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INFORMACION DEL ARTICULO RESUMEN

Historia del articulo: Los palacios del Real Alcézar de Sevilla, Espaiia, son famosos por sus revestimientos cera-
Recibido el 26 de octubre de 2019 micos. En el Palacio Mudéjar, construido en la segunda mitad del siglo x1v, se usé de forma
Aceptado el 3 de marzo de 2020 extensiva la técnica de alicatar en todas sus dependencias. Estas cerdmicas se han analizado

in situ utilizando métodos quimicos cuantitativos no invasivos de fluorescencia y difraccién
de rayos X (XRF y XRD). Ademds, se tomaron algunas micromuestras para preparar estrati-

Palabras clave: grafias y analizarlas por microscopia éptica y electrénica. En este trabajo se ha caracterizado
Cerdmicas vidriadas la composicién de estas ceramicas, se describe su técnica de fabricacién y la época en que
Ensayos no destructivos se colocaron en las distintas zonas del palacio.

Difraccién de rayos X Una gama de 5 colores basicos se encuentra en los azulejos del Palacio Mudéjar: verde,
Microscopia negro, melado, blanco y azul. Fe, Co, Cu, Mn y Sn son los principales elementos quimicos
Arqueometria responsables del color de la fase vitrea de estas cerdmicas. Se han encontrado inclusiones en
Patrimonio cultural la fase vitrea de wollastonita, cuarzo, bustamita y feldespatoides. También aparece casiterita

y malayaita, las cuales fueron también detectadas por DRX. La pasta cerdmica utilizada para
la fabricacién es célcica. Las fases presentes en el bizcocho sugieren un calentamiento de
unos 900° C. En estas cerdmicas se han caracterizado thenardita, yeso, cloruro sédico y
compuestos de nitrégeno, sales responsables de la alteracién de estas ceramicas.

La informacién obtenida en las 24 zonas estudiadas muestra que no existe homogeneidad
en las cerdmicas estudiadas debido a las diferentes épocas en que se colocaron los alicatados
y a las restauraciones realizadas a lo largo del tiempo. Se encuentran 3 grupos principales de
cerdmicas: a) probablemente del siglo x1v; b) posteriores al siglo x1v, probablemente siglos
xv-xvl, y ¢) de los siglos x1x-xx y las intervenciones de restauracién realizadas recientemente.
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licencia CC BY-NC-ND (http://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/).
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Archeometric characterization (physical-chemical and microstructural) of
tiles in the Mudéjar Palace of the Royal Alcazar of Seville using
non-invasive quantitative chemical methods

ABSTRACT
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Cultural heritage

The Palaces in the Alcazar of Seville, Spain, are famous for their ceramic decoration. The
technique of tessellation was used extensively in all rooms in the Mudéjar Palace, dated
in the fourteenth century. These glazed ceramics have been analysed in situ using non-
invasive quantitative chemical methods of X-ray fluorescence and diffraction (XRF and XRD).
Micro-samples were taken to prepare cross-sections and analysed by optical and electronic
microscopy. The composition of these ceramics, their manufacturing technique and the
time of application in the different areas of the Palace have been characterized in this work.
Five colours have been found in the glazed ceramics: green, black, molasses, white and
blue. Fe, Co, Cu, Mn and Sn are the main chemical elements responsible for the colour of
the glass phase of these ceramics. Wollastonite, quartz, bustamite and feldspars inclusions
have been found in the glass phase. Casiterite and Malayaite have been also characterized by
XRD. The ceramic paste used for manufacturing was calcic and was heated at about 900°C.
Thenardite, gypsum, sodium chloride and nitrogen compounds have been characterized
in the ceramic and are responsible for their alteration. The information obtained in the 24
zones studied shows that there is no homogeneity in the ceramics due to the different times
in which the tiles were placed and the restorations carried out over time. There are 3 main
groups of ceramics: a) probably from 14 century, b), probably from 15-16% centuries and c)
from 19-20' centuries and recent restorations.

© 2020 SECV. Published by Elsevier Espana, S.L.U. This is an open access article under
the CC BY-NC-ND license (http://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/).

Introduccién

En el Palacio Mudéjar del Alcazar de Sevilla (Espafia), cons-
truido en el siglo x1v, se usé de forma extensiva en todas sus
dependencias la técnica de alicatar. En esta época se empleaba
la técnica del alicatado con cerdmicas en el norte de Africa
y en Andalucia [1]. Alicatados del gusto isldmico se encuen-
tran todavia en muchos edificios de Espana y de Marruecos.
En este ultimo pais se les da el nombre de «zelige». Incluso
en la fachada del rey Pedro I de este Real Alcazar hay inserta-
dos pequenos azulejos entre las yeserias, realzando su belleza
[2-6].

Después de la conquista de Sevilla en 1248, se realizaron
nuevas construcciones en el Alcézar de la ciudad. El Palacio
Mudéjar, también conocido como Palacio de Pedro I o Palacio
del Rey Don Pedro, esta considerado como uno de los monu-
mentos mas importantes realizados en estilo mudéjar. El
mudéjar es un arte caracterizado por la conservacién y mezcla
de elementos del arte cristiano y del musulman. Sus autores
fueron artesanos cristianos, judios y mudéjares (musulmanes
a los que se les permitié permanecer en territorio cristiano,
tras su derrota). Para animar la superficie plana de las paredes,
los artesanos del mudéjar desarrollaron complicados patrones
de mosaicos con composiciones geométricas.

Los palacios del Alcazar de Sevilla son famosos por sus
revestimientos ceramicos. La fabricaciéon de ceramicas vidria-
das estuvo muy extendida tanto en al-Andalus como en los
reinos cristianos en la peninsula ibérica. De hecho, en la
fachada mudéjar de la época de Pedro I se realizd por Jesus
Maria Rincén una investigacién de las pequeiias piezas de
ceramica vidriada insertadas en ella. Vendrell et al. [7] realiza-

ron un estudio sobre vidriados y su relacién con el bizcocho en
ceramicas isldmicas o mudéjares fabricadas entre los siglos x
y xv. Las muestras estudiadas procedian de objetos cerdmicos
que se usaban en cocina o mesa, obtenidas en excavaciones
realizadas en varias ciudades de Espana (Zaragoza, Paterna,
Denia, Murcia, etc.). Molera et al. [8] estudi6 ceramicas mudé-
jares del siglo xiv procedentes de Paterna (Espana). Varios
autores han estudiado otras ceramicas similares a las que
se pretenden estudiar en este trabajo. Gradmann et al. [9],
empleando la técnica electron probe microanalysis (EPMA) o
microsonda electrénica, han calculado cuantitativamente los
porcentajes de los distintos componentes de un gran nimero
de vidriados islamicos de los siglos x a xvii. Entre ellos, se
han estudiado 49 vidriados de azulejos de 5 monumentos de
Marruecos del siglo x1v. Datos sobre estos mismos monumen-
tos han sido publicados por otros autores. Ben Amara et al. [1]
han utilizado la técnica SEM/EDS para caracterizar azulejos de
Chellah (alrededores de Rabat) del siglo x1v, que también fue-
ron estudiados por Gradmann et al. [9]. Zucchiati et al. [10] han
estudiado, empleando la técnica particle induced X-ray emission
(PIXE), con penetraciéon de 80 pm, la superficie de cerdmicas
de madrazas Bou Inamia de Fes y de Meknes. Estratigrafias
de estas ceramicas habian sido también estudiadas por Grad-
mann et al. [9] empleando EPMA. La comparacién cualitativa
de los resultados obtenidos en ambos trabajos no presenta
importantes discrepancias, pero no se puede hacer una com-
paracién cuantitativa.

Estudios sobre otros y diferentes materiales andalusies
encontrados en Sevilla han sido publicados por algunos inves-
tigadores [11-13]. Garofano et al. [14] estudiaron una seleccién
de fragmentos cerdmicos de jarras, platos, etc. de los siglos x1-
xv descubiertos en excavaciones realizadas en el Alcazar de
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Sevilla utilizando la técnica PIXE. El analisis quimico carac-
terizé la presencia de PbO y SnO,, aunque el SnO, no estaba
presente en todos los vidriados estudiados. Los elementos qui-
micos Cu, Co, Mn, Fe and Sb estaban asociados a los colores
verdes, azul, negro y amarillo. De Viguerie et al. [15] han estu-
diado los azulejos realizados a partir de principios siglo xvI
del Alcéazar de Sevilla. Gonzélez Garcia et al. [16] estudiaron
algunas cerdmicas medievales de Madinat Al-Zahra (Cérdoba).
La caracterizacién de vidrios mudéjares utilizando p-Raman y
SEM-EDX ha sido realizada por Coentro et al. [17].

En las habitaciones o recintos interiores y patios del
siglo x1v del Palacio Mudéjar del Alcazar se aplicé de forma
extensiva la técnica de alicatar. Pleguezuelo ha realizado un
importante trabajo histérico artistico sobre los azulejos del
Alcazar de Sevilla destacando el que hizo sobre el Palacio
Mudéjar [18,19]. La colorimetria de los azulejos del Patio de
las Doncellas ha sido investigada por Melgosa et al. [20]. La
composicién de los zécalos del Palacio Mudéjar es bastante
homogénea en todas sus estancias y sus leves diferencias
no resultan suficientemente significativas como para extraer
conclusiones de caracter cronoldgico. Tan solo los diferen-
tes niveles de complejidad y pericia técnica parecen revelar
un proceso de progresiva simplificacién desde el siglo x1v
hasta el xvi. Las piezas cortadas con procedimientos arte-
sanales son relativamente faciles de distinguir de aquellas
otras obtenidas con métodos mds o menos mecanizados o
incluso industriales. Estas diferencias conducen a atribuir a
ambos procedimientos cronologias diferentes. Ello ha permi-
tido identificar las restauraciones o fabricaciones de los siglos
XIX § XX.

El andlisis de los distintos azulejos de ceramicas vidriadas
del Alcazar de Sevilla debe aportar informacién no solo de la
tecnologia que habia en Sevilla para la fabricacién de estas
ceramicas, sino también de una visién de los cambios realiza-
dos en el Palacio a lolargo del tiempo. No se ha realizado, hasta
el momento actual, ningin estudio cientifico para la carac-
terizacién de los componentes de las cerdmicas del Palacio
Mudéjar y las diferencias existentes entre las distintas zonas
del palacio, lo que seria de gran utilidad para profundizar en
el conocimiento de estas cerdmicas y obtener informacién
para su datacion. El objetivo de este trabajo es caracterizar
la composicién de estas ceramicas del Palacio Mudéjar para
que permita describir su técnica de fabricacién, empleando
técnicas no invasivas. Estas se llevaron a cabo con los equipos
portatiles de fluorescencia y difraccién de rayos X (XRF o XRD)
y las observaciones microestructurales por microscopia éptica
y electrénica con andlisis quimico incorporado (SEM/EDS). Los
resultados obtenidos se compararan con los incluidos en otros
trabajos de producciones similares realizadas en la peninsula
ibérica y Marruecos.

Materiales y técnicas

Materiales

En la foto 1 (anexo 1, material suplementario) se muestran
fotografias de algunos de los distintos pafios de cerdmicas que
se han estudiado.

En la figura 1 se muestran las localizaciones y zonas en los
que se han realizado los analisis con equipos XRF y XRD por-
tatiles y se han tomado las muestras para la preparacién de
las estratigrafias y estudio por microscopia dptica y electré-
nica. El estudio se ha realizado en 202 puntos de los zdcalos
de alicatado del Palacio. En la tabla 1 se da la localizacién,
zonas estudiadas sefialadas en la figura 1, técnicas analiticas
utilizadas, color del vidriado y denominacién de los anélisis.

Técnicas

Andlisis in situ de las cerdmicas por técnicas no invasivas:
Equipos portdtiles de XRF-XRD y de XRF. El estudio se ha rea-
lizado in situ usando 2equipos portatiles uno de XRF-XRD
simultaneos y otro de XRF disefiados y construidos en el labo-
ratorio C2RMF y usados previamente en el estudio de pinturas
murales y cerdmicas del Alcazar de Sevilla [15,21] y en la cate-
dral de Sevilla [22]. Uno de los equipos estd disefiado con
dnodo de cobre y permite la realizacién simultdnea de XRD
y XRF [23]. Otro equipo portatil de XRF (denominado en este
trabajo Pd-XRF) dispone de un dnodo de paladio XRD [22,23].
Estos equipos estan descritos en publicaciones previas de los
autores de este trabajo [15,21]. El andlisis se llevé a cabo sobre
pequeiias superficies de 2-4 mm?, que es el tamarfio del haz.
La utilizacién de estos aparatos en este estudio present6 pro-
blemas relacionados con la absorcién de rayos X que hubo
que tener en cuenta para interpretar los resultados obteni-
dos por XRF y XRD. Los vidriados se suponen homogéneos al
contrario del estudio previo de las cerdmicas «maydlica» del
Alcazar de Sevilla, estudiadas por parte de los autores de este
trabajo [15].

La profundidad de emisién de rayos X depende de la pene-
tracién de los rayos X, es decir, del angulo o del haz con la
superficie (XRD-XRF w = 10°; Pd-XRF w = 45°) y, sobre todo, de
la energia de los rayos X (entre 2 y 40 keV). Estos datos dan
informacién de la profundidad de la que se obtiene la compo-
sicién quimica del material que se estudia. A 2-3 keV (XRF de
Si, S, Pb-M) la emisién es superficial (1-5pm) y a 25 keV (XRF
de Sn-K, Sb-K) se detecta la emisién hasta una profundidad de
100-200 pm en un Pb-vidriado [15,23].

Para una distancia de 2cm entre detector XRF y objeto, a
2 keV (Si, S, Pb-M) en aire la transmisién de los rayos X es de
~30%ya4keV (K, Ca, Sn-L, Sb-L) es de ~80%. Consecuencia de
esta informacién, se produce incertidumbre sobre concentra-
ciones obtenidas entre 2 y 4 keV especialmente con XRD-XRF.
La calidad de los datos obtenidos es mayor con el Pd-XFR que
con el XRD-XRF [15]. Con helio en lugar de aire, la transmisiéon
es 100% eliminando la incertidumbre sobre concentraciones
calculadas [22]. En este estudio fue imposible usar helio. Los
datos de elementos ligeros que aparecen en el texto se obtu-
vieron por EDX.

La comparacién de concentraciones Sn-L y Sn-K, Pb-M y
Pb-L, etc. da acceso al gradiente del contenido en Pb, Sn, etc.
desde la superficie, a través del vidriado [15].

Equipo portdtil de XRF. En este trabajo se ha utilizado otro
equipo portatil de XRF (Bruker Tracer I1I-SD) denominado Pd-
XRF para el estudio de la composicién quimica del vidriado de
algunas zonas del Palacio Mudéjar. El equipo dispone de un
anodo de Rh que trabaja a 55kV, 15mA, 4W, y dispone de un
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Figura 1 - Localizaciones y zonas en los que se han realizado los analisis.

detector SDD (silicon drift detector). La descripcién del método
se ha llevado a cabo en un trabajo previo sobre pinturas mura-
les del Alcazar de Sevilla realizado por parte de los autores de

este trabajo [24].

Tratamiento de los datos. Los porcentajes cuantitativos de los
componentes quimicos de los vidriados se han calculado a
partir de las medidas realizadas por XRF de los equipos con
anodos de cobre y de paladio. La composicién quimica se ha



Tabla 1 - Localizacién: zona en la figura 1. Técnica analitica empleada. Color. Nombre anilisis

Localizacién Zona Técnica Color Analisis Localizacién Zona Técnica Color Analisis
Patio Doncellas 1 Pd-XRF Blanco SVQ 16 Estanque Doncellas 4 Pd-XRF Negro SVQ 25
1 XRD-XRF Negro mudej1.02 4 Pd-XRF Verde SVQ 24
1 XRD-XRF Melado mudej1.-03 Salén Embajadores 12 XRD-XRF Blanco mudej4-05-09
1 XRD-XRF Azul mudej1.01 12 XRD-XRF Negro mudej4-07-08
1 XRD-XRF Verde mudej1-04 12 XRD-XRF Azul mudej4-03-10
1 XRD-XRF Verde mudej1.05 12 XRD-XRF Verde mudej4_04-06
2 Pd-XRF Negro SvQ 21-23 12 Pd-XRF Verde SVQ 127-128-129
2 Pd-XRF Melado SVQ 15-19 12R XRD-XRF Verde mudej4-11
2 Pd-XRF Azul SvQ 17-20 12R Pd-XRF Verde SvVQ 126
2 Pd-XRF Verde SvVQ 18 12 XRD-XRF Verde mudej4-11
3R Pd-XRF Blanco svQ 27 12 Pd-XRF Verde SvVQ 126
3R Pd-XRF Negro SVQ 28 13 R XRD-XRF Blanco mudej4-14
3R Pd-XRF Melado sSvQ 29 13 XRD-XRF Verde mudej4.18-19
3R Pd-XRF Azul SVQ 26 13 XRD-XRF Verde mudej4-12
Dormitorio del Rey 5 Pd-XRF Blanco SVQ 33-36-38 13-14 XRD-XRF Blanco mudej4.16-21-24
5 Pd-XRF Melado SVQ 32-35 13-14 XRD-XRF Negro mudej4-15-17-22, 25 a 27
5 Pd-XRF Verde SVQ 34-37 14 XRD-XRF Azul mudej4_20-23
6 R Pd-XRF Blanco SVQ 49-50 Salén de Sevillanos 23 Rh-XRF Blanco SST 62-64
6R Pd-XRF Negro SVQ 51-52-53 23 Rh-XRF Negro SST 68-70
6 R Pd-XRF Melado SVQ 45-46 23 Rh-XRF Melado SST 65-67
6R Pd-XRF Verde SVQ 47-48 23 Rh-XRF Verde SST 71-73
7 XRD-XRF Negro Mudej3.03 Jamba Salones de 24 Rh-XRF Negro SME 84-85
7 Pd-XRF Negro SVQ 42-44 Sevillanos- 24 Rh-XRF Blanco SME 77-79
7 XRD-XRF Melado mudej3.-02 Embajadores 24 Rh-XRF Melado SME 83-85
7 Pd-XRF Melado SvQ 39 24 Rh-XRF Azul SME 89-80
7 XRD-XRF Verde Mudej3.01 24 Rh-XRF Verde SME 86-87-88
7 Pd-XRF Verde SvVQ 41 Cuarto del Principe 22 Rh-XRF Blanco SDR 51-53
8 Pd-XRF Melado SVQ 54-55-56 22 Rh-XRF Negro SDR 59-61
Patio Mufiecas 9 XRD-XRF Blanco mun._03-04-07 22 Rh-XRF Melado SDR 54-56
9 XRD-XRF Negro mun_06 - 08 22 Rh-XRF Azul SDR 62-54
9 XRD-XRF Azul mun._02-11 22 Rh-XRF Verde SDR 56-58
9 XRD-XRF Verde mun_01-09 Vestibulos 20 Rh-XRF Blanco SV 21-23
9 XRD-XRF Verde mun_05** 20 Rh-XRF Negro SV 28-30
Jamba hueco de paso 10 XRD-XRF Blanco mudej5-13 20 Rh-XRF Melado SV 25-27
Sala del Techo de los 10 XRD-XRF Negro mudej5.12-16 20 Rh-XRF Azul SV 36-38
Reyes Catdlicos 10 XRD-XRF Verde mudej5-11 14 20 Rh-XRF Verde SV 31-33
10 XRD-XRF mudej5-17 21 Rh-XRF Blanco SV 39-41
10 XRD-XRF Verde mudej5-17 21 Rh-XRF Negro SV 45-47
Sala del Techo de los 11 XRD-XRF Blanco mudej5.01-02 21 Rh-XRF Melado SV 42-44
Reyes Catélicos 11 XRD-XRF Negro mudej5-05-06-07 21 Rh-XRF Verde SV 48-50
11 XRD-XRF Melado mudej5-08 09 10

Los numeros sefialados con guién indican las repeticiones de analisis realizadas en cada punto.
Pd-XRF: equipo de fluorescencia de rayos X con tubo de Pd; Rh-XRF: equipo de fluorescencia con tubo de Rh; XRD-XRF: equipo simultaneo de difraccién y fluorescencia de rayos X con tubo de Cu.
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caracterizado a partir de los espectros obtenidos usando el
programa PyMca con el método de los pardmetros fundamen-
tales [15,22,25]. En un trabajo previo realizado por los autores
de este trabajo sobre ceramicas del Renacimiento del Alcazar
de Sevilla, se describid la metodologia del calculo de los datos
[15].

En el equipo de XRF con anodo de rodio la cuantificacién
se realiz6 usando el método de los pardmetros fundamentales
[26] usando el programa que dispone el equipo de XRF (Bruker
Corporation, Bruker Spectra EDX). Los calculos cuantitativos
se realizaron utilizando 14 patrones.

Estudio de micromuestras

Para comprobar la homogeneidad de los vidriados se consi-
der6 necesario la toma de algunas micromuestras en las que
se realizaron las preparaciones y estudios que a continuacién
se indican.

Estratigrafias de las muestras. Las estratigrafias se prepararon
en moldes de polimetilmetacrilato [27,28] en el que se incluye
la micromuestra, rellenado con resina de metilmetacrilato que
se corta perpendicular a la capa de vidriado y se pule. Esto
permitié observar los distintos estratos de la cerdmica.

Microscopia Optica. Las estratigrafias se estudiaron
empleando un microscopio 6ptico (Nikon OPTIHOT). El
anexo 2 muestra una representacién de las estratigrafias
preparadas.

SEM-EDX. Las estratigrafias se estudiaron por microsco-
pia electrénica de barrido (Jeol Ltd., SEM, Jeol JSM 5400) con
un equipo de dispersién de energias de rayos-X (Oxford Ins-
truments, EDS, Link ISIS, acoplado al SEM con un voltaje de
aceleracién de 20kV).

El andlisis quimico de la pasta y los porcentajes de Na,O
y K0 de los vidriados (de las cerdmicas S) se ha reali-
zado empleando SEM-EDX, utilizando patrones de la Sociedad
Oxford Instrument. Las fases presentes en el bizcocho y las
eflorescencias se caracterizaron empleando un difractémetro
de polvo (SIEMENS AG, Siemens modelo Kristalloflex D-5000,
radiacién Cu Kal (35kV, 25mA), monocromador de grafito) y
la caracterizacién se realiz6 usando las referencias American
Society for Testing and Materials (ASTM).

Resultados

En este apartado se incluyen la composicién general, los com-
ponentes quimicos responsables del color y las inclusiones
de la fase vitrea. Asimismo, se exponen los resultados de los
andlisis y las sales presentes en la pasta cerdmica.

Resultados de los andlisis de la fase vitrea

Composicién general de la fase vitrea

Las medidas por XRF y XRD se llevaron a cabo in situ en
8recintos (patios y salones) del Palacio Mudéjar (fig. 1): 1) Patio
de las Doncellas (zonas 1, 2, 3 sobre paredes y 4 en el estanque;
2) Dormitorio del Rey (zonas 5, 6, 7 y 8); 3) Patio de las Munecas
(zona 9); 4) Saldn del Techo de los Reyes Catélicos (zonas 10 'y
11); 5) Salén de Embajadores (zonas 12, 13 y 14); 6) Vestibulos
(zonas 20 y 21); 7) Cuarto del Principe (zona 22), y 8) Salén de
Sevillanos (zonas 23 y 24).

Visualmente, las superficies de los vidriados parecen lim-
pias. Sin embargo, en algunas ceramicas se ha detectado una
capa superficial menor de 5 pm de espesor. Las técnicas XRD-
XRF confirman presencia de yeso. En sitios donde el vidriado
ha desaparecido, se examinaron las pastas cerdmicas. En la
superficie de una de las muestras se detectaron casiterita y
plomo, que son residuos del vidriado que existié y que se ha
perdido. En otras se caracterizaron cuarzo, diépsido y yeso,
componentes de la pasta cerdmica.

Todos los vidriados tienen plomo, presentando porcentajes
de PbO en el intervalo 23,00-44,00% (media 34,31% y desvia-
cién 4,12). Los porcentajes de plomo se dan en las tablas 2-6,
siendo la mayoria de los valores una media de 3 medidas. Los
porcentajes de SiO; se han calculado solamente en las medi-
das realizadas con Pd-XRF y el de Rh-XRF. La media obtenida
para 41 medidas es 37,86%, con una desviacién estandar de
10,48. Las diferencias en las medidas pueden ser atribuidas a
las variaciones no controladas del paso de la radiacién en el
aire existentes entre los azulejos y el detector XRF.

Los porcentajes de Sn son muy variables (tablas 2-6). Los
vidriados de color melado (tabla 4), verdes de los Vestibulos,
y cerdmica restauracién en la jamba del Salén Embajadores
(tabla 2), negros del Cuarto del Principe, Salén del Techo de
los Reyes Catodlicos, Salén de Sevillanos, jamba del hueco de
paso del Salén del Techo de los Reyes Catdlicos al Patio de las
Muriecas y Patio de las Mufiecas (tabla 3) tienen un porcentaje
de Sn muy bajo < 1,00%. En el resto de las cerdmicas existen
porcentajes de Sn que varian del 2,00 al 10,98%. Es importante
mencionar que los porcentajes de Sn dan informacién sobre
los vidriados «mudéjares», en donde se han usado muchos
vidriados transparentes. Los porcentajes en el contenido de
SnO, vienen influidos por el tipo de vidriado y la época de
fabricacién, como se discute en el apartado 3.1.2. Color de la
fase vitrea.

El estudio por XRD portatil ha permitido caracterizar casi-
terita (SnO,), excepto en las ceramicas con bajo porcentaje de
SnO; (tablas 2-6). En algunos casos, se encuentra malayaita
CaSnSiOs. El estudio por microscopia electrénica ha caracteri-
zado en las ceramicas de color blanco particulas constituidas
por Ca, Sn, Si y O que se pueden atribuir a la presencia de
malayaita.

La observacién de la estratigrafia en el microscopio éptico
permite diferenciar el bizcocho ceramico yla fase vitrea. El1 biz-
cocho (pasta ceramica) es el soporte sobre el que se ha aplicado
el vidriado. El anexo 2 muestra las estratigrafias de varias de
las muestras estudiadas en este trabajo. El espesor de la fase
vitrea es menor de 200 pm, variando desde 65 a 190 um.

La observacién al SEM y andlisis quimico de estratigrafias
preparadas con pequenas muestras de cerdmica de las distin-
tas zonas estudiadas permite analizar la capa del vidrio y la del
bizcocho. En algunas fases vitreas se observan inclusiones o
burbujas. Todos los vidriados estdn compuestos por SiO,-PbO
en alto porcentaje (80-90%), SnO, en porcentajes variables y
otros elementos tales como Al,03, K,0, CaO, Fe;03, Na, 0, etc.

Color de la fase vitrea

Una gama de 5 colores basicos se encuentra en los azulejos
del Palacio Mudéjar del Real Alcdzar de Sevilla: verde, negro,
melado, blanco y azul. El color se debe a que el vidrio contiene
algin elemento quimico croméforo que actiia como colorante.
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Tabla 2 - Vidriados verdes

Localizacién Zona Analisis Si0, KO CaO TiO, MnO Fe,0O3 CuO ZnO Sn0y-K  SnO,-L PbO-L
Patio Doncellas 1 mudej1.04 0,2 1 0,01 0,2 0,01 53 9 29
2 SVQ 18 30 0,3 1,3 0,02 0,02 0,3 3,4 0,03 7 13,4 34
Estanque Patio Doncellas 4 SVQ 24 28 04 11 01 002 05 23 008 2,8 0,3 36
Dormitorio del Rey 7 mudej3.01 023 1,1 0,01 0,2 0,02 1,9 1,9 29
7 SVQ 41 32 034 2,5 005 001 03 43 0,04 38 3,8 33
5 SVQ 34 - 37 32 0,3 1 0,03 0,01 0,3 3,5 0,04 44 183 35
6Rest.  SVQ47-48 37 31 1,3 01 001 045 41 02 49 2,5 27
Salén Embajadores 12 Rest. mudej4.-11 2,5 2,6 0,3 1,1 2,1 0,4 0,75 30
12 Rest. SVQ 126 16 08 0,09 0,5 26 11 20 0,13 23
12 mudej4.04 06 1,2 3,1 0,07 0,02 0,7 0,01 4,1 22 36
12 SVQ127-89 20 06 06 002 001 02 32 003 61 7 28
13 mudej4.18-19 05 26 006 01 06 0,02 3,7 50 37
Salén de Sevillanos 23 SST71-73 38 0,45 2,7 0,5 3,36 3,2 37
Jamba Salones de 24 SME 38 0,5 3,1 0,4 3,2 3,4 38

Sevillanos-Embajadores
Patio de las Munecas 9 mun_01-09 1,3 505 0,08 0,01 0,5 0,02 4 23 33
9 muf_05* 32 275 022 003 1 11 2 6 31
Jamba Sala del Techo delos 10 mudej5-11 14 1,2 1,1 0,17 0,01 04 0,07 3,9 7,2 31
Reyes Catdlicos 10 mudej5.17 0,9 2,1 0,2 0,9 1,6 0,5 0,7 30
Sala del Techo de los Reyes 11 mude;j5.03 04 0,6 3,1 0,06 0,02 0,65 0,01 4,5 10 28
Catélicos

Cuarto del Principe 22 SDR56-58 36 0,25 2,7 0,3 4,04 8,76 35
Vestibulo 20 SV31-33 32 30 1 0,5 32 05 15 43
21 SV48-50 31 15 1 0,3 27 08 05 42
Si K Ca Ti Mn Fe Cu Zn Sn Sn Pb

Media Pb 33,78: media Cu 3,39; media Sn 3,98.
Los datos en cursiva son porcentajes.

Tabla 3 - Vidriados negros

Localizacién Zona Analisis Si0, K,O CaO TiO, MnO Fe,O3 CuO SnO,-K  SnO,-L PbO-L
Patio Doncellas 1 mudej1.02 0,5 1,3 0,03 1,2 0,3 7,3 29 34
2 SVQ 21-23 35 04 18 01 1 2 0,14 54 8,5 37
3R SVQ 28 29 0,4 1,4 0,13 1,6 0,6 0,06 3,1 0,5 37
Estanque del Patio 4 SVQ 25 30 065 29 02 34 11 0,08 3 0,5 34
Doncellas
Salén Embajadores 12 mudej4-07-08 5,6 4 0,09 3,3 0,3 4,25 11 37
13-14 mudej4.15-17-22,25 a 27 0,5 1,6 0,02 1,1 1,2 3,3 13 33
Jamba Salones de 24 SME 0,35 1,44 1,74 2,15 37
Sevillanos-Embajadores
Salén de Sevillanos 23 SST68-70 40 0,32 3,54 1,25 2,02 1,00 40
Dormitorio del Rey 6R SVQ 51-52-53 34 23 18 04 18 18 1,5 26 0,6 27
7 Mudej3.03 0,13 0,5 04 06 4,45 5,8 30
7 SVQ 42-44 31 04 1,7 006 1,5 1,3 02 65 12 34
Patio Mufiecas 9 muii_06 - 08 25 12 06 46 39 0,06 0,3 36
Jamba Sala techo de los 10 mudej5-12-16 1 4,6 0,3 2,9 2,4 0,5 1,25 34
Reyes Catolicos
Sala techo de los Reyes 11 mudej5-05-06-07 33 36 02 4,3 1 0,2 0,3 33
Catélicos
Cuarto del Principe 22 SDR59-61 50 0,47 0.55 0,41 0,98 0,82 0,99 40
Vestibulo 20 SV28-30 39 2,10 3.94 1,04 062 2,10 2,00 39
21 Sv45-47 0,6 1,35 1,47 2,15 2,58 36

Sn media 2,90, S = 2,10. Mn media 1,81, S = 1,29. Fe media 1,37, S = 0,63.
Los datos en cursiva son porcentajes.

Fe, Co, Cu, Mn y Sn son los principales elementos quimicos
responsables del color de la fase vitrea de estas ceramicas.

Verde (tabla 2). El color verde se obtiene por la presencia de
Cu?* combinado con la matriz vitrea rica en Pb (tabla 2). No se
dan valores de Cu en las muestras analizadas con el equipo

simultaneo de XRD y XRF por tener un anodo de Cu. Los datos
del anadlisis quimico incluidos en la tabla 2 muestran la pre-
sencia de Cu (entre 2,3 y 4,30%, media 3,32%, S = 0,58) con bajo
o medio contenido de SnO, (media 3,98, S = 1,93). El anali-
sis quimico del vidriado de color verde realizado por SEM/EDS
muestra la presencia de Si y Pb en alto porcentaje, y la pre-
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Tabla 4 - Vidriados melados, amarillos y pardos

Localizacién Zona Analisis Si0, K,O CaO MnO Fe,O3 CuO SnOy-K SnO,-L PbO-L
Patio Doncellas 1 mudej1.03 m 0,4 1,1 0,01 21 1,8 2,5 31
2 SVQ 15-19 a 30 04 1,7 002 26 0,07 4,5 5,1 35
3R SVQ29p 18 0,9 0,7 0,05 1,7 0,01 1,8 0,1 13
Dormitorio Rey 5 SVQ32-35p 30 03 09 1 0,7 0,09 7,2 18,5 36
6R SVQ 45-46 p 34 0,4 0,4 0,8 0,3 0,1 5 18,5 35
7 mudej3.02 p 05 15 07 02 5,7 14,2 31
7 SVQ39a 27 0,4 0,9 0,9 0,3 0,08 6,7 19,3 34
8 SVQ 54-55-56 a 37 1,45 2,1 0,04 25 01 3 0,24 35
Salén de Sevillanos 23 SST65-67 40 0.42 3,54 3,47 1,00 42
Jamba Salones de Sevillanos-Embajadores 24 SMES83-85 40 0,52 3,50 2.27 0,99 41
Sala del techo de los Reyes Catdlicos 11 mudej5-08 09 10 a 1,3 3,2 0,03 2,6 0,2 0,2 31
Cuarto del Principe 22 SDR54-56 39 0,32 1,.99 2,69 0,47 41
Vestibulos 20 SV25-27 m 33 2,03 3,99 2,62 0,55 43
21 SV42-44 m 39 1,05 3,34 3,07 0,67 44

Pb media 36,84 sin el valor 13 (ceramica SVQ 29).

a: amarillo; m: melado; p: pardo.
Los datos en cursiva son porcentajes.

Tabla 5 - Vidriados blancos

Localizacién Zona Analisis Si0, K,O CaO TiO; FeyO3 ZnO Sn0y-K  SnO,-L PbO-L
Patio Doncellas 1 SVQ 16 56 1,1 0,75 024 003 95 12,6 36

3R SvVQ 27 67 3,6 1,6 0,1 1,2 0,04 16 16 31
Dormitorio del Rey 5 SVQ 33-36-38 38 055 12 0,01 03 0,03 9 10 36

6 R SVQ 49-50 54 2,6 1,7 0,14 0,4 0,02 7 9 29
Salén Embajadores 12 mudej4_05- 09 11 63 015 05 0,02 52 6,9 37

13 R mudej4_14 0,6 0,9 0,01 0.35 0,03 4,5 4,5 29

13-14 mudej4.16-21-24 1 1,7 001 04 0,01 7,5 23 34
Patio Munecas 9 mun_03-04-07 1,6 2,5 0,05 0,4 0,02 6,5 25 30
Jamba Sala del Techo de los Reyes Catélicos 10 mudej5.13 0,8 0,7 0,2 0,01 9,2 18,5 28
Sala del Techo de los Reyes Catdlicos 11 mude;j5-01-02 0,9 1,9 0,01 04 0,01 5,6 7,4 29
Vestibulo 20 SV 21-23 46 315 2,30 0,21 10,49 30

21 SV 39-41 44 2,15 0,24 10,98 33
Cuarto del Principe 22 SDR 51-53 0,28 1,88 0,45 8,26 35
Salén de Sevillanos 23 SST 62-64 46 0,35 4,20 0,44 5,67 36
Jamba salones de Sevillanos-Embajadores 24 SME 77-79 49 0,28 3,32 0,15 6,37 35

32,53

Pb media 31,13; Sn media 8,11.
Los datos en cursiva son porcentajes.

Tabla 6 - Vidriados azules

Localizacién Zona Analisis Si0, K,O CaO TiO, Fe303 CoO CuO ZnO Sn0,-K SnO,-L  PbO-L
Patio Doncellas 1 mudej1.01 28 4,5 0,08 1,8 0,4 0,02 8 44 38
2 sVQ17-20 39 1,1 1,1 1 0,25 05 02 10,5 16,2 35
3R SvVQ26 62 3,75 23 0,14 1 0,23 0,08 0,03 8,4 5 35
Salén Embajadores 12 mudej4 03-10 44 38 005 2 0,55 0,02 46 14 33
14 mudej4 20-23 2,7 3,1 005 14 0,4 0,13 4,1 12 33
Jamba Salones de Sevillanos-Embajadores 24 SME 89-80 41 2,80 3,1 0,72 0,41Ni=0,01 4,31 35
Patio Munecas 9 mun _02-11 3,2 4,15 0,05 2 0,64 0,15 4 22 34
Cuarto del Principe 22 SDR62-54 28 1,30 0,8 0,51 0,40Ni = 0,04 10,10 36
Vestibulos 20 SV 36-38 30 2,70 3,5 0,36 0,20Ni = 0,01 3,41 39
Si K Ca Ti Fe Co Cu Zn Sn Sn Pb
Pb media 35,33. Co media 0,38. SnO, media 6,38.

Los datos en cursiva son porcentajes.

sencia de Al, Ca, K, Na, etc. El andlisis quimico por XRF en la
ceramica DR 56-58 muestra un 8,76% de SnO, en el vidriado.
El estudio realizado por SEM/EDS en esta muestra coincide

también con alto contenido en Sn. La presencia de Sn en esta
muestra es responsable de que la muestra presente un color
turquesa, como se puede observar en la figura 2. La presencia
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Figura 2 - Microfotografias de estratigrafias de ceramicas de color verde con distintos porcentajes de SnO; (8.76%, 3,44% y ~

1%).

de SnO; en las muestras con tonalidad verde es responsable
de una amplia variacién en la gama de colores verdes en las
muestras estudiadas.

Presencia de ZnO junto al CuO se detecta en los analisis
realizados en los colores verdes de los Vestibulos (analisis: SV
31-33 y SV 48-50, tabla 2) y en los azulejos que no presentan
alteracién atribuidos a reposiciones realizadas recientemente
Estas reposiciones estan localizadas en las piezas de los
panos situados en las esquinas (Salén Embajadores [analisis:
mudej4_11, SVQ 126, tabla 2], jamba del Salén del Techo de los
Reyes Catoélicos [analisis mudej5_17, tabla 2] y Dormitorio del
Rey [analisis SVQ 47-48, Restauracién, tabla 2]). La presencia
de ZnO en estas cerdmicas sugiere que se realizaron en épo-
cas distintas de las originales. El alicatado de los Vestibulos fue
ejecutado en el siglo xx (1905) [19] y las restauraciones se han
practicado también muy recientemente, en el siglo xx. Estos
datos sugieren que las ceramicas del siglo xx se diferencian
de las originales por la presencia de ZnO en la fase vitrea.

Negro (tabla 3). El color negro se obtiene por la adicién de
hierro y manganeso a la matriz vitrea rica en Pb (tabla 3). El
porcentaje de SnO; es variable, desde el 0,05 hasta el 7,3%.

Los porcentajes de SnO;, permiten diferenciar las zonas
estudiadas en 4 grupos (a, b, ¢, d):

a) Porcentajes < 1,25% (media 0,55%) Patio de las Mufiecas
(zona 9), jamba del hueco de paso del Salén del Techo de los
Reyes Catdlicos al Patio de las Mufecas (zona 11), Cuarto
del Principe (zona 22) y Salén Sevillanos (zona 23). En los
casos con bajo porcentaje de Sn, se encuentran niveles ele-
vados de MnO y Fe,0s3.

b) Porcentajes entre el 2,00 y el 2,58% en Vestibulo (zonas 20-
21) y zonas de restauracion (R).

c) Porcentajes entre el 3,30 y el 7,00% en las zonas del Patio
de las Doncellas (zona 3), Dormitorio del Rey (zona 7),
estanque del Patio de las Doncellas (zona 4), Salén de Emba-
jadores (zonas 13-14).

d) Los anélisis quimicos de las ceramicas de color negro de
los Vestibulos (siglo xx) y annadidas en restauracién reciente
(SVQ 51-52-53) muestran la presencia de cobre, ademads del
manganeso y hierro. La presencia de cobre es una caracte-
ristica de diferencia con las muestras mudéjar originales.

El motivo de las diferentes concentraciones de SnO, se
comentara ampliamente en el apartado 4.1 Comparacién con

datos de la bibliografia, en que se discuten las concentracio-
nes en PbO y SnO, y la composicién de los colores del vidriado
de las ceramicas. Asimismo, se discutirdn y compararan nues-
tros datos con los de las ceramicas mudéjares estudiadas por
otros investigadores.

Melado (tabla 4). El color melado se obtuvo por la adicién de
hierro (Fe203, 2,10 al 3,47%, media 2,72%). El responsable del
color es el hierro, sin que esté presente cobre o manganeso.
Todas las ceramicas de color melado presentan un porcentaje
de Sn0O2 < 1%, excepto en la cerdmica de la zona 1, mudéjar1-03
(Sn02 = 1,8%).

El porcentaje de SnO, en estas ceramicas de color melado
es < 1%. Este porcentaje puede presentar dificultades para
permitir la opacidad del vidriado; para ello se requieren por-
centajes del 2 y el 3%, segin se ha podido comprobar en otras
ceramicas estudiadas [29]. El anélisis quimico por EDX mues-
tra la presencia de Fe y ausencia de Sn.

Dentro de la gama del color melado se han incluido colo-
res amarillo y pardo (tabla 4). Estos colores se diferencian del
color melado en el porcentaje de SnO; que varia desde 3 hasta
el 7,2%. En el Patio de las Doncellas y el Dormitorio del Rey
se observa color amarillo producido por la presencia de Fe;0s,
del 1,7 al 2,6%. El color pardo se obtuvo usando principalmente
manganeso (del 0,7 al 1%, media 0,85%), que no esta o existe en
bajo porcentaje en el color melado y el amarillo. También tie-
nenbastante SnO; (5-7,2%). Estas ceramicas de colores melado
y amarillo obtenidos con Fe no tienen nada en comun con las
del Palacio Gético del Alcazar de Sevilla conseguidos con Sb y
Sn [15]. Molera et al. [30] mostraron que solo se usé Fe3* para
obtener el color amarillo en la cerdmica mudéjar. Estos colo-
res pueden estar influidos por un control no adecuado en las
condiciones de calentamiento del horno (temperatura y condi-
ciones de oxidacién). Es un hecho experimental muy conocido
en los hornos arabes [31].

Blanco (tabla 5). La composicién quimica es similar a la que
presentan las fases vitreas de las ceramicas estudiadas en
este trabajo, eliminando los elementos quimicos cromoéforos.
A estas ceramicas de color blanco se les anadi6é SnO, para que
la fase vitrea fuese opaca y se formase el color. El contenido
en SnO, varia desde el 4,5 a 16,00%, con una media del 8,12%.

Los andlisis realizados en el color blanco de los alicatados
del siglo xx y la cerdmica usada en restauraciones recientes
(SVQ 27) muestran valores altos de SnO, y de K,0 en compara-
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Figura 3 - Inclusiones e interfases en la fase vitrea. a) CGeramica color melado DR 7 (wollastonita). b) Ceramica color negro
DR 8 (SiO,). c) Ceramica color negro ME 16 (SiO,). d) Ceramica color negro V 3 negro.

cién con los que presentan el resto de las cerdmicas incluidas
en el color blanco de este trabajo. El andlisis quimico por
SEM/EDS muestra mayor porcentaje de K,O en comparaciéon
con las otras ceramicas estudiadas.

Azul (tabla 6). Elcolor azul se obtenia afiadiendo cobalto (tabla
6, media 0,38%). En los andlisis de las cerdmicas de color azul
destaca la presencia de un alto porcentaje de SnO; alcanzando
una media del 6,38%. Alto porcentaje de Sn se puede observar
en el color azul del Cuarto del Principe, siendo este elemento
el responsable de la tonalidad del color.

En las zonas de los Vestibulos, Cuarto del Principe y
jamba del hueco de paso entre el Salén de Sevillanos y el de
Embajadores se ha detectado presencia de Ni, elemento muy
relacionado con la quimica del Co. En las zonas del Patio de
las Doncellas, Patio de las Muiiecas y Salén de Embajadores
aparece ZnO a nivel de impurezas.

Inclusiones en la fase vitrea
La figura 3 muestra imagenes producidas por electrones
retrodispersados de cerdmicas obtenidas en el SEM. Los ele-
mentos de alto peso atdémico presentan una imagen mas
brillante, mientras los de peso atémico bajo presentan un color
oscuro.

El estudio al SEM de las inclusiones que se observan en
la imagen de la estratigrafia de la cerdmica DR 7 (Cuarto del
Principe) de color melado (fig. 3a) muestra particulas de color
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Figura 4 - Analisis quimico de inclusiones e interfases
realizados por EDS.

oscuro. El andlisis quimico por EDS de estos cristales de des-
vitrificacién de forma acicular muestra la presencia de Si, Ca
y O (fig. 4a) atribuida a wollastonita. Resultados similares en
ceramicas de color melado fueron obtenidos por Ben Amara
et al. [1] en el estudio de ceramicas del siglo x1v de Chellah,
Marruecos. En las arcillas calcicas, como son las estudiadas
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Tabla 7 - Analisis quimico de los bizcochos

Muestra Si02 CaOo K,0 AIQ O3 Na,0 Fe,03 MgO SOs3 Cl TiOQ
DR10 v 35,17 27,06 4,14 11,18 7,38 5,81 3,02 6,1

DR6b 37,54 25,43 3,31 13,90 7,68 4,39 2,43 5,33

DR7 m 35,16 31,97 2,77 11,15 5,79 5,87 3,48 3,80

DR8 n 34,07 24,10 2,66 10,84 10,21 477 2,81 10,53

ME16 b 33,06 31,17 2,56 14,09 6,36 5,71 5,97 1,08
ME17 a 38,67 26,74 7,16 14,05 3,18 7,00 2,22

ME18 b 41,34 25,88 4,50 15,02 5,88 5,28 3,18 2,42
ME19 v 13,08 6,03 1,15 3,20 50,82 0,99 24,73
ST12 b pequeno 52,69 15,30 3,29 14,69 5,97 6,16 1,89

ST15v 37,32 28,22 3,22 14,15 472 7,83 453

Vib 43,85 24,21 2,37 14,29 2,66 6,76 3,14

V2 m 45,71 26,47 1,92 12,97 1,85 5,80 419 1,08
V3n 48,92 26,52 2,91 12,12 1,81 4,62 3,10

va 28,28 27,01 3,21 9,36 13,67 5,92 1,22 11,32

V5 v yeso 27,89 37,81 2,25 8,46 0,01 6,40 2,78 14,38

V5 41,89 21,53 3,11 11,92 1,80 5,02 2,70 10,35 0,24
media 37,16 25,38 3,11 11,92 8,23 5,52 3,11

Color del vidriado.
a: azul; b: blanco; m: melado; n: negro; v: verde.

en este trabajo, los cationes Ca se incorporan a la fase vitrea y
se forman silicatos cdlcicos que aparecen inmersos en la fase
vitrea fuera de la interfase vidrio-arcilla como fue demostrado
por Molera et al. [32].

En las cerdmicas de color negro (DR 8, Cuarto del Principe,
y ME 16, jamba del hueco de paso del Salén de Sevillanos al
Salén de Embajadores) aparecen inclusiones de color negro.
El andlisis quimico muestra que estan constituidas por Siy O
(fig. 4b) de SiO; (cuarzo). En la imagen se observan también
poros.

La ceramica V3 (Vestibulos) de color negro muestra inclu-
siones en la parte superior del vidriado y una interfase entre el
vidrio y el bizcocho (fig. 3d). En esta ceramica los responsables
del color negro de las inclusiones son Mn y Fe. El anili-
sis quimico por SEM-EDX de estas inclusiones de morfologia
acicular muestra presencia de Si, Ca, Mn y O (fig. 4c) produci-
dos por la fase vitrea, sugiriendo la presencia de bustamita
(Cap2Mngp gSiOy) [33]. Resultados similares fueron obtenidos
por Coentro et al. [34].

Esta fase formada viene influida por el Mn usado para obte-
ner el color del vidriado. En los cristales de la interfase que
aparecen préximos al bizcocho en esta misma muestra no
aparece Mn, estando constituido por Si, K, Al y O (fig. 4d).
Esta informacién indica que durante el calentamiento los ele-
mentos quimicos Al y K se han difundido en la fase vitrea y
forman nuevas fases de silicatos, feldespatoides. La formacién
de esta fase se debe a un proceso de digestién/difusién en que
se produce descomposiciéon de los componentes de parte de
la arcilla y difusién de estos elementos en el resto de la arcilla
y el vidriado, formando una capa de interfase [32].

Andlisis en la pasta ceramica

Composicién del bizcocho (tabla 7)
El andlisis quimico de la pasta ceramica muestra que el
material utilizado para su fabricacién es calcico (tabla 7). El

contenido en Fe;03 (media 5,52%) es el responsable del color
ocre rosado. El color indicé que el hierro esta como 6xido y no
incorporado a las fases formadas durante el calentamiento. El
estudio realizado por difraccién de rayos X muestra la presen-
cia de cuarzo, calcita, albita y wollastonita lo que sugiere un
calentamiento de unos 900°C [35].

Las ceramicas del Cuarto del Principe, jamba del hueco
de paso entre Salones de Sevillanos y de Embajadores, y del
Salén de Sevillanos (cerdmicas originales) presentan valo-
res de NayO entre el 3,18 y el 7,68%. Estos porcentajes son
altos para los que presentan las cerdmicas realizadas en los
alfares sevillanos. Las ceramicas de los Vestibulos, anadidas
recientemente, muestran valores bajos. El alto contenido de
Na,0 en las cerdmicas originales antiguas puede deberse a
la adicién de NaCl para modificar el comportamiento del
barro durante el calentamiento, tal como fue descrito por
Lapuente y Pérez-Arentegui [36] en el estudio de cerdmicas
islamicas de los siglos x1 y x11. Esta es una practica que hoy
en dia sigue empledndose la produccién de algunos azulejos
rusticos.

Estudio de las sales presentes en la pasta cerdmica

El estudio quimico de las pastas ceramicas realizados por
SEM/EDS muestra la presencia de sales (tabla 7). En las cera-
micas del Dormitorio del Rey (DR10 v, DR6 b, DR7 m y DR8 n)
y en las del Vestibulos (V4, V5v y V5) se muestra la presencia
de SO3; que coincide con alta concentracién en Na,O. El ana-
lisis quimico por SEM-EDX muestra la presencia de S y Na en
alto porcentaje debido a la presencia de sulfato sédico, confir-
mado por XRD (fig. 5) (thenardita Na;SO4). En la jamba entre
los Salones de Sevillanos y de Embajadores se detecta la pre-
sencia de cloro (ME16 b, ME18 b y ME19v). En la cerdmica ME
191as imagenes y el andlisis quimico muestran la presencia de
Nacl (fig. 6), también se encuentra en el andlisis por EDX pre-
sencia de nitrégeno. Las consecuencias de estas presencias se
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Figura 5 - Diagrama de difraccién de rayos X de
eflorescencia de la ceramica DR 8.
T: thenardita; Q: cuarzo

discuten en el apartado 4.2. Sales presentes en los bizcochos
ceramicos.

Las imégenes obtenidas en el mapeo por EDS y con elec-
trones retrodispersados de la ceramica V 5 (Vestibulos) (fig. 7)
muestra la presencia de 4 capas. El andlisis quimico por EDX
muestra distinta composicién en las 4capas. La capa del
vidriado a estd constituida principalmente por Pb. Le sigue
la capa b constituida por los componentes del bizcocho. La
capa c, constituida por Ca y S del yeso. Finalmente, aparece
la capa d, en que se detectan los componentes del mortero
(cuarzo, diépsido y yeso; mencionados con anterioridad en
este trabajo).

La presencia de Ca; SO4 2H,0 anadido como sustrato o
formando parte de cementos es responsable de la alteracién
del vidrio y formacién de sulfato sédico. Las cristalizacio-
nes de estas sales solubles en los poros de la ceramica
son responsables de que presenten una alta degradacién
[37-40].

Discusion general

Comparacién con datos de la bibliografia

Diversos trabajos, citados en la introduccién [1,7,9,10,14], han
sido publicados sobre cerdmicas similares a las estudiadas
en este trabajo. Estas ceramicas estan localizadas en dife-
rentes monumentos isldmicos y mudéjares en el norte de
Africa y Espafa. Sus estudios presentan ciertas discrepan-
cias o similitud con nuestro trabajo, lo que discutiremos a
continuacién.

Composicién en PbO y SnO,

Elestudio de cerdmicas encontradas en excavaciones del Alca-
zar de Sevilla realizado por Garofano et al. [14] describe 3
vidriados blancos con un contenido de 9-10% de SnO,. Estos
resultados son similares a los obtenidos en nuestro trabajo
(tabla 1). Sin embargo, nuestros valores de PbO (23-44%) (véase
el apartado 3.1.1.) son mas altos. En 2 vidriados de color azul,
Garofano et al. [14] encuentran para 2 de ellos un bajo porcen-
taje de CoO (0,1%) con 11% SnO, y 46% PbO para uno de ellos,
mientras que el otro vidriado presenta valores del 0% SnO, y el
16% PbO, porcentajes diferentes a nuestros resultados. Estas
diferencias pueden deberse a que las ceramicas estudiadas
por Garofano et al. [14] se han alterado debido a haber estado
enterradas varios siglos.

Los resultados obtenidos por Vendrell et al. [7] muestran
una disminucién en el contenido en Pb desde el siglo x hasta
el siglo xvi. El contenido en PbO estd entre el 35 y el 45%
en las ceramicas de los siglos xui-x1v, no lejos del inter-
valo de concentraciones que hemos encontrado en nuestro
trabajo. Estos autores encuentran promedios de porcentajes
del 7% SnO, y el 41% PbO para los vidriados de varios colo-
res (blanco, verde, azul) del siglo x1u1 en el yacimiento de
Paterna.

El promedio de los porcentajes de PbO (49 valores) encon-
trados por Gradmann et al. [9] es del 50% (S = 7); este valor
estd por encima de nuestros datos (media = 34%, S = 4,12).
Para Gradmann et al. [9], al igual que para Vendrell et al. [7], el

Figura 6 - Microfotografias de cristales de cloruro sédico en la muestra ME 19.
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Figura 7 - Capas de la ceramica V5. a) Vidrio. b) Bizcocho. c) Yeso. d) Mortero. Mapeo de los elementos presentes en las
distintas capas. 1) Calcio de las 3 capas inferiores; 2) plomo de la capa superior del vidriado, y 3) azufre de la tercera capa a

partir de la superficie.

contenido en PbO disminuye del siglo x al siglo xv. Teniendo
en cuenta esta informacién, los datos obtenidos en nuestro
trabajo sugieren que una parte de los azulejos del Palacio
Mudéjar se colocaron después del siglo x1v. Esta sugerencia
ya fue descrita por Pleguezuelo [19], basada en estudios de
observacién.

Gradmann et al. [9] muestran variaciones importantes en
el porcentaje de Sn en los distintos colores. Estos autores
encuentran solo 8valores con SnO; menor del 1% para los
vidriados marroquies del siglo x1v, analogo a nuestros datos
(véanse las tablas 2-6). En los vidriados blancos, este autor
encuentra del 4 al 11% SnO, (salvo en el andlisis 76 Eco) aso-
ciado a casiterita. También aparecen altos contenidos en Sn
en los vidriados turquesa (hasta el 10% SnO2; el 1% CuO),
en 3vidriados color violeta (el 15% SnO2; el 5,5% MnO). En
los vidriados color turquesa en nuestro trabajo también se
encuentra un alto porcentaje de SnO,, responsable de este
color.

Ben Amara et al. [1] han estudiado por SEM/EDS azulejos
del siglo x1v de Chellah (alrededores de Rabat). Estos azulejos
fueron estudiados también por Gradmann et al. [9]. Zucchiati
et al. [10] han trabajado, como Gradmann et al. [9], sobre cera-
micas de las Bou Inamia de Fes y de Meknes, pero analizando
la superficie con PIXE. Estos autores encontraron valores simi-
lares a los nuestros, excepto una cerdmica de color verde y otra
de color blanco.

Composicién de los colores del vidriado de las cerdmicas
Verde. Gradmann et al. [9] hacen una distincién entre ver-
des y turquesas. En los primeros no estd presente el Sn y en

los segundos si aparece este elemento. En nuestros andlisis
quimicos, realizados con el equipo de fluorescencia portatil
Rh-XRF (tabla 2), aparece Cu sin o con bajo contenido de SnO,
excepto en la muestra SDR56-58, en que aparece un 8,76% de
SnO, responsable de que esta cerdmica presente color tur-
quesa. La figura 2 muestra que una parte importante del color
de nuestras cerdmicas de color verde deben ser considera-
das de color turquesa, al igual que mencionan Gradmann
etal. [9].

Gradmann et al. [9] encuentran porcentajes del 1al 3,1% de
CuO (eliminando el resultado de la ceramica 12Nec, donde no
hay Cu) y del 1,5 al 10% SnO, para vidriados de color verde y
en nuestro trabajo se encuentran para el citado color valores
entre el 2,3 y el 4,3% (media del 3,32%, S = 0,58; tabla 2), y
entre el 0,4 y 8,76% (media 3,98%, S = 1,93) para CuO y SnOy,
respectivamente. Ben Amara et al. [1] encuentran mas SnO,
en los vidriados verdes (9,67%) que en los blancos, lo que no
ocurre en nuestro trabajo; solo obtenemos porcentajes altos
en el color turquesa.

Negros. En el color negro Gradmann et al. [9] encuentran
datos para SnO, desde cero (Nec; InM; Eco) al 11% (Sal) y
en nuestras cerdmicas presentan una media de 2,90 de SnO,
(tabla 3). Estos autores también dan variaciones en los iones
colorantes (del 0,7 al 6% Fe,03 y del 3,2 al 1,5% MnO). En nues-
tro estudio aparecen valores del 0,3 al 3,9% (media 1,37%, SD
= 0,63%) y 0,4 a 4,30 (media 1,81%, SD = 1,29%) para Fe,03 y
MnO, respectivamente.

Melado. Ben Amara et al. [1] no encontraron Sn en los vidria-
dos de color «miel» = melado. Para los de color pardo, en el
estudio de azulejos del siglo x1v de Chellah (Marruecos), el
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nivel estd por debajo del 0,69%. La pequeia concentracién en
el color pardo la atribuyen a una contaminacién. En el estu-
dio de cerdmicas islamicas e hispano-marroquies, Vendrell
et al. [7] no encuentran Sn en los vidriados transparentes de
color melado. Estos valores coinciden con los porcentajes (<
1%) encontrados en las ceramicas de color melado estudiadas
en nuestro trabajo.

Blanco. E1 SnO; es el responsable de este color. Los datos que
aparecen en el trabajo de Gradmann et al. [9] presentan por-
centajes muy dispersos para el blanco variando desde valores
altos (el 17 y el 6% SnO, para 3Sal y 9Sal, respectivamente) a
bajos (el 7 y el 4% SnO, para 36Ina y 37Ina, respectivamente);
La media de los porcentajes de las cerdmicas estudiadas en
nuestro trabajo es del 8,11% (S = 2,94).

Los porcentajes mostrados por Gradmann et al. [9] para
PbO en estas cerdmicas varian del 41 al 56%, un poco por
encima a los porcentajes de nuestro trabajo que es 31,13%
(SD 3,20).

Azul. Gradmann et al. [9] dan para el SnO; un valor alto,
12,52%, y 2 valores bajos, €l 3,80 y el 2,97%. En nuestro trabajo,
los porcentajes varian del 10,50 al 3,41% con un valor medio
de 6,38%. Ben Amara et al. [1] no mencionan vidrios de color
azul. Vendrell-Saz et al. [7] dan valores entre el 5 y el 8% para
las ceramicas de Paterna siglos x1v-xv.

Comparacién de la composicién de las pastas cerdmicas con

los datos bibliogrdficos

El analisis quimico de los bizcochos muestra que el material
usado para la fabricacién es célcico (tabla 7). La concentracién
media del CaO es del 27,03% (eliminando muestras ME 19, ST
12, V 4 y V 5 por su alteracién). Este valor es similar al que
muestran Ben Amara et al. [1] para cerdmicas de color verde
(25,88%) y mas bajo para el resto de los colores estudiados
por estos autores (pardo = 42,37%, miel = 41,15% y blancos =
36,95%).

Los porcentajes de SiO, encontrados en nuestro estudio
presentan valores diferentes para ceramicas del siglo x1v-xv
(DR, ME y ST, media 36,14%) y para cerdmicas del siglo xx (V 1,
media 46,15%). Estas diferencias se muestran también en los
porcentajes de Na;0, el 6,26% para las ceramicas de los siglos
x1v-xv y el 2,10% para ceramicas del siglo xx. Los porcentajes
de Na,O para las cerdmicas de los siglos x1v-xv estdn muy ale-
jados a los que encuentran Ben Amara et al. [1] (0,66 a 1,29).
Los porcentajes medios de MgO = 3,15%, Fe,03 =5,80% y Al,03
=11,33% son similares a los que encuentran estos autores. El
porcentaje de K, O es superior en nuestras muestras. Este por-
centaje probablemente se debe a la composicién de las pastas
ceramicas.

Microestructura e inclusiones en el vidriado
Varios autores han estudiado la microestructura e interfase
bizcocho-vidrio de cerdmicas del siglo x1v [1,7,9]. Estos estu-
dios presentan cierta semejanza con los encontrados en
nuestros alicatados.

En la imagen obtenida por electrones retrodispersados de
la ceramica V 3 (fig. 4d), se observan inclusiones y una impor-
tante transicién entre el bizcocho y la fase vitrea. En las

inclusiones aparecen cristales aciculares formados por reac-
cién entre los componentes de la fase vitrea (Si, Ca) y el
croméforo (Mn) formando bustamita (CapMng gSiO2; Molera
et al. [32]). Esta informacién es similar a la obtenida por Coen-
tro et al. [34]. En la zona de transicién se han formado, durante
el calentamiento, fases de morfologia también acicular en la
que aparecen los componentes del bizcocho y el vidrio cons-
tituidos por Si, Al X, (mucho) y algo de Ca, sin estar presente
el Mn. Esta interfase se ha producido por la reaccién entre
el bizcocho y el vidrio durante el calentamiento en el que
el Al, K y Ca se difunden desde el bizcocho a la fase vitrea
produciendo cristalizaciones en la fase vitrea. También apa-
recen burbujas en el vidriado que pueden ser producidas por
la descomposicién de los componentes del bizcocho en el
calentamiento.

En la cerdmica DR 7 del Cuarto del Principe se observan
en la imagen (fig. 4a) burbujas y cristales aciculares constitui-
dos por Si-Ca (Ca-piroxenos). En otra cerdmica del Cuarto del
Principe, DR 8, aparecen granos redondeados que el andlisis
quimico realizado por SEM/EDS muestra la presencia de silicio
y oxigeno (cuarzo). En la fase vitrea de esta cerdmica apare-
cen cristales de pequeno tamano de color claro indicando que
estan constituidos por un elemento de alto peso atémico. El
analisis quimico muestra la presencia de Sn (SnO,, casiterita,
confirmado por difraccién de rayos X). Similares resultados
fueron encontrados por Gradmann et al. [9] y Vendrell-Saz
et al. [7] en estudios de cerdmicas. En la imagen de la cera-
mica ME 16, aparecen inclusiones similares a la ceramica
DR 8.

En las imagenes de las estratigrafias de las cerdmicas ME
17 y ST 15 de la Jamba de los Salones de Sevillanos y de
Embajadores y en el Salén de Sevillanos se observan parti-
culas pequenas de color claro constituidas por Sn y O de la
casiterita.

Sales presentes en los bizcochos cerdmicos

La presencia de sales, sulfatos cdlcico y sédico y cloruros ha
sido caracterizada en las ceramicas de las muestras estudia-
das.Lapresencia de sales se han encontrado en 3delas 4 zonas
en que se ha estudiado el bizcocho (Cuarto del Principe, jamba
de los Salones de Sevillanos y de Embajadores y Vestibulos).
En los Vestibulos, zona 22, aparece una capa de sulfato cal-
cico dihidratado debajo del bizcocho ceramico responsable de
la alteracién de estas cerdmicas. En la zona del Cuarto del
Principe (zona 23) aparecen encima del vidriado eflorescen-
cias de Na,;S04 (thenardita). En todas las cerdmicas estudiadas
en esta zona aparece sulfato. La presencia del yeso de esta
capa o formando parte de cementos usados como morteros
produce en el ambiente humedo liberacién del SO3 y forma-
cién del Na,;SO4 por reaccién con el sodio del vidrio o de la
pasta ceramica. En las ceramicas de la jamba (zona 24) aparece
Cl y algo de nitrégeno. El SEM y EDX muestran la presen-
cia de NaCl en la ceramica. El nitrégeno ha sido detectado
por EDX, lo que indica un alto porcentaje de este elemento.
La presencia de los cloruros y del nitrégeno puede proceder
de aguas de contaminacién. La cristalizacién de sales solu-



BOLETIN DE LA SOCIEDAD ESPANOLA DE CERAMICA Y VIDRIO 60 (2021)211-228 225

bles en los poros de las cerdmicas es un importante factor
en los procesos de alteracién de las cerdamicas del Alcazar de
Sevilla.

Diferencias entre las ceramicas de las diversas
zonas estudiadas en el Palacio Mudéjar

El estudio de los resultados analiticos estudiados permite
encontrar diferencias entre las distintas zonas del Palacio
Mudéjar. Un grupo constituido por el Patio de Las Donce-
llas, Dormitorio del Rey y Salén de Embajadores. Otro grupo
lo forman el Patio de las Mufiecas, el Salén del Techo de
los Reyes Catolicos, jamba del Salén del Techo de los Reyes
Catdlicos al Patio de las Munecas, el Cuarto del Principe y
el Salén de Sevillanos y, finalmente, otro grupo estd consti-
tuido por ceramicas afiadidas en el siglo x1x-xx: vestibulos,
pafio cerdmico en Dormitorio del Rey (figura 1, zona 6),
pano del Patio de las Doncellas (figura 1, zona 3) e inter-
venciones realizadas para restaurar deterioros en todas las
zonas.

En las cerdmicas de color verde se encuentran las siguientes dife-
rencias:

a. Las ceramicas de color verde presentan porcentajes de
SnO; muy variables desde 8,76 a 0,61%. El SnO; se ha uti-
lizado para obtener una gama amplia de este color que
va desde el verde al turquesa, como se ha mostrado en la
figura 2.

b. En las ceramicas del Patio de las Munecas, en las restau-
raciones del Patio de las Mufecas, jamba del Salén de
Embajadores, Dormitorio del Rey y las ceramicas del Ves-
tibulo anadidas en el siglo xx, destaca la presencia de
ZnO.

c. Las cerdmicas del siglo xx y las restauraciones presentan
valores bajos de SnO; menor del 2%. Son colores verdes
oscuros.

En las cerdmicas de color negro se encuentran las siguientes dife-
rencias:

a. Pequefos porcentajes de SnO,, por debajo del 1%, se
encuentran en el vidriado de las siguientes zonas: Patio de
las Munecas, jamba del Salén del Techo de los Reyes Caté-
licos al Patio de las Munecas, Salén del Techo de los Reyes
Catolicos, Cuarto del Principe y Salén de Sevillanos.

b. Porcentajes de SnO; entre el 3yel7,3% se encuentran en los
vidriados de las zonas: Patio de las Doncellas, Dormitorio
del Rey, jamba del hueco de paso del Salén de Embajadores
y Estanque.

c. Valores préximos de SnO, se detectan en las muestras de
restauracién del Patio Doncellas y alicatados del siglo xx
(Vestibulos, pafio cerdmico ubicado en el Dormitorio del
Rey (figura 1, zona 6, y pared b de la figura 1 zona 3 del
Patio de las Doncellas). Estas zonas se diferencian ademas
en la presencia de CuO entre el 1,5 y el 2,10%. Este compo-

nente no existe en el resto de las muestras de color negro
estudiadas en este trabajo.

En las ceramicas de color melado, amarillo y pardo se
encuentran las siguientes diferencias:

a. Lasceramicas del color melado de los Vestibulos, Cuarto del
Principe, Salén de Sevillanos y jamba de los salones de Sevi-
llanos y de Embajadores presentan valores bajos de SnO; y
el cromoéforo es solo Fe,0s.

b. Elmelado y amarillo de las zonas del Patio de las Doncellas
y del Dormitorio del Rey presentan valores de SnO; mas
altos que el grupo a, con una media de 2,8%. El croméforo
es el Fe;03, con una media de 2,35%.

c. Elcolor pardo (ceramicas mudej3.02, SVQ 39 y SVQ 32-35y
SVQ 45-46 del Dormitorio del Rey) tiene valores muy bajos
de Fe,O3 y MnO (medias del 0,72 y el 0,57%, respectiva-
mente), pero con un alto contenido en SnO; (media del
6,15%).

En las ceramicas de color blanco se encuentran las siguientes
diferencias:

a. En las cerdmicas de las zonas del Patio de las Munecas,
jamba del Salén del Techo de los Reyes Catdlicos al Patio de
las Munecas, Cuarto del Principe) (grupo con bajo porcen-
taje en SnO,) aparece menos PbO (media 28,35%).

b. En las ceramicas del Patio de las Doncellas, Dormitorio del

Rey y Salén de Embajadores presentan valores de PbO algo
més alto (media 35,5%).

c. Las ceramicas del siglo xx y restauraciones presentan valo-
res bajos de PbO, parecidos al grupo a) (media del 29,25%).
En estas zonas aparecen porcentajes mas altos en K5O,
media del 3,11% (sin la muestra mudej4_14). En el resto de
las muestras ceramicas de este color aparece una media de
0,73 (sin la muestra mudej4-05-09).

En las ceramicas color azul se encuentran las siguientes diferen-
cias:

a. En las cerdmicas del Patio de las Muiiecas, de la jamba
del Salén de Embajadores y del Salén de Embajado-
res las concentraciones de CoO varian entre el 0,4 y el
0,64%.

b. La ceramica del Cuarto del Principe presenta un valor alto
de SnO, (10,10%).

Conclusiones

La XRF es una técnica analitica cuantitativa que junto al
SEM/EDS ha permitido obtener una buena informacién de las
ceramicas del Palacio Mudéjar del Alcazar de Sevilla. El hecho
de haber utilizado diversas técnicas de XRF, algunas de ellas
sin intercalibracién, puede ser causa de una dispersién los
valores de concentracion.

La observaciéon de las estratigrafias y los datos analiticos
obtenidos permiten exponer que las cerdmicas vidriadas del
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palacio se fabricaron depositando los componentes de la fase
vitrea constituidos por una base silicea y un componente de
plomo sobre la pieza de barro calcico y calentada después
sobre 900° C.

Todos los vidriados tienen plomo con porcentajes de
PbO en el intervalo 27-43% (media 37,40% y S = 15,65).
Los porcentajes de SnO, son muy variables (< 1 a 11%).
Los elementos croméforos utilizados (Cu, Co, Fe, Mn, Sn)
son iguales en todas estas cerdmicas, pero no parece
que haya unas recetas bien definidas para los niveles de
concentraciones.

El color verde se obtiene por la presencia de Cu?* combi-
nado con la matriz vitrea rica en Pb. El SnO; se utilizé para
obtener una amplia gama de este color que va desde el verde
al turquesa. Las cerdmicas anadidas en el siglo xx y en res-
tauraciones se caracterizan por la presencia de ZnO en el
vidriado.

El color negro se obtiene por la adicién de hierro y manga-
neso a la matriz vitrea rica en Pb. Los porcentajes de SnO; son
variables y permiten diferenciar las distintas épocas en que
se realizaron los alicatados. El color melado se obtuvo por la
adicién de hierro (Fe;0s, 2,10 al 3,47%, media 2,72%). El res-
ponsable del color es el hierro sin que esté presente cobre o
manganeso. El porcentaje de SnO; en estas ceramicas es < 1%.
Este porcentaje puede presentar dificultades para permitir la
opacidad del vidriado.

El croméforo Fe3* (Fe 03, 1,7 al 2,6%) es el responsable
del color amarillo. El color pardo se obtuvo usando hierro
(0,2 al 0,7% media 0,5%) y manganeso (0,7 al 1,00%, media
0,85%).

El SnO; se ha utilizado para opacar la fase vitrea y que se
forme el color blanco. El contenido en SnO, varia desde el 4,5
hasta el 16,00%, con una media del 8,12%.

El color azul se obtuvo anadiendo cobalto (0,20-0,64%,
media 0,38%). Destaca en este color azul la presencia de un
alto porcentaje de SnO,.

El estudio al SEM ha permitido caracterizar inclusiones
de la fase vitrea que se observan en el vidriado. Existen
inclusiones con morfologia acicular atribuida a wollasto-
nita. En el vidriado de color negro se observan particulas de
morfologia acicular atribuidas a la presencia de bustamita
(Cag,2MngSiO,). En la interfase entre el vidriado y el bizcocho
aparece una incrustacién atribuida a feldespatoides. En algu-
nas fases vitreas se observan granos redondeados de cuarzo.
En la fase vitrea de algunas cerdmicas se observan cristales de
SnO, (casiterita).

El andlisis quimico de los bizcochos muestra que el mate-
rial usado para la fabricacién es fundamentalmente célcico.
Los porcentajes de los distintos 6xidos presentes son similares
alos encontrados en cerdmicas de Sevilla. Destaca la variaciéon
en el contenido de Na, 0 que es muy alto en las cerdmicas anti-
guas comparadas con las recientes. Probablemente, atribuible
a la adicién de NaCl.

El estudio quimico de los bizcochos realizados por EDX y
DRX muestra la presencia de sales. Habiéndose detectado la
presencia de Na, SO4 (thenardita), CaSO4.2H,0 (yeso), NaCl y
compuestos de nitrégeno. El yeso se ha encontrado incluso

como sustrato de la cerdmica. Estas sales son responsables de
la alteracién de estas ceramicas.

La composicién de los vidriados muestras diferencias entre
las ceramicas de las distintas zonas estudiadas, Se encuen-
tran 3 grupos principales: a) ceramicas de los siglos xIx-xx
y anadidas en restauraciones; b) ceramicas del Patio de las
Munecas, jamba del hueco de paso del Salén del Techo de
los Reyes Catolicos al Patio de las Muiiecas, Salén del Techo
de los Reyes Catdlicos, Cuarto del Principe y Salén de Sevi-
llanos, probablemente siglos xv-xvr; ¢) Patio de las Doncellas,
Dormitorio del Rey y Salén de Embajadores, probablemente
siglo x1v.
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