion UV por 10 minutos. Las probetas procedimiento de medicién del area superficial de
de esmalte se sometieron alavado y posteriormente setrata- ocupacién cinco vecescon el findeminimizar el error
ron en autoclave para garantizar |as condiciones necesarias asociado.
de esterilizacién. Seinvestigé el posible efecto bactericida ) o i
de los esmaltes acudiendo a un método estimativo basado c. Tratamiento estadistico delosvalores de areade ocu-
enlamedicion del areade ocupacién delascoloniasen cada pacion de_l as bas:’fer ias (comparaciondemediasy gr&
probeta, mediante andlisis de imagen empleando el progra- ficos de dispersion) con el programa SAS.

ma Scion Imagey siguiendo las etapas de: Lafigura5apresentael aspecto detres cultivostras 24

a Toma de registros iniciales utilizando una camara horas deincubacion delas bacterias sometidas acontacto
digital Pixera. con los esmaltes.

Esmalte Laboratorio 2 con 20% de TiO2 Esmalte Laboratorio 2 con 15% de TiO2
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b. Resultados obtenidos mediante el programa SAS para |la prueba bactericida de |os esmaltes disefiados en laboratorio y planta

Figura 5. Fotografias y andlisis estadistico de las colonias en crecimiento luego de 8 horas de exposicion al esmalte iluminado y tras 24 horas
de incubacién de las colonias sobrevivientes.
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Lafigura5bresumelosresultados obtenidos utilizan-
do el programa SAS. Si bien laincertidumbre no permite
unaafirmacion concluyente, se observaunatendenciade
las medias de las areas hacia valores inferiores respecto a
lamediadel control, sin observarse diferencias estadistica-
mente significativas entrelas distintas variaciones. Dado
gue en todos los tratamientos se logré la cristalizacion de
rutilo, es posible que dichafase cristalina afecte el creci-
miento de las bacterias|luego de su interaccion con laluz,
resultado acorde con el reporte de actividad bactericida
de cristales derutilo con orientacién preferencial presen-
tado por Mecner (Mecner P, KrejcovaZ, Holleroval. &
Sornad Z. 2003). Debido al caréacter vitreo de |os esmal-
tes, esposibletener parael mismoion Ti# variacionesen
laorientacion de los tetraedros [TiO,] que den cuenta de
las ligeras diferencias en las formas de los picos de emi-
sién obtenidos.

En resumen, comparados con lareferenciacomercial y
con los esmaltes procesados en planta, |os esmaltes con
15y 20% de TiO, seguin el segundo tratamiento térmico
de laboratorio, presentaron mayor absorcion épticaen el
intervalo 380 nm - 410 nmy picos de emision mas marca-
dos que incluyen la longitud de 633 nm reportada por
V oskanyan como nocivaparaE. coli. Este comportamien-
to dptico coincide con unamas acusada cristalizacion de
TiO, enformaderutilo establecidapor DRX 'y con forma-
ciones cristalinas mas definidas observadas por micros-
copiaelectronicade barrido. L as expectativas creadas por
estas observaciones Opticasy estructural es se vieron con-
firmadas por lageneracion de efecto bactericidasobrelas
cepasde E. coli. Estaevaluacion bactericidadepende bien
sea del fenébmeno 6ptico de emisién o del proceso de
fotocatalisis, relacionados con la cristalizacion de TiO,
lograda en la matriz vitrea del esmalte.

Conclusiones

Se desarrollaron concentracionesde TiO, y un progra-
ma térmico parainducir unos crecimientos preponderan-
tes de cristales en forma de rutilo, inmersos en la matriz
vitrea de un esmalte para ceramica sanitaria.

Larespuesta de emisién bajo excitacion a 310 nm de
los esmaltes seleccionados, relacionada con mayor pre-
sencia de cristales de rutilo, permite confirmar que son
precisamente los cristales de TiO, los centros opticos de
absorcién tal como sugiere Kumar. De esta forma, puede
afirmarse que existe relacién entre la generacion de cen-
tros Opticos de absorcidn (asociados a la nucleacién y
crecimiento de cristalesde TiO,) y laintensidad de emi-
sion de los espectros obtenidos; igualmente, se favorece

laaparicion del proceso fotocatal itico dado que su mani-
festacion depende de la presencia de estos cristalesen la
superficie de los material es. L os dos mecani smos pueden
incidir en el desarrollo del efecto bactericida.

El efecto logrado mediante el segundo programa tér-
mico en lacristalizacion de | os esmaltes, puede interpre-
tarse como una“ afinacion delacristalizacion” favorecida
por la permanenciaen |la etapa de nucleacion y la supre-
sién de la meseta a 680°C que podria favorecer el creci-
miento de otras fases cristalinas ademés del rutilo. Las
temperaturas que se requieren para la formacién de un
buen esmalte superan ampliamente la de transicién de
anatasa a rutilo, impidiendo la obtencion de fases crista-
linas de anatasa altamente fotocatal itica. Estarestriccién
de naturaleza termodinamicaesineludible, pues compro-
mete la formacion del esmalte.

Si bien no fuelalineaprincipal de trabajo, si selogré
apreciar lainfluencia del cerio en lareduccion delatem-
peratura de quema del esmalte, |o que resulta de interés
inmediato por laposibilidad de obtener un esmalte dopado
con CeO, queademasdereforzar el efecto bactericidapor
fotosensibilizacion del TiO,, conserve las propiedades de
color blanco y alto brillo originales, con la ventaja de
temperaturas mas bajas en el procesamiento.
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