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1. INTRODUCCION

Debido a las exigencias del mercado se requiere cada vez con mas frecuencia que los
laboratorios puedan mostrar una evaluacion de la calidad de sus servicios.

Uno de los requerimientos de los sistemas de calidad es la demostracion de la competencia
técnica mediante la participacion en ensayos interlaboratorio, ya que esto permite controlar
sus resultados y evaluar los métodos de ensayo.

En este contexto hemos querido ofrecer un ejercicio de intercomparacion para el analisis de
parametros relevantes para la caracterizacion de pinturas aplicadas.

Los profesionales que participaron en la organizacion y evaluacion de este ensayo son:

Marcos Escola (INTI Procesos Superficiales)

Ing. Alicia Nifo Gomez (INTI Procesos Superficiales)

Lic. Monica Pinto (INTI Procesos Superficiales)

Tca. Andrea Poliszuk (INTI Procesos Superficiales)
Alejandra Vorobey (INTI Procesos Superficiales)

Lic. Liliana Castro (INTI Programa de Metrologia Quimica)
Dra. Celia Puglisi (INTI Programa de Metrologia Quimica)
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2. MUESTRAS ENVIADAS

2.1. Preparacion de las muestras

Para la realizacion de las determinaciones sobre la pintura aplicada se envié a cada
participante una probeta de acero SAE 1010 de 30 cm x 30 cm x 0,3 cm aproximadamente.

Las probetas fueron granalladas con una rugosidad media de 60 um y se pintaron de ambas
caras con una pintura epoxi altos solidos de color rojo ceramico.

Las 14 probetas preparadas para este interlaboratorio fueron realizadas por el mismo
operador, utilizando el mismo procedimiento y bajo las mismas condiciones ambientales de
temperatura y humedad.

2.2. Homogeneidad

Previo al envio de las muestras a los laboratorios participantes, cada una de las probetas
preparadas para el ejercicio fue identificada y medida por seis operadores diferentes del
Centro INTI-Procesos Supeficiales.

Cada operador realizé 50 mediciones de espesor y 15 de brillo sobre cada probeta.

Con la totalidad de los datos obtenidos, resultado de las mediciones realizadas por los seis
operadores sobre todas las probetas participantes del ejercicio, se realizé un analisis de
varianza de dos factores (ANOVA de dos factores) para la determinaciéon de espesor y otro
para la determinacion de brillo.

Los resultados obtenidos, luego de este analisis estadistico, indicaron que existian
diferencias significativas de los parametros medidos entre las distintas probetas. Por este
motivo se decidié comparar los resultados enviados por cada participante con los resultados
del analisis estadistico de las mediciones realizadas por los operadores del Centro INTI-
Procesos Supeficiales sobre la misma probeta enviada.

3. RESULTADOS ENVIADOS POR LOS PARTICIPANTES

Los datos enviados por los participantes para las determinaciones de espesor y brillo
pueden verse en la Tabla 1.

En la Tabla 2 figuran los resultados informados para la determinacion de adherencia por
traccion.

En lo que respecta a este ensayo los resultados no pudieron ser evaluados ya que las
rupturas ocurrieron a nivel del adhesivo y no del recubrimiento. Por otro lado varios
laboratorios no informan cual fue el adhesivo utilizado.

En un proximo ejercicio se planificara la estandarizacién del adhesivo a utilizar y se
utilizara otro tipo de recubrimiento para el ensayo.

Pagina 5 de 12
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Espesores en pelicula seca

Brillo (Geometria 60°)

P::t .n‘.’ Valor medio | Incertidumbre | Desv estandar n Valo_r Incertidumbre Dfasv
mediciones (um) (nm) (um) mediciones medio estandar
1 10 133 0,01 17 10 49,2 0,1 3,4
2 10 141 1 13 10 54,2 0,1 1,3
3* 50 145 4 29 15 47,3 -- 4,8
4** 10 139 4,2 15,5 - - - -
5 8 130,62 - 16,70 6 56,23 - 2,31
7* - - - 10 50,84 - 1,1
9 15 135 - 9,4 - - - -
11 30 151 - - - - - -

* Los participantes 3 y 7 también informaron los valores de brillo obtenidos con una geometria de 20°.

Los valores informados se muestran a acontinuacion:

Brillo (Geometria 20°)

Part n° n° Valor
mediciones medio

3 10 10,5

7 10 10,26

** El Part. 4 expreso su incertidumbre como 3% del valor medio. En la tabla se consigno el valor absoluto.

Es de destacar que la incertidumbre de medicion debe ser evaluada combinando todas las
posibles fuentes de incertidumbre del ensayo incluida la incertidumbre estadistica. Por este
motivo se considera que las incertidumbres declaradas por los participantes y que se
consignan en la tabla anterior estan mal evaluadas porque en todos los casos son menores
que la desviacion estandar informada.

Tabla 2 - Datos enviados por los participantes
Adherencia por tracciéon

Adherencia por traccién
Part . : Desv
0 n° Valor medio | Incertidumbre . ,
T | mediciones (kg/cm?) (kg/cm?) estandar | Tipo de falla
g g (kg/cm?)
1 49 1 2 -
2 10 66 5 Tipo B
3 10 103 - 14 Adhesivo
4 - - - -
5 4 32,5 - 2,5 Adhesivo
7 - - - -
9 10 110 - 10,4 Adhesivo
11 5 17,5 - - Adhesivo
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4. TRATAMIENTO DE LOS RESULTADOS

Tal como se describe en el punto 2.2 se decidi6 comparar los resultados de espesores y
brillo enviados por los participantes con los obtenidos por los operadores del Centro INTI
Procesos Superficiales al realizar el ensayo de homogeneidad para cada una de las
probetas enviadas.

Por este motivo, a continuaciéon se muestra una tabla en la que figura cual es el valor
asignado a cada una de las probetas enviadas.

Espesores en pelicula seca Brillo (Geometria 60°)
Pront:eta Valor medio Desvio medio . . .
(um) (um) Valor medio | Desvio medio
12 131,9 17,3 51,1 2,7
2 138,7 15,9 53,6 1,9
1 144,6 32 46,9 4,7
7 148,8 16,3 54,2 2,2
8 137,9 16 53,3 3,5
11 114,3 14,8 47,6 3,6
4 143,1 14,6 58,8 1,6
10 162,4 19,3 47,2 2,3

El valor asignado a cada probeta es el valor medio de todos los resultados obtenidos por
todos los operadores en los ensayos de homogeneidad realizados en el Centro INTI
Procesos Superficiales.

El desvio medio de cada probeta se estimdé calculando la raiz cuadrada de la suma
cuadratica de los desvios obtenidos por cada operador para cada probeta.

En la Tabla 3 pueden verse los desvios de los resultados informados por cada laboratorio
respecto de los valores asignados a las probetas.
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Tabla 3
Desviacion relativa porcentual
part | Probeta : Espesor (ur.n) : . Brillo . :
no ne Valor medio| Valor medio Desvio | Valor medio| Valor medio| Desvio
probeta participante | relativo % probeta participante | relativo %
1 12 131,9 133 0,8 51,1 49,2 -3,7
2 2 138,7 141 1,6 53,6 54,2 1,1
3 1 144.6 145 0,3 46,9 47,3 0,9
4 7 148,8 139 -6,6 54,2 - -
5 8 137,9 130,6 -5,2 53,3 56,23 5,6
7 11 114,3 - - 47,6 50,84 6,8
9 4 143,1 135 -5,7 58,8 - -
11 10 162,4 151 -7,0 47,2 - -

5. EVALUACION DEL DESEMPENO DE LOS LABORATORIOS

La evaluacion del desempefio de los laboratorios participantes se realizé de acuerdo con los
procedimientos aceptados internacionalmente y que se citan en la Bibliografia.

Se utilizé como criterio el calculo del parametro “E™, que es una adaptacion para este caso
particular, del parametro En definido en las referencias 1y 3.
El parametro En debiera calcularse teniendo en cuenta las incertidumbres informadas por
los participantes y las incertidumbres de lo valores asignados a las probetas.
En este caso se usaron los desvios en lugar de las incertidumbres por considerar que las
incertidumbres no han sido bien calculadas segun lo aclarado al pie de la Tabla 1.

Donde:

E" = (X - Xprob )/ (D?+ D%prop )"

x; = Valor informado por el participante

Xprob = Valor asignado a la probeta ensayada.

D; = Desviacion estandar informada por el participante.

Dorob= Desvio medio asignado a la probeta ensayada.

De acuerdo con la bibliografia es posible clasificar a los laboratorios de la siguiente forma:

|E"| <1

satisfactorio

|E"| > 1
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Los valores del parametro E” obtenidos para cada participante pueden verse en la Tabla 4.

Parametro E - Espesor

Part | Probeta| Valor medio | Desv. medio | Valor medio | Desv. estandar .
o o . . . . . . E
n n asignado asignado Participante | Participante
1 12 131,9 17 133 17 0,05
2 2 138,7 16 141 13 0,1
3 1 144.,6 32 145 29 0,01
4 7 148,8 16 139 16 -0,4
5 8 137,9 16 130,6 17 -0,3
7 1 114,3 15 - - -
9 4 143,1 15 135 9 -0,5
1 10 162,4 19 151 -0,6
Parametro E’- Brillo

Part | Probeta| Valor medio | Desv. medio | Valor medio | Desv. estandar E’
n° n° asignado asignado Participante | Participante
1 12 51,1 2,7 49,2 3,4 -0,4
2 2 53,6 1,9 54,2 1,3 0,2
3 1 46,9 4,7 47,3 4.8 0,1
4 7 54,2 2,2 - - -
5 8 53,3 3,5 56,23 2,31 0,7
7 1 47,6 3,6 50,84 1,1 0,8
9 4 58,8 1,6 - - -
1 10 47,2 2,3 - - -
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En la siguiente tabla se resume el desempefio de cada uno de los laboratorios participantes

en las determinaciones realizadas.

Participante Desempeiio en la Desempeiio en la
n° medicion de Espesores medicion de Brillo
1 Satisfactorio Satisfactorio
2 Satisfactorio Satisfactorio
3 Satisfactorio Satisfactorio
4 Satisfactorio No participo
5 Satisfactorio Satisfactorio
7 No participd Satisfactorio
9 Satisfactorio No participo
11 Satisfactorio No participo

A fin de lograr un mecanismo de mejora continua, solicitamos a los laboratorios que nos
envien cualquier sugerencia o comentario que consideren oportuno.
Por otro lado, en caso de tener alguna duda sobre la ejecucién de los métodos de ensayo o
de las causas de diferencias en los resultados, rogamos nos consulten.
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ANEXO 1
Definiciones de repetibilidad y reproducibilidad de un método de ensayo

Resultado de un ensayo: Es el valor de una caracteristica obtenido mediante la realizacién
de un método determinado. El método puede especificar que se realicen un cierto numero
de observaciones y que reporte el promedio como resultado del ensayo. También puede
requerir que se apliquen correcciones estandar. Por lo tanto puede suceder que un
resultado individual provenga de varios valores observados.

Precision: Es el grado de acuerdo entre resultados mutuamente independientes de un
ensayo, que se obtuvieron bajo condiciones especificadas.

Repetibilidad: Indica el grado de acuerdo entre resultados mutuamente independientes de
un ensayo, obtenidos utilizando el mismo método, en idénticos materiales, en el mismo
laboratorio, por el mismo operador, usando el mismo equipo y en un corto intervalo de
tiempo.

Desviacion estandar de repetibilidad: Es la desviacion estandar de los resultados de un
ensayo obtenido en las condiciones mencionadas en el parrafo anterior. Es un parametro de
la dispersion de los resultados de un ensayo en condiciones de repetibilidad.

Valor de repetibilidad r: Es el valor por debajo del cual se espera que se encuentre, con
una probabilidad del 95%, la diferencia absoluta entre dos valores individuales del resultado
de un ensayo, obtenidos en condiciones de repetibilidad.

Reproducibilidad: Indica el grado de acuerdo entre resultados mutuamente independientes
de un ensayo obtenidos con el mismo método, en idénticos materiales, en diferentes
laboratorios, con diferentes operadores y utilizando distintos equipos.

Desviacion estandar de la reproducibilidad: Es |la desviacion estandar de resultados de
ensayos obtenidos en condiciones de reproducibilidad. Es un parametro de la dispersion de
la distribucion de resultados de un ensayo en condiciones de reproducibilidad.

Valor de reproducibilidad r: Es el valor por debajo del cual se espera que se encuentre,
con una probabilidad del 95%, la diferencia absoluta entre dos valores individuales del
resultado de un ensayo, obtenidos en condiciones de reproducibilidad.

Tratamiento de los resultados - Definiciones Generales

n = numero de datos

Xj = datos

Valor medio = x 1 = media aritmética= (2 x)/n

Desviacién estandar = Sq = [ X (X - X 12 )?/ (n - 1)] 2

% de desviacion respecto del valor de referencia = [ ( x; - val. ref.) / val. ref.] 100
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