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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 participacién en ejercicios de
intercomparacién o interlaboratorios, ya que esto
nos permite controlar sus resultados y evaluar los
métodos de ensayo.

En este contexto y ante la falta de estas
actividades en el area de pinturas, hemos
organizado, por primera vez desde INTI , ejercicios
de intercomparacion para el analisis de parametros
relevantes para la caracterizacion de pinturas
liquidas y de pinturas aplicadas.

Metodologia / Descripcion Experimental

Se organizaron dos ejercicios de intercomparacién
de diferentes parametros de caracterizacion de
pinturas, uno para la determinacion de parametros
sobre pintura liquida y otro para la pintura
aplicada.

1.Participantes

En el primer ejercicio se contd con la participacion
de nueve participantes a nivel nacional y uno
internacional, mientras que en el segundo se contd
con siete participantes a nivel nacional y uno
internacional.

En la tabla I puede observarse la ndémina de los
participantes en los ejercicios de intercomparacion
realizados.

Tabla I: Participantes
intercomparacion.

en los ejercicios de

Parametros de
caracterizacion de
pintura liquida

Parametros de
caracterizacion de
pintura aplicada

Arsenal Naval Puerto
Belgrano

Arsenal Naval Puerto
Belgrano

Camara Argentina
del Juguete

CIDEPINT

CIDEPINT

Clariant Argentina

Clariant Argentina
S.A.

Grafica y
construcciones S.R.L.

Emapi S.A.

INTI-Procesos
Supeficiales

INTI-Procesos

Instituto Nacional de

Supeficiales Tecnologia de Brasil
Laboratorio Sherwin Williams
tecnolégico del .
Argentina
Uruguay
Solcor Solcor

Sorbalok S.A.

Venier S.A.

2.Ejercicio de determinacion de parametros
de caracterizacién en pintura liquida
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2.1 Ensayos realizados

Las condiciones ambientales sugeridas para la
determinaciones fueron de 23 °C £ 1 ©°C de
temperatura y 65 % £ 5 % de humedad
relativa.

Los pardametros a determinar y los métodos
propuestos para este ejercicio se pueden
observar en la tabla II, permitiéndose a cada
laboratorio utilizar su propio método de
medicion.

Tabla II: Métodos sugeridos para la determinacion
de los pardmetros a determinar en el ejercicio.

Parametro a

determinar Método Sugerido

Densidad en
recubrimientos
organicos

ASTM D 1475-98
(reaprobada 2003)

Determinacion de
materias volatiles y
no volatiles en
recubrimientos
organicos

IRAM 1109 Método
A VIII/2001

Viscosidad Stormer

. ASTM D 562-01
en pinturas

Determinacion de
plomo sobre masa
no volatil de pintura

ASTM D 3335/85
(reaprobada 2005)

En nuestro laboratorio se seleccionaron 4 muestras
al azar del total extraido y cada una fue analizada
por un operador del Centro INTI-Procesos
Supeficiales y se comprobd la homogeneidad del
lote de las muestras extraidas. Luego de esto las
mismas fueron etiquetadas y enviadas a los
participantes junto con los instructivos para la
realizacion de los ejercicios y las planillas con la
informacion requerida para el posterior analisis
estadistico de los resultados obtenidos.

2.3 Recepcion y analisis de los resultados

Las planillas con la informacién enviada por los
participantes se recibieron via fax, email y por
correo.

La evaluacion del desempeiio de los participantes
en cada uno de los ensayos se realizé6 de acuerdo
a los procedimientos aceptados internacionalmente
Yy que se citan en la bibliografia.

3 Ejercicio de determinaciéon de parametros
de caracterizacién en pintura aplicada.

3.1 Ensayos realizados

Los parametros a determinar y los métodos
propuestos para este ejercicio se pueden
observar en la tabla III, permitiéndose a cada
laboratorio utilizar su propio método de
medicidn.

Grado de dispersion IRAM 1109-A5

ABNT NBR 8621/84

IRAM 1109 A
XXII/86

Determinacién de
sélidos por volumen

Tabla III: Métodos sugeridos para la determinacion
de los pardmetros a determinar en el ejercicio.

Parametro a

determinar Método Sugerido

2.2 Preparacion y homogeneidad de las
muestras

Para el ensayo de determinacion de plomo sobre
masa no volatil de pintura, se homogeneizd y
fracciond, en nuestro laboratorio, una muestra de
un litro de esmalte sintético color rojo, luego de lo
cual se etiquetaron latas de 250 ml y se enviaron a
los participantes.

Para las otras determinaciones se utilizd una
pintura latex interior - exterior de color blanco, que
se obtuvo de un mismo lote de 200 litros de
fabricacion, elaborado en una planta y ante la
presencia de personal de INTI-Procesos
Supeficiales, del cual se extrajeron 20 latas de un
litro cada una.

Medicién de
espesores en
pelicula seca de
recubrimientos
organicos

ASTM D 7091/05

IRAM 1109 B
XXII/85-ASTM
D4541/02 Tipo I1

Adherencia por
traccion

Determinacioén de ASTM D 523/89
brillo (reaprobada 1999)
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3.2 Preparacion y homogeneidad de las
muestras

Personal de INTI-Procesos Supeficiales estuvo
presente durante la preparacion y pintado de
probetas de acero SAE 1010 de 30 cm x 30 cm X
0.3 cm. Las mismas fueron granalladas con una
rugosidad media de 60 um vy pintadas por el
mismo operador, utilizando el mismo
procedimiento y bajo las mismas condiciones
ambientales de temperatura y humedad, con una
pintura epoxi altos sdlidos color rojo ceramico.

Luego de 7 dias de curado y previo al envio de las
muestras a los participantes, las probetas fueron
identificadas y medidas en nuestro laboratorio por
seis operadores diferentes, realizando cada uno 50
mediciones de espesor y 15 de brillo sobre cada
una de las probetas. Con la totalidad de estas
determinaciones se realizé un andlisis de varianza
de dos factores para la determinacion de
espesores y otro para la determinacion de brillo.

3.3 Recepcién y analisis de los resultados

Las planillas con la informacién enviada por los
participantes se recibieron via fax, email y por
correo.

La evaluaciéon del desempefio de los participantes
en cada uno de los ensayos se realizd6 de acuerdo
a los procedimientos aceptados internacionalmente
Yy que se citan en la bibliografia.

Resultados

1.Ejercicio de determinaciéon de parametros
de caracterizacién en pintura liquida

Una dificultad en el andlisis de los datos fue la
diferencia de cifras significativas utilizadas por los
laboratorios en los datos enviados, sin tener en
cuenta que estas quedan determinadas por la
incertidumbre del parametro en cuestion.

En el caso del ejercicio de determinacion de
parametros de caracterizacién de pintura liquida se
pudo realizar el andlisis estadistico para los
paréametros de densidad, contenido de material
volatil y viscosidad, ya que se contaba con nimero
suficiente de resultados informados. En el caso de
la determinaciéon de plomo sobre masa no volatil,
grado de dispersion y porcentaje de soélidos por
volumen solo se realizaron consideraciones
generales por no contar con suficiente nimero de
resultados informados para analizarlos
estadisticamente.

En la primera etapa de evaluacion se procedié al
examen critico de los datos, descartandose
aquellos que resultaban obviamente discordante.

Luego de ésta, se realizé el analisis estadistico de
los mismos sometiéndolos a las pruebas de
Cochran y Grubbs, lo que permitié seleccionar los
datos estadisticamente aceptables, a partir de los
cuales se calculd el valor medio interlaboratorio y
la desviacion estandar interlaboratorio para cada
ensayo (ver graficos 1 a 4).

Luego se utiliz6 como criterio de calculo el
parametro “Z”, que permite clasificar el
desempefio de los laboratorios en el ejercicio de
acuerdo al criterio descripto en la tabla IV.

Los valores del parametro “Z” obtenidos en cada
ensayo por cada laboratorio participante del
ejercicio se pueden observar en los graficos 5 a 8,
donde se ve que el laboratorio N° 6 tuvo un
rendimiento no satisfactorio en la determinacién
de material voldtil y no volatil, mientras que el
laboratorio N° 11 tuvo la misma calificaciéon en la
determinacion de viscosidad.

Tabla 1IV: Criterio para la evaluacién del
desempefio de los laboratorio en cada ensayo del
ejercicio de intercomparacion de parametros de
caracterizacion de pintura liquida.

Valor absoluto Z Desempeiio

Z=<2 Satisfactorio

2<Z<3 Cuestionable
Z=3 No satisfactorio

2.Ejercicio de determinacion de parametros
de caracterizacion en pintura aplicada

El andlisis estadistico de las mediciones realizadas
por los seis operadores de INTI-Procesos
Supeficiales, sobre cada una de las probetas, para
la evaluacion de su homogeneidad demostré que
existian diferencias significativas de los parémetros
medidos entre las diferentes probetas, por lo que
se decidié tomar, para el posterior analisis de los
resultados del ejercicio, como valor de referencia
para cada probeta el resultante éste andlisis.

Se analizaron estadisticamente los datos recibidos
correspondientes a los ensayos de espesor en
pelicula seca y de brillo, no pudiéndose analizar los
correspondientes a las determinaciones de
adherencia por tracciéon, ya que las rupturas se
produjeron a nivel del adhesivo y no del
recubrimiento, lo que no permitié cuantificar el
valor de la adherencia del recubrimiento.
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Los datos de las mediciones realizadas enviados
por los participantes no tenian bien estimadas las
incertidumbres de las mediciones, ya que estas
eran menores que el desvio estandar informado,
por lo que para la evaluacidon del desempefio de los
participantes se utiliz6 una adaptacion del
paréametro “En” teniendo en cuenta el desvio
estandar informado en lugar de las incertidumbres
declaradas.

El valor medio y el desvio estandar medio
asignado a cada probeta para la determinacion de
espesor en pelicula seca y brillo, junto a los valores
medios informados por los participantes se
muestran en los graficos N° 9 y NO 10.

Para la evaluacion del desempefio de los
participantes de estos ejercicios se utilizdé como
criterio de calculo el parametro “En”, que permite
clasificar el desempeiio de los laboratorios en el
ejercicio de acuerdo al criterio descripto en la tabla
V.

Tabla V: Criterio de evaluacion del desempefio de
los laboratorios en cada ensayo del ejercicio de
intercomparacion de parametros de caracterizacion
en pintura aplicada.

Valor absoluto En Desempeiio
En<1 Satisfactorio
En=1 No satisfactorio

Conclusiones

1.Ejercicio de determinaciéon de parametros
de caracterizacién en pintura liquida

La reproducibilidad en los ensayos de densidad,
contenido de material no volatil, material volatil y
viscosidad fue mejor que los estipulados en las
Normas internacionales para cada caso, como
puede verse en la tabla N° VI.

Los participantes N° 6 y N© 14 deberian validar las
cambios introducidos en el procedimiento de
medicion del material no volatil y del material
volatil en peso, respecto a la Norma de referencia.

El laboratorio N© 11 deberia validar los cambios
introducidos en el procedimiento de medicion de la
viscosidad respecto de la Norma de referencia.

La determinacion de plomo solo la realizaron dos
laboratorios y la diferencia relativa entre los
valores medios informados fue de 10.4 % mientras
que la Norma acepta una diferencia relativa de
hasta el 28 %.

Debido a que la determinacion del grado de
dispersion es visual, la Norma ISO 1524-1983
establece una reproducibilidad de hasta un 20 %,
que coincide con la que se obtuvo en este
ejercicio.

La determinacién de sdlidos por volumen la
realizaron dos laboratorios por un método y otros
dos por un método alternativo, obteniéndose
resultados aceptables con una diferencia menor al
2 % entre los diferentes métodos.

Tabla NO VI: Reproducibilidad obtenida en el
ejercicio y aceptada por las normas técnicas de
referencia para los ensayos evaluados.

Aceptado -
, . Norma Reproducibilidad
Parametro segun Norma L. : R
.. Técnica interlaboratorio
técnica
ASTM D
<1.8% 1475 -
Densidad . 0.3 % relativo
relativo 98
(2003)
Contenido de IRAM
material no < 2 % relativo 1109 1.7 % relativo
volatil A8:2001
X i i ASTM D .
Viscosidad < 5 % relativo 562 3.2 % relativo

En la tabla VII se resume el desempefio de cada
uno de los laboratorios participantes en las
determinaciones realizadas:

Tabla N© VII: Desempefios de los laboratorios en
cada el gjercicio

Contenido de

Ndmero ) | Viscosidad
Densidad material no
de , Stormer
- volatil
particip
ante
3 Satisfactorio Satisfactorio satisfactorio
5 Satisfactorio satisfactorio satisfactorio
6 Satisfactorio No satisfactorio
satisfactorio
7 Satisfactorio satisfactorio satisfactorio
8 Satisfactorio Satisfactorio satisfactorio
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, Contenido de ) )
Ndmero ) ) Viscosidad
Densidad material no
de , Stormer
- volatil
particip
ante
9 Satisfactorio Satisfactorio satisfactorio
10 Satisfactorio Satisfactorio satisfactorio
11 Satisfactorio Satisfactorio No
satisfactorio
14 Satisfactorio satisfactorio satisfactorio

2.Ejercicio de determinacion de parametros
de caracterizacion en pintura aplicada

En los ejercicios de determinacion de espesor en
pelicula seca y brillo, todos los laboratorios
tuvieron un desempeno satisfactorio.

En lo que respecta al ensayo de adherencia por
traccion se planificard un nuevo ejercicio con otro
tipo de recubrimiento a ensayar y Ia
estandarizacion del adhesivo a utilizar.

En la tabla VIII se resume el desempeiio de cada
uno de los laboratorios participantes en las
determinaciones realizadas:

Tabla N© VIII: Desempefios de los laboratorios en
cada el ejercicio

Namero de Desempaino Desempeno
Participante 015 =015
P medicion de medicion de
espesores brillo
1 Satisfactorio | Satisfactorio
2 Satisfactorio | Satisfactorio
3 Satisfactorio | Satisfactorio
4 Satisfactorio
5 Satisfactorio | Satisfactorio
7 Satisfactorio
9 Satisfactorio
11 Satisfactorio
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Para mayor informacién contactarse con Marcos
Ariel Escola, mescola@inti.gov.ar.
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Gréfico 1
Datos enviados por los participantes - Densidad

Gréfico 5
Parametro z - Densidad
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Grafico N° 9: Valores medios y desvio estandar
de espesor en pelicula seca asignados a cada
probeta enviada junto a los valores medios y
desvio estandar informados por cada
participante.
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Grafico N° 9: Valores medios y desvio estandar
de brillo asignados a cada probeta enviada junto
a los valores medios y desvio estandar
informados por cada participante.
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