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RESUMEN

El proposito del presente trabajo de graduacion fue la evaluacion de la
formulacion de pintura latex para interiores utilizando como componente
innovador, pigmento textil Azul BGN, mediante la medicion de parametros de
caracterizacion y rendimiento. La medicién de los pardmetros se realizé usando
de referencia la Norma ASTM, Norma NTC y el Método CIELab.

Para llevar a cabo dicho objetivo se realizaron ocho formulaciones de
pintura latex con pigmento azul BGN, variando la concentracion del pigmento y
de resina. A cada formulacion se le midieron los parametros de caracterizacion
(densidad, viscosidad, porcentaje de NVOC y tiempo de secado) y se calcularon

los parametros de rendimiento (porcentajes de CVP y CVPC).

Con base en los resultados se determin6 que la formula nimero cuatro es
la que mas se asemeja con la muestra patrén, de acuerdo a la evaluacion

hecha en los parametros de caracterizacion.

Ademas el valor del porcentaje de CVP se encuentra entre el rango
aceptable de pinturas para interiores siendo del 69,46 por ciento aunque supere
el porcentaje de CVPC, siendo aceptable ya que ofrece una mejor cohesion e

impermeabilidad.
Asimismo, la férmula cuatro fue la que presenté el menor error en todos

los parametros de caracterizacién, exceptuando en la diferencia de color, sin

embargo esto no es relevante ya que la finalidad no fue igualar el color.
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Estadisticamente con un nivel de significancia de 0,05 para la formulacién 4 se

aprobd la hipotesis nula.
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OBJETIVOS

General

Evaluar la formulacion de pintura latex para interiores utilizando como
componente innovador, pigmento textil azul BGN, mediante la medicion de

parametros de caracterizacion y rendimiento.

Especificos

1. Evaluar diferentes formulas de pintura, variando el porcentaje de
pigmento textil azul BGN y la resina, no superando el 20 por ciento en

contenido de pigmento textil.

2. Medir los pardmetros de caracterizacion, de acuerdo con las Normas
ASTM: densidad, tiempo de secado y contenido de no volatiles; segun
la Norma NTC 559 para la viscosidad; y el modelo CIELab para medir el

color de cada muestra de pintura que se realice.
3. Determinar el contenido en volumen de pigmento (%CVP) y el
contenido en volumen de pigmento critico (%CVPV) de la muestra de

pintura experimental.

4. Comparar los resultados de las pruebas de caracterizacion, entre las

muestras de pintura con pigmento azul BGN y la pintura patrén.
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Ho:

Hi:

HIPOTESIS

No existe diferencia significativa entre la pintura formulada con pigmento

azul BGN y la pintura patrén (azul monastral).

Existe diferencia significativa entre la pintura formulada con pigmento

azul BGN y la pintura patrén (azul monastral).
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INTRODUCCION

La Universidad de San Carlos de Guatemala, consciente de la necesidad
que tiene el pais de un crecimiento econdmico y social, la Facultad de
Ingenieria y especificamente la carrera de Ingenieria Quimica, designa
profesionales que mediante la elaboracion de trabajos de graduacién, tienden a

investigar alternativas de productos para abastecer el mercado nacional.

Para lo cual se estarian creando nuevas empresas y a su vez repercute en
crear nuevas oportunidades de empleo, que beneficiarian a muchas familias

guatemaltecas.

Dentro de la empresa Tintas y Textiles de Occidente, se llevo a cabo la
investigacion y experimentacion para determinar si el pigmento textil Azul BGN,
que comunmente tiene un uso textil, serviria para realizar pintura latex para

interiores.

La hipétesis planteada: no existe diferencia significativa entre la pintura
formulada con pigmento Azul BGN vy la pintura patrén (azul monastral), sera util
para demostrar, que se puede obtener un producto de pintura latex tipo azul

monastral; usando como sustituto un pigmento textil.

Para aceptar o negar la anterior hipétesis, fue necesario tener
fundamentos bibliograficos para realizar formulaciones de pintura latex variando
la concentracion del pigmento textil y de la resina, ademas de medir y comparar

los parametros de caracterizacién (densidad, viscosidad, tiempo de secado,
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porcentaje de NVOC vy diferencia de color) y rendimiento (porcentaje de CVP y

CVPC) con los datos obtenidos de la muestra patron.

Determinando asi mediante un analisis de varianzas de un solo factor, la

existencia de una diferencia significativa entre ambas pinturas.
El aporte de este informe, es para contribuir al desarrollo y crecimiento de

la empresa Tintas y Textiles de Occidente, asimismo para ayudar a la poblacién

del territorio nacional.

XX



1. ANTECEDENTES

La pintura fue creada 15 afios A.C. con fines decorativos, de acuerdo con
la historia, cada pais fue evolucionando la creacion de nuevas pinturas como
también su uso, puesto que ya no solo pensaban en utilizarla para decorar sino
para proteger los articulos donde los aplicaban por ejemplo en puertas,
ventanas, paredes, troncos, entre otros; fue en 1949 cuando comenz0 a crearse
la pintura con una complejidad quimica més elevada, formando emulsiones
entre los componentes produciendo asi la evaporacion del agua permitiendo
que el pigmento y las particulas aglutinantes se unan formando una pelicula

fuerte.

No cabe duda alguna que siguieron los estudios y experimentos para
mejorar cada vez la pintura latex, siendo la mejor en el aspecto econémico y
duradero. En marzo de 1993 se realiz6 una tesis en la Universidad de San
Carlos de Guatemala con el nombre de Estudio de la opcion de utilizacion de
carbonato de calcio local en la formulacion del parametro contenido critico de
pigmento en volumen CCPV, elaborado por Ingrid Maria del Cid Medrano. En
esta tesis se refleja varias partes a considerar para la elaboracion de la pintura,
marcando parametros que rigen la factibilidad del producto final.

La Comision Nacional de Medio Ambiente de la Regidon Metropolitana de
la Republica de Chile realiz6 una Guia para el Control y la Prevencion de la
Contaminaciéon Industrial, enfocado a las industrias elaboradoras de pinturas,
creado en agosto de 1998. En esta guia ademas de realizar un analisis
ambiental hace una descripcion del proceso de elaboracién de la pintura base

agua, de aceite y resinas, describiendo asi las operaciones que debe realizarse



para la produccion de las mismas y las desventajas ambientales que se

obtienen cada vez que se prepara pintura, regido bajo normas ambientales.

Se han realizado estudios acerca de la composicién de la pintura latex
donde segun experimentos ya patentados, indican a que porcentajes aplican
cada componente obteniendo resultados de varias pruebas con cantidades
variantes tal es el caso en la patente Composiciones y recubrimientos de
pintura base agua, Javier Uhthoff Orive, Hamburgo No. 260, Juarez 06600,
Distrito Federal México. Fecha de concesion 10/12/2007.
PatentePA/a/2005/004408.



2. MARCO TEORICO

2.1. Pintura

La Norma ASTM D16-47 define a la pintura como una composicion de
liquido pigmentado, la cual es convertida en una pelicula sélida opaca después
de aplicarla como capa delgada sobre una superficie. Las pinturas se aplican
con el fin de proteger y/o decorar:

. La presentacion es en forma liquida o en polvo
. Su aplicacién es con mayor o menor viscosidad
. La aplican de forma liquida sobre una superficie sélida
. Forma una pelicula delgada y continua adherida a ella

Las funciones que tienen las pinturas se clasifican en tres aspectos:

Proteccion: la pintura es la que sufre el ataque externo protegiendo el

soporte.
. Decoracion: colorea y modifica la textura de la superficie.
. Funcional: puede emplearse colores para la codificacion o sefalizacion

de informacién, prevencion, etc.

Las pinturas con base de agua, usualmente se dividen en dos tipos

principales:

e Acabado mate: contienen una alta cantidad de pigmento en volumen.



e« Acabado semibrillante: contienen una baja cantidad de pigmento en

volumen.
2.2. Emulsién de pinturas

Una emulsion es un sistema de coloides, en el cual las particulas que
determinan la fase interna consisten en glébulos de un liquido, el cual es
inmiscible con el liguido de la fase externa; o bien puede decirse que las
emulsiones son sistemas coloidales comprendidos dentro de las dispersiones y

pueden formarse entre 2 liquidos inmiscibles.

Los cuerpos en estado coloidal constituyen un sistema heterogéneo
disperso, integrado por dos fases: una continua, fase dispersadora, dispersante
o medio de dispersion (agua); y otra finamente dividida llamada fase dispersada
o dispersa (alcohol polivinilico y otros), para su mejor comprension, véase la

figura 1.
Figura 1. Sistema disperso

Fase dispersa
Fase dispersante \

Fuente: Universidad Tecnoldgica Nacional. Coloides: suspensiones y emulsiones. p. 2.



Para las emulsiones de pinturas de agua, debido a la afinidad que existe
entre el dispersante y la fase dispersa se clasifican como li6filos y por ser agua
el medio de dispersion se le catalogara como hidréfilo, estableciendo un

sistema termodinamicamente estable.

Una pintura consiste en una emulsion base y una pasta constituida por
pigmentos a la cual se le ha incorporado pigmentos inertes o cargas, agentes

activos, preservantes y agentes auxiliares.

El orden de preparacion de una pintura de emulsion es el siguiente:
Agua + aglutinante+ pigmento — emulsion base
Agua + carga + aditivos — pasta

Emulsién base + pasta — pintura emulsion
2.3. Componentes basicos
En la figura 2 se presenta un esquema de los componentes que

comunmente son utilizados para la formulacién de pintura y la clasificacion de

los mismos.



Figura 2. Componentes basicos de la pintura
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Fuente: elaboracidn propia, con programa de Microsoft Word 2010.

Las materias primas para la fabricacion de las pinturas son basicamente
una mezcla de tres componentes (véase figura 2) en agua, completados con
aditivos. La mayor parte de componentes sélidos son uno o varios pigmentos
que definen el aspecto decorativo y las cargas que forman el cuerpo de la

pintura.

El vehiculo es generalmente un liquido que lleva en suspension el
pigmento y favorece el rendimiento de la pintura, consta de un aglutinante y de

un disolvente.

El aglutinante o ligante, es el liquido en forma de dispersion que tiene la
funcién de aglomerar los componentes solidos entre si y de adherirlos al
sustrato. El disolvente es el componente volatil de la pintura, deben ser inertes,

con buena evaporacion y de bajo costo.

Los diversos aditivos sirven para la fabricacion, aplicacion y para cumplir

las exigencias a la pintura.



2.3.1. Pigmentos

Son uno de los componentes primordiales para la elaboracién de pintura

latex, ya que estos aportan una buena consistencia ademas del color.

2.3.1.1. Definicién

Los pigmentos son materias solidas e insolubles, cuando son trituradas se
mantienen en suspension con su aglutinante. Tienen cuerpo, porque se
sedimentan en el fondo del recipiente cuando estan en reposo. Tienen un indice
de refraccion mayor a 1,7, de un color definido, cuyo uso esta orientado a definir

el tono de color del producto terminado.

Podria obtenerse un pigmento organico también llamado pigmento laca,
gue resultan intensamente coloreados pero transparentes. Un pigmento laca es
un pigmento que se hace precipitando o fijando un colorante sobre un pigmento

inerte o laca-base.

Un pigmento orgénico o inorganico en su forma mas concentrada sin
pigmento inerte, se llama tono puro pero para que de buenos resultados en la
pintura, generalmente hay que afadirle un pigmento inerte que le da cuerpo a la

pintura y disminuye el poder de tincién.

Los pigmentos inertes son los materiales en polvo que quedan incoloros o
casi incoloros en las pinturas, que carecen de opacidad, también conocidos

como cargas o extendedores de los cuales se hablara mas adelante.



Los pigmentos cubren la superficie con una capa fina, otorgando mayor
durabilidad y resistencia a la pelicula. Afectan la viscosidad y fluidez de la

pintura, entre otros factores.

2.3.1.2. Caracteristicas

A continuacion se mencionan algunas caracteristicas de los pigmentos.

Algunas de estas son el color, la opacidad, la forma y tamafio entre otros.

o Forma y tamafio de las particulas
Afecta en la apariencia de la pintura, las particulas grandes dan acabado
mate; mientras que las particulas mas pequefas afectan la estabilidad,
puesto que entre mas pequefla mas lenta sera la velocidad de

sedimentacion.

o Humectacion y dispersion
Todas las particulas deben estar humectadas por el aglutinante; la

dispersion implica la ruptura de las particulas que estan aglomeradas.

. Color

Depende de la absorcion de la luz.

o Opacidad
Denota su capacidad de cubrir una superficie y depende del grosor y de

las propiedades Opticas del pigmento.

o Resistencia a la luz
Es su permanencia o resistencia a los cambios cuando se expone a la

luz sobre todo a la ultravioleta.



o Clasificacion de toxicidad
Clase A — No peligroso
Clase B — Relativamente inocuo
Clase C — Peligro téxico muy leve

Clase D — Peligro fisiolégico claro

2.3.1.3. Clasificacién

En la figura 3 se muestra esqueméticamente la clasificacion de los

pigmentos.
Figura 3. Clasificacion de pigmentos
Pigmentos ’
L1
Inorgéanicos Organicos
™
-
Mi | Naturales Sintéticos
ineraies Derivados de Derivados de los
A partir de vegetales o hidrocarburos
minerales como animales: indigo, como anilinas:
coalin, creta, yeso sepia, goma guta Azul ftalacianina,
I amarillo claro
| | |
] ] Artificiales o sintéticos
Nativos-Tierra Son fabricados.
Arcillas de silicatos de Producidos por reaccién quimica
aluminio tefiida con sobre metales.
hidréxido ferrico, ocre, Son los mas estables y sélidos
resina Blanco plomo, azul prusia,

amarillo de Nipoles

Fuente: artes tradicionales. Los pigmentos. p. 27.



Algunos tipos de pigmentos utilizados en las industrias se muestran en la

tabla I:

Tabla l. Ejemplos de pigmentos de acuerdo al color

Blancos | Oxido de titanio, 6xido de zinc, 6xido de calcio, tiza.

Negros | Negro de humo.

Amarillo | Amarillo de cromo, zinc, organicos, otros

Rojos Oxido de hierro, anaranjado de cromo

Azul Azul de Prusia, organicos, otros

Verdes | Sales de cromo, organicos, otros

Metalicos | Aluminio, cobre, bronce

Fuente: Facultad de Ingenieria Universidad de Buenos Aires. Pinturas-I.p. 4.

2.3.2. Pigmentos inertes, cargas o extendedores

Las cargas son los materiales minerales quimicamente inertes, no
higroscopicas y con indice de refraccibn muy bajo, es decir, de escaso poder

colorante al estar aglutinados con 6leos, pero no con ligantes acuosos.

“Las cargas y los pigmentos se diferencian por el indice de refraccion.
Este es para las cargas menores a 1,7 (segun la Norma EN 1SO 3262 y EN ISO
787-18) y por lo tanto su contribucion es al poder cubriente, especialmente al

poder cubriente en humedo y al color del material es marginal”.

Para poder definir la influencia técnica de la carga en los productos

acabados, es basico conocer su estructura morfologica, la granulometria y su

'SCHWEIGGER, Enrique. Manual de Pinturas y Recubrimientos Plasticos. p.30.
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absorcion de aceite. La suma de estos criterios define la compactacion de un

recubrimiento y con ello caracteristicas como:

. Viscosidad y fluidez del producto

. Formacion de grietas al secado

. Poder cubriente

. Acabado superficial mate, sedoso o brillante

. Porosidad y permeabilidad del agua y el gas carbénico
. Resistencia al brote en humedo

La tabla Il muestra las cargas naturales comunmente utilizadas:

Tabla Il. Cargas naturales mas usuales en pinturas
COMPOSICION FORMULA ; PESO DUREZA
CARGAS QUIMICA QUIMICA MORFOLOGIA  eqpeciFico MOHS
Creta Carbonato de CaCO3 Amorfa 2,7 1,5-2,5
calico
. Carbonato de
Calcita calico CaCOs3 Nodular 2,7 3,0
Carbonato de
Dolomita calcioy CaMg(COg) Nodular 2,7 3,5-4,0
magnesio
Cuarzo | Sflice 0 bioxido SiOs Nodular 2,65 7,0
de silicio
Silicato de 2Mg04SiO.Mg .
Talco magnesio (OH), Laminar 2,75 1,0-1,5
. Silicado . .
Caolin aluminio (Al,03)(Si02)12 Laminar 2,6 2,0-2,5
Silicato de Bastante
Mica aluminio, otasio . Muy laminar 2,85 2,0-2,5
; compleja
y magnesio
Barita Sulfato de barrio BaSO, Nodular 4,25 2,5-3,5

plasticos. p. 30.

11

Fuente: Enrique Schweigger. Manual de pinturas y recubrimientos




2.3.3. Aglutinantes, ligantes o resinas

“Los ligantes son polimeros en dispersion con alto peso molecular que
garantiza las fuerzas cohesivas y adherentes, requeridas para mantener la

calidad del pigmento en la capa de pintura seca”.?

La elaboraciéon de pinturas de interior usualmente utilizan acetato
polivinilico o copolimentos de polivinilacetato y acrilicos. Las dispersiones
clasicas para recubrimiento arquitecténico de mayor uso en el mercado, se

muestran en la tabla 4:

Figura 4. Las dispersiones en el mercado de pinturas segun

su composicién monomérica

Homopolimero vinilico con plastificante externo
Copolimeros vinilicos:

vinilacrilicos con nBA, 2EHA
terpolimeros con Cly E
viniletilénicos con E
vinil-VeoVa® con VeoVa®

Acrilicos puros y acrilicos estirenados en gran variacién

Fuente: Enrique Schweigger. Manual de pinturas y recubrimientos
plasticos. p. 56.

’SCHWEIGGER, Enrique. Manual de Pinturas y Recubrimientos Plasticos. p. 4.
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2.3.4. Aditivos
Los aditivos son tan indispensables en la formulacién de recubrimientos
como la sal y pimienta en las comidas. Para cumplir las multiples funciones se
utilizan los aditivos, destacando los mas importantes:

2.3.4.1. Espesantes

Es el punto de control reolégico de la produccién de pintura. El espesante

mas comun son los éteres de celulosa, poliacrilatos y algunos poliglicoles.
2.3.4.2. Dispersantes
Estos son usualmente polimeros anidnicos de bajo peso molecular que
ayudan a la dispersién del pigmento y el componente extendedor, siendo
frecuentemente utilizado el poliacrilato de sodio.

2.3.4.3. Formador de pelicula

Estos actuan como agente formador de pelicula, para permitir que las

particulas de la resina se fusionen para crear una pelicula lisa y continua.
2.3.4.4. Preservantes
Practicamente toda formulacion de pintura moderna contiene algun tipo de

preservante para prevenir el crecimiento bacteriano y que la pintura dure en

stock o no afecte en el secado de la capa de pintura.
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2.4. Materias primas

En el mercado se encuentran diversas materias primas que se pueden
utilizar para la elaboracion de pintura latex, en esta seccion se definen algunas

materias primas que pueden ser utilizadas.

2.4.1. Pigmento azul BGN

El pigmento azul BGN tiene una gran variedad de uso, siendo algunos:
tefiido en papel, tefiido de hilo en la industria textil y para hacer pinturas. Este
pigmento es clasificado como un pigmento inerte, sin embargo, es una
excepcion de los pigmentos inertes por su alto poder colorante del pigmento es

tan enorme en comparacion con el de los demas pigmentos.

Es un compuesto quimico organico sintético que se obtiene de la
precipitacion artificial, conocido con su nombre quimico ftalocianina de cobre, su
férmula molecular C3;H16CuNg y su estructura molecular se muestra en la figura

5, es un compuesto toxico e inflamable.

Figura 5. Estructura molecular del pigmento azul BGN

Fuente: Chemnet. 147-14-8 Pigment blue 15:3. p.1.

14



La intensidad del color depende del tamafio de las particulas que esta
entre 0,05 y 0,5 micras. La opacidad y la intensidad no se llevan bien, es decir
que se quiere mas opacidad el color tendra menos intensidad y viceversa.

En el apéndice se adjunta la hoja técnica, hoja de seguridad y la curva
espectral referidos a este pigmento, para tomarse una idea del color del

pigmento en tono general asi como tintado con blanco.

2.4.2. Carbonato de calcio

El carbonato de calcio es probablemente el extendedor mas antiguo y el
mas usado. Es manufacturado por una variedad de métodos que van desde la

molienda en seco de la caliza hasta la precipitacion quimica controlada.

El proceso de manufactura tiene una influencia definitiva en el tamafio y la
forma de las particulas, que en su turno afectaran las propiedades que imparten

estos materiales a las pinturas.

El carbonato de calcio es comunmente utilizado en la realizacién de
pintura para interiores y exteriores puesto que ayuda a la retencion del color y a

controlar el pH, tiene poca absorcion de agua.

No es conveniente utilizar este componente a granulometria muy fina
(<149 micrones o malla 100% véase figura 6, a este tamafio de particula el
producto es reactivo, reducir el asentamiento, a endurecer la pelicula, elimina el

abolsamiento y la flotacion.

*Perry Robert. Manual del Ingeniero Quimico. Tomo 7, 7-4 p.
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Es aconsejable utilizar este componente a granulometria, entre fina o
granular, puesto que ofrecen menos riesgos de abrasibidad y cohesion, tendera
a un mayor poder cubriente dandole mejor cuerpo y calidad en la brochabilidad

a la pintura.

2.4.3. Zinc omadine

La piritiona de zinc es un complejo de coordinacion de zinc. Este sélido

incoloro se utiliza como un antifungico y antibacteriano agente.

Debido a su baja solubilidad en agua (8 ppm a pH neutro), piritiona de zinc
es adecuado para uso al aire libre en pinturasy otros productos que
proporcionan proteccion contrael mohoy algas. Es un eficaz alguicida,
guimicamente incompatible con las pinturas de recurrir a agentes de curado de

metal de carboxilato.

16


http://en.wikipedia.org/wiki/Coordination_compound
http://en.wikipedia.org/wiki/Zinc
http://en.wikipedia.org/wiki/Solubility
http://en.wikipedia.org/wiki/Water
http://en.wikipedia.org/wiki/Paint
http://en.wikipedia.org/wiki/Mildew
http://en.wikipedia.org/wiki/Algae
http://en.wikipedia.org/wiki/Algaecide

Figura 6. Sistema de clasificacion para sdélidos a granel

Caracteristicas del material Clase
Tamafio Muy fino— < 149 um (malla 100) A
Fino— 149 pm a 3.18 mm (malla 100 a 1/8 in) B
Granular- 3.18 a 12.7 mm(1/8 a %z in) C
Aterronado — con terrones > 12.7 mm (1/2 in) D

Irregular — conteniendo material fibroso,
pegajoso u otro por el estilo

T

Fluidez De flujo muy libre — &ngulo de reposo hasta de
30°
De flujo libre — angulo de reposo de 30 a 45°
Lento — angulo de reposo de 45° o0 mas

WN P

Abrasividad No abrasivo 6
Moderadamente abrasivo 7
Muy abrasivo 8

Caracteristicas  Contaminable, que afecta el uso o las
especiales posibilidades de venta

Higroscopico

Muy corrosivo

Zr— X

Ligeramente corrosivo P
Desprende polvos o humos peligrosos para la
vida

Contiene polvos explosivos

n

Degradable, que afecta el uso o las
posibilidades de venta

Muy ligero y esponjoso

Entrelazado o en capas, y resistente a la
excavacion

Se airea y se hace fluido
Se apelmaza a presion

N< X =4

Fuente: Perry Robert. Manual del Ingeniero Quimico. p. 7-4.

Cuando se utilizan en pinturas de latex con agua que contiene alta
cantidad de hierro , un agente secuestrante que preferentemente se unen a los
iones de hierro que se necesita. Su descomposicion por luz ultravioleta es lenta,

proporcionando afios de proteccién, incluso contra la luz directa del sol.
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2.4.4. Agua

El agua tiene la identidad de agente dispersante y disolvente de la pintura

latex, de bajo costo en comparacion de otros agentes.

2.4.5. Mowilith

Es un ligante para pinturas exteriores e interiores con excelente

resistencia al agua, estucos y recubrimientos para techos.

2.4.6. CMC 2000

Son éteres de celulosa de caracter no i6nico con una importante
resistencia enzimatica. Mejoran notablemente la consistencia, estabilidad y la

retencion de agua de los productos base agua.

Son productos de baja formacion de espuma, una aceptacion de color muy
elevada y una excelente estabilidad al ser almacenados a altas temperaturas.
Estos productos se caracterizan por brindar en las pinturas, alta viscosidad al

ser almacenadas y baja viscosidad al ser aplicada.
2.5. Pruebas para pinturas

Las pruebas de los revestimientos protectores (pintura), generalmente cae
en tres categorias: las pruebas de las materias primas, pruebas de producto
terminado (caracterizacion de materiales), y el rendimiento de prueba utilizando

el tipo de simulacion de desgaste acelerado y otros métodos de evaluacion.

El propdsito de las pruebas dela pintura es doble:
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o Ayudar a asegurar los requisitos minimos para ingredientes y
caracterizacion de materiales (por ejemplo, tipo genérico, solidos en
volumen, porcentaje de zinc en la pintura seca), dandose a conocer por

la manufacturacion de la pintura.

o Para ayudar a asegurar que el producto formulado proporcionara

satisfactorio desempefio en el medio ambiente.

2.5.1. Métodos y técnicas de muestreo

El muestreo y las pruebas son de vital importancia para garantizar la
recepcion de los materiales especificados. Los certificados de cumplimiento de
materias primas de los proveedores, suelen proporcionar pruebas suficientes de

la calidad de las materias primas.

Para la aprobacion de los productos terminados es necesario realizar un
analisis de calidad para determinar si las materias primas que se utilizan son
certificadas y de calidad, analizando asi también las propiedades fisicas de la

pintura terminada.

2.5.2. Procedimientos de pruebas para la pintura

La gran variedad de pruebas para productos acabados de pintura en
general, se dividen en dos categorias: las pruebas de caracterizacion de
materiales y pruebas de rendimiento. Los procedimientos de las pruebas de
caracterizacion estan estandarizados por la Norma ASTM y NTC para la

viscosidad (véase anexo 1).
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Entre las pruebas de caracterizacion entra la medicion del color para los

cual se utilizan modelo tal como el Modelo CIE L*a*b D50.

2.5.2.1. Procedimientos de pruebas de

caracterizacion

Esta seccion definirh 4 pruebas de caracterizacion normadas por las
Normas ASTM y NTC, para el analisis quimico en la pintura latex para interiores

con acabado mate.

25.2.1.1. Contenido de no volatiles

Esta prueba normalmente se lleva a cabo segun la Norma ASTM D2369 y
es una determinacién del porcentaje en peso de sélidos en la pintura. La
técnica es sencilla y directa, implica un peso de pequefias muestras de pintura
himeda, tanto antes y después de calentar en un horno mantenido a 110

grados centigrados (230 grados Fahrenheit).

“‘El peso de solidos puede afectar los costos de recubrimiento y
rendimiento, ya que afectan directamente alas propiedades de aplicacion.
Caidos, cascara de naranja, y el grosor insuficiente de la capa seca puede tener

consecuencia, si el peso de sélidos es insuficiente™.

Ademas, el peso solido esta directamente relacionado con el contenido de
compuestos organicos volatiles de la pintura. El nivel de COV se determina

multiplicando el peso volatil por la densidad de la capa. En la tabla Ill se

*US Army Corps of Engineers. Engineering and Design - Painting: New Construction and
Maintenance. EM 1110-2-3400, Abril 1995. [Ref. 16 Noviembre 2011]. Disponible en Web:
<http://140.194.76.129/publications/eng-manuals/em1110-2-3400/toc.htm> Pag.3-5
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muestra el limite maximo de COV impuesto por la Secretaria del Medio

Ambiente y Recursos Naturales.

Tabla lll. Contenido méaximo permisible de COV
TIPO DE PINTURA PARA USO DOMESTICO CONTENIDO MAXIMO
DE SECADO AL AIRE BASE DISOLVENTE: PERMISIBLE DE COVs
(g/1¥)

Esmalte Arguitectonico 450

Esmalte Doméstico 450

Esmalte Alguidalico 450

Pintura de Aceite 450

Fuente: Secretaria del Medio Ambiente y Recursos Naturales. Norma

Oficial Mexicana.p. 5.

25.2.1.2. Densidad

Comunmente conocido como peso por galén, esta prueba normalmente se
realiza de acurdo con la Norma ASTM D1475. El peso de la pintura
fresca necesaria para llenar sélo una taza de peso por

galdn especial determina la densidad de la pintura en libras por galon.

2.5.2.1.3. Viscosidad

El método que describe la Norma ASTM D562 es utlizando un
viscosimetro de tipo Stormer, la norma detalla dos procedimientos, uno con
temporizador estroboscopico y otro sin este accesorio, sin embargo existen
normas que se han actualizado y estandarizado procedimientos con aparatos

modernos.
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Siendo una de ellas, la Norma Técnica de Colombia NTC 559 (segunda
actualizacion) es una norma que determina la viscosidad en unidades Krebs
para pinturas mediante el viscosimetro de Stormer, planteando dos métodos:
método A que se fundamenta en la Norma ASTM D562 y E1; método B
Viscosimetro digital tipo Stormer, siendo un método de mayor uso en la

actualidad.

2.5.2.1.4. Tiempo de secado

La Norma ASTM D1640 describe ocho métodos para determinar el tiempo
de secado, entre ellos: secados al tacto, libre de polvo, seco y duro, seco a
través de (mango),de seco a cubrir e imprimir gratis. De los ocho

métodos, seco al tacto y seco y duro son los dos mas comunmente utilizados.

2.5.2.15. Color

Disefiado para aproximarse a la vision humana, la teoria del color LAB se
construye sobre el sistema de color de Munsell, el espacio de color Hunter de
1948, y el espacio de color CIE de 1976. Las aplicaciones de software de hoy
en dia usan CIELAB o CIELAB D50.

En la figura 7 se muestra un modelo tridimensional, dénde: la L significa la
luminosidad del color, con el O para generar negro y 100 para generar un blanco
difuso. La "a" es el rojo frente al verde, mientras la "b" es el amarillo frente al
azul, respectivamente con valores que van del -120 al +120. En a los valores
negativos representan el verde y los positivos el rojo; en b los valores negativos

representan el azul y los positivos el amarillo.
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Figura 7. Representacion de luminosidad, matiz y saturacién

Fuente: colorotate. Modelos del color. p. 1.

Las proporciones de Lab se obtienen de los valores de tres estimulos de
acuerdo con las siguientes transformaciones:

1
2

L'=116 M 16
- v

. X 2 Y 2
a =500 X_n -Y—n
b =200 Yz 2z

B Y.  Z,

Donde Xn, Yn y Zn son los respectivos valores de X, Y y Z con el

iluminante que se haya usado para obtener valores X, Y y Z de la muestra; y los

coeficientes de Xi Yi y zE son todos superiores a 0,008856 (cuando alguno de

ellos es menor a esa cifra, se usa un conjunto de ecuaciones levemente

distinto).
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2.5.2.2. Procedimientos de pruebas de rendimiento

Las propiedades de los productos acabados se definen fundamentalmente
por las caracteristicas de cada uno de los componentes y por la relacion

cuantitativa entre ellos.

2.5.2.2.1. Contenido de pigmento en

volumen en pinturas

Para definir la relacion cuantitativa entre los componentes no es suficiente
dar la relaciébn en peso porque no refleja la relacion real volumétrica. Para
indicar la relacion volumétrica llamada CVP se divide el peso de cada
componente por su peso especifico o la densidad y se ponen los volimenes en

relacion entre si.

Formula matematica para el CVP

Suma de los volumenes de las cargas y pigmentos _

%CVP=
%C Volumen polimero+volumen carga y pigmento

00

Donde:

Suma de los volumenes de cargas y pigmentos: es la suma del volumen
del pigmento (equivalente a su peso divido entre su densidad o peso especifico)
mas la suma del volumen de las cargas (que equivale al peso de cada una de
las cargas dividido por su peso especifico o su densidad, que en muchas

cargas esta alrededor de 2,7 gramos por mililitro).
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Volumen del polimero mas el volumen de cargas y pigmentos: equivale al
volumen del material seco, que consiste en la suma del volumen del polimero y
la suma del volumen de los componentes solidos sin considerar el volumen del

aire que podria estar incluido.

El volumen del polimero: se calcula dividiendo el peso del polimero seco

entre aproximadamente el peso especifico de muchos ligantes o resinas.

El valor CVP se conoce internacionalmente y es un valor en porcentaje:

. Un CVP de 0 por ciento seria una materia que consiste solamente en
polimero.
. Cuanto menos polimero en la pintura, el CVP en porcentaje es méas alto

en relacién a la suma de pigmentos y cargas.

. Un CVP de 100 por ciento seria un material consistente Unicamente en

pigmentos y cargas.

Segun el cvp de los productos se definen en la figura 8:
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Figura 8. Rangos de CVP para recubrimientos

cvpen% productos y aplicaciones

0--2 Lasures para madera y barnices para mamposteria
17-20 Esmaites acrilicos de alto brillo

30-40 Recubrimientos elasticos y pinturas de fachada con coloracio
intensa

40-60 Diversas pinturas de fachada y pinturas satinadas
60-85 Pinturas de interior

=

Fuente: Enrique Schweigger. Manual de pinturas y recubrimientos
plasticos. p. 60.

Para apreciar debidamente las propiedades de un recubrimiento es
importante diferenciar los dos lados que se presentan en la escala de CVP
(véase figura 9).

. Valores bajos del CVP. Significan que existe una fase coherente de
polimero en la que estan incluidos y sumergidos totalmente las cargas y
los pigmentos. En este caso se habla de un CVP por debajo CVPC.
Esta situacion es imprescindible para pinturas o esmaltes, ya que poseen

una alta cohesion y son impermeables.

. Valores altos de CVP. Es decir, un CVP por encima de CVPC significa
gue la cantidad de ligante polimérico no alcanza para formar una fase
coherente de la pintura, ni con el sistema incluyendo espacio para las
cabidas de aire. En este caso las cargas y los pigmentos estan
adheridos entre si por el polimero.
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Figura 9. Posibles situaciones del PVC con respecto al
CPVC

PVC >CPVC CPVC PVC < CPVC

Fuente: Ing. Jordi Calvo Carbonell. Formulacion de pinturas liquidas: una

tarea similar en todos los casos. p. 11.

2.5.2.2.2. Valor de CVP Critico de pinturas

En el punto CVPC se encuentran los pigmentos y las cargas
perfectamente compactadas e impregnadas y cubiertas con polimeros sin
exceso alguno. Definir para cada sistema el CVPC es importante porque fuera
de ese limite cambian abruptamente muchas propiedades importantes de las

pinturas.
° Influencia de los pigmentos
El tipo de pigmento y en muchos casos aquéllos de la misma naturaleza

quimica que fueron elaborados con tratamientos de superficies diferentes,

presentan una fuerte influencia sobre la CPVC.
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La relacién pigmento/carga no debe ser inferior a 10/90° sin superar
30/70°, con base en las pruebas realizadas. La influencia del tipo de pigmento,
el tratamiento superficial y el tamafio medio de las particulas del mismo, para un
tipo de carga determinado, pueden influir hasta en 10 puntos sobre el valor
critico de la PVC.

o Influencia de las cargas

La formulacion de pinturas tipo emulsion incluye generalmente mezclas de
cargas, las cuales deben ser optimizadas desde un punto de vista técnico y

econdmico.

Las cargas de tipo nodular (carbonatos de calcio natural y precipitado,
dolomita, etc.), tienen una fuerte influencia sobre la posicion de la CVPC; la
disminucidén del tamafio de particula (incremento del area especifica y en
consecuencia del indice de absorcidn de aceite) conduce a un descenso de la
CVPC. Este puede variar hasta 15 por ciento o mas segun el tipo y la

naturaleza quimica de la carga.

Las cargas de particulas extremadamente finas conducen a valores
criticos de la CVP muy reducidos; en la practica no se emplean solas ni en gran
cantidad debido a su tendencia a la formacion de grietas y porosidad

demasiado elevada.

*Universidad Tecnolégica Nacional- Facultad Regional la Plata. Departamento de Ingenieria
Quimica. Formulacién y Preparacion de una Pintura Latex.
<http://www.frlp.utn.edu.ar/materias/corrosion/latex.pdf> p. 4.

®Universidad Tecnolégica Internacional. Dr. Carlos Gitdice. Seccién B. Relacién
Pigmento/Material Formador de Pelicula. <http://www.edutecne.utn.edu.ar/tecn_pinturas/B-
TecPin_VI_VIl.pdf> p. 266.
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3.

Determinacion de la posicién del CVPC

Las pinturas para fachadas usuales en el comercio se formulan con
valores de la CVP muy variados; muchos de ellos superan el valor critico y en
consecuencia aumenta sensiblemente el riesgo de formacion de grietas.
Resulta entonces de fuerte interés la evaluacion en laboratorio del citado valor

critico.

La posicion del CVPC se puede determinar a través de diferentes
propiedades de la pelicula seca tales como densidad, adhesion, porosidad,
ampollamiento, resistencia a la abrasién himeda, brillo, poder cubriente, etc. En
general los registros de la propiedad estudiada se grafican en funcion de los

valores de la CVP.

“La determinacion experimental de la CVPC en algunos casos, se lleva a
cabo ajustando las curvas a un polinomio de la forma: y=A+Bx+Cx?+Dx>
mediante un método de regresion y calculando la raiz de la derivada de
segundo orden (punto de inflexion); en otros casos, se trazan tangentes a las
curvas, en las adyacencias de la CPVC, resultando la interseccion de las

mismas el valor critico estimado segun la propiedad considerada.””

’US Army Corps of Engineers. Engineering and Design - Painting: New Construction and
Maintenance. EM  1110-2-3400. [Ref. abrii de 1995]. Disponible en Web:
<http://140.194.76.129/publications/eng-manuals/em1110-2-3400/toc.htm>. [Consulta: 16 de

noviembre 2011].
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Las variables a utlizar en el presente trabajo de investigacion, se
presentan en las tablas IV y V, donde se especifican las variables de control y el

andlisis de cada una.
3.1.1. Variables de control
Las variables de control se presentan en la tabla IV, donde se detallan
las dimensiones, el factor potencial de disefio y los factores perturbadores para

cada variable.

Tabla IV. Definicién operacional de las variables control parala

elaboracion de pintura latex

Factor potencial
Factores perturbadores

. Dimen de disefio
No. Variable ) i
sional Cons- | Varia- | Controla No
tantes bles bles Controlables

Formulaciéon Pintura

Contenido de
1 ) %m/m X X
pigmento azul BGN

Contenido de calcio

2 %m/m X X
carbonato

3 Contenido de resina %m/m X X

4 Contenido de Aditivos | %m/m X X

31



Continuacion de la tabla V.

Parametros de Caracterizacion

5 Densidad Ib/gal X X
6 Viscosidad KU X X
7 Tiempo de secado Min X X
Contenido de no
8 ] % X X
volatiles
9 Diferencia color X X

Parametros de Rendimiento

9 %CVP % viv X X

10 %CVPC % viv X X

Fuente: elaboracion propia.

3.1.2. Andlisis de variables

En la tabla V se presenta un andlisis de las variables a utilizar en el
presente trabajo de investigacion, definiendo si son dependientes,

independiente, monitoreables o no.

Tabla V. Definicion operacional de las variables
] Dimen | Depen | Indepen- Moni- No
No. Variable ) ] . ]
sional | diente diente toreable | Monitoreable

Formulacion Pintura

Contenido de
1 _ %m/m X X
pigmento azul BGN
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Continuacion de la tabla V.

Contenido de

2 calcio %m/m X X
carbonato
Contenido de
3 ] %m/m X X
resina
Contenido de
4 - %m/m X X
Aditivos
Parametros de Caracterizacion
5 Densidad Ib/gal X X
6 Viscosidad KU X X
Tiempo de ]
7 Min X X
secado
Contenido de
8 » % X X
no volatiles
Diferencia
9 - X X
Color
Parametros de Rendimiento
9 %CVP % viv X X
10 %CVPC % viv X X

Fuente: elaboracion propia.

3.1.3. Variables respuesta

Las variables respuesta que se tienen como objetivo a determinar se

presentan a continuacion:

. Los porcentajes en masa de cada componente: pigmento, carbonato de

calcio, resina y aditivos.
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. Pardmetros de caracterizacion: densidad, viscosidad, tiempo de secado,

contenido de no volatiles y diferencia de color (dE¥*).

. Pardmetros de rendimiento: porcentaje de CVP y CVPC

3.2. Delimitacion del campo de estudio

A continuacion se presenta la delimitacion del campo de estudio donde se

detalla el &rea de investigacion, el proceso, la ubicacion entre otros detalles.

. Area de investigacion: Quimica

. Proceso: evaluacion de la férmula de pintura para interiores acabado

mate con pigmento textil Azul BGN.

. Ubicacion: el experimento se llevara a cabo en las instalaciones de la
Empresa Tintas y Textiles del Occidente. Es en el mismo lugar donde se
proporcionaran las materias primas para el experimento y se realizaran

los analisis de las muestras.

. La agitacion de las muestras de pinturas se realizara en el local 278

Pinturas Paleta, del Centro Comercial Metrocentro, Villa Nueva.

. Las pruebas de color se realizaran en el Laboratorio de Calidad Siegwerk

Centroamérica, S.A.

. Clima: 23-25 grados centigrados en la habitacion de prueba.
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3.3. Recursos humanos disponibles

Los recursos humanos que aportaron tiempo y colaboracion a éste trabajo

de graduacion, se listan a continuacion.

. Investigadora: Krysta Maria Salazar Talé

. Asesor del proyecto: Ingeniero Quimico Victor Manuel Monzén Valdez,

Docente de la Escuela de Ingenieria Quimica.

. Co-Asesor del proyecto: Lic. Jesus Alberto Salazar Gémez. Gerente

General de la Empresa Tintas y Textiles del Occidente.
3.4. Recursos materiales disponibles
En el presente trabajo se hizo uso de las siguientes materias primas,
reactivos, cristaleria y equipo; todo con el objeto de llegar a los logros
esperados por esta investigacion, los cuales a continuacion se detallan:
3.4.1. Materias primas
El siguiente listado presenta algunas materias primas que fueron utilizadas

para la elaboracion de la pintura latex con acabado mate con componente
innovador pigmento azul BGN:

. Pigmento azul BGN
. Calcio carbonato

. Mowilith VP 6170

. Zinc omadine
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. Carboximetil celulosa CMC 2000
. Agua

3.4.2. Cristaleria

En el siguiente listado, se presentan algunos ejemplos de la cristaleria que
se utiliz6 para la elaboracibn de la pintura latex con acabado mate con

componente innovador pigmento azul BGN:

. 4 beackers 1000 mL
. 4 beackers 50 mL

. 1 picnémetro de 10 mL
. 2 varillas de agitaciéon
3.4.3. Equipo y materiales

En el siguiente listado se presenta a detalle el equipo y los materiales que
se utilizd6 para la elaboracibn de la pintura latex con acabado mate con

componente innovador azul BGN:

. Hojas de Seguridad (véase apéndice 2).

. Viscosimetro Brookfield o Stormer, velocidad de agitaciéon: 200 + 0,5
revoluciones por minuto, voltaje: 220 voltios, frecuencia: 50 Hertz,
maxima capacidad 141,0 unidades Krebs, lectura minima 40,2 unidades
Krebs, hecha en China.

. Balanza electrénica marca MyWeigh 1601, voltaje: 100 - 240 voltios,
frecuencia: 50/60 Hertz, maxima capacidad 600 gramos, lectura minima
0,01 gramos, hecha en China.
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. Horno de tiro forzado 2 bandejas Accubake Plus, maxima temperatura

255 grados centigrados, lectura minimal80 grados centigrados, hecha en

China.
. Mezcladora vibratoria para pinturas (200 vibraciones por minuto).
. Espectrofotometro marca Gretag Macbeth 24,5 centimetros de longitud,

8,3 centimetros de profundidad y 8 de alto.

. Crondmetro.

. Brochas.

. Una pared de block limpia.

. 10 platos de aluminio de 58 milimetros de diametro por 18 milimetros de
alto.

. 1 Hoja o paleta de vidrio.

3.5. Técnica

La investigacion sera desarrollada utilizando técnicas cuantitativas debido
a la naturaleza del fenébmeno de interés, dado a que los parametros que lo
caracterizan son medibles de acuerdo con las Normas ASTM y NTC vy el
modelo CIELab. Cualquier pardametro cualitativo adicional servira como
referencia a la construccion de una interpretacibn y sus respectivas

conclusiones.

En la figura 10 se desarrolla el disefio general de la técnica cuantitativa y
del trabajo de investigacion.
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Figura 10. Disefio general de la técnica cuantitativa y

trabajo de investigacion

Inicio
Elaboracion de
documento guia

Desarrollo del
Disefio
Experimental

Ejecucion del
Disefio
Experimental

Induccién al tema

Evaluacion de los
resultados

Formulacion de la
pintura variando
cantidad de pigmento
y resina

Medicion de los

pardmetros de

Rechazo Realizacion de caracterizacion

cambios y
modificaciones
Medicién de los
Aceptacion parédmetros de
rendimiento

Hipdtesis
rechazada

Evaluacion
Final

@

Andlisis estadistico de
los datos obtenidos

Hipdtesis
comprobada

Fuente: elaboracion propia.

3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion
En los siguientes incisos se describe a detalle, la informacion que fue

procesada para la realizacion de la parte experimental del trabajo de

investigacion.
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3.6.1. NUmero de muestras

Debido a que los resultados deben ser precisos, se tratara de disminuir los
posibles errores utilizando un namero de corridas adecuada. Para conseguir lo
anterior se utilizard una probabilidad de éxito del 95 por ciento, lo que
conjuntamente la probabilidad de fracaso serd de un 5 por cierto con el 95 por

cierto de confianza.

Z4 ,pq
ez

N=

Donde:

Z Confiabilidad
Probabilidad de éxito
Probabilidad de fracaso

Error estimado

Z ® O ©

NUmero de corridas

Para la realizacion de la investigacion se procedera a utilizar un error
estimado del 0,15, con lo cual utilizando la ecuacion anterior se obtiene la

cantidad de corridas a utilizar:

1,96 2*0,95*0,05
N= > =8,110=8
0,15

Con el dato obtenido anteriormente se define que la cantidad de corridas a

realizar sera de 8.

Se preparardn 8 formulaciones diferentes, de cada una se tomaran 3
muestras para realizar las pruebas pertinentes para la evaluacion del pigmento

textil en la pintura.
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3.6.2. Formulacion de pintura para interiores con pigmento
textil azul BGN

Se plantean los porcentajes en volumen de cada componente para la
formulacién teniendo en cuenta que no debe superarse el 20 por ciento de
pigmento textil, el agua, el carbonato de calcio, el pigmento y los aditivos se
disuelven para llegar al 100 por ciento de la mezcla y el contenido de ligante

tendra que estar a por lo menos 0,1 por ciento.

Tabla VI. Formulacion base para pintura de interiores
Pigmento 2,0
Resina 50
Agua 51,0
Otros 2,0

Fuente: datos experimentales.

La formulacién mostrada en la tabla VI de la cual se partira para fabricar 1

litro de pintura, segun pruebas preliminares.
3.6.3. Medicién de los parametros de caracterizacion
Los procedimientos para la realizacion de las pruebas en las pinturas

(formuladas con ambos pigmentos) estan fundamentados en las Normas ASTM

y en la Norma NTC, la medicion de la diferencia de color se realizard mediante
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el Modelo CIELab D50, para los fines requeridos, los parametros a evaluar

seran los siguientes:

. Densidad de la pintura (ASTM D-1475)

. Viscosidad (NTC 559)

. Tiempo de secado (ASTM D-1640/Método Secado al tacto)
. Contenido de volatiles (ASTM D-2369)

. Color (Modelo CIELab D50)

3.6.4. Determinacion de los pardmetros de rendimiento

Los parametros de rendimiento a medir seran: el contenido de pigmento

en volumen y el contenido de pigmento en volumen critico.

3.6.5. Comparacion entre los parametros de caracterizacion
de la pintura formulada con pigmento azul BGN vy

pintura patron

Para la realizacion de esta etapa, se mediran los mismos parametros

descritos en la seccion 3.6.3, a la pintura patron.
3.6.6. Disefio del control de error
Segun el ndmero de corridas que se establecié anteriormente, se
realizaran 8 formulaciones donde en cada una se tomaran 3 muestras para

realizar las pruebas de caracterizacion y rendimiento. Dando opcién analisis

estadistico de varianza de un solo factor (ANOVA).

41



3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

En las siguientes secciones se presentan diagramas de donde se partio
para la medicion de los parametros de caracterizacion en la pintura latex para

interiores.
3.7.1. Formulacion de pintura con pigmento textil azul BGN
El procedimiento para llevar a cabo las pruebas, serd mediante la
realizacion de 8 formulaciones y se reproducirdn 3 veces para obtener una
mejor confianza en el experimento. Las proporciones a utilizar variaran segun la

relacion pigmento/carga de 1/15 a 1/8 (véase tabla VII).

Tabla ViII. Formulacion de cada muestra de pintura con

pigmento textil azul BGN

0,400

0,400

0,400 | 0,400

0,016 | 0,018 | 0,020 | 0,022 | 0,024 | 0,026 | 0,028 | 0,030

0,010 | 0,030 | 0,050 | 0,070 | 0,090 | 0,110 | 0,130 | 0,150

0,554 | 0,532 | 0,510 | 0,488 | 0,466 | 0,444 | 0,422 | 0,400

o m - 2 mZ 0 T Z 0 0O

0,020 | 0,020 | 0,020 | 0,020 | 0,020 | 0,020 | 0,020 | 0,020

Fuente: datos experimentales.
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3.7.2. Medicién de los parametros de caracterizacion
A continuacion se presentan diagramas de bloques donde se indica el
procedimiento que se siguid para la medicion de los parametros de
caracterizacion.
3.7.2.1. Densidad (libras por galon)
El procedimiento a llevar a cabo se describe en la Norma ASTM D1475
seccibn 7 y 8. Seguidamente se presenta un diagrama de flujo con el

procedimiento véase figura 11.

Célculo de la densidad en gramos por mililitros:

W-w
O™y
Donde:
W Peso del picnémetro lleno de pintura en gramos
w Peso del picnometro en gramos
\% Volumen del picnémetro en mililitros

Para el calculo de la densidad en libras por galon:

D=8.3454 W
e vV
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Figura 11. Diagrama de flujo medicién de la densidad

Inicio

Limpiar, secar y
tarar el picnémetro

v

Calibrar el Peso picnémetro
picnémetro
utilizando agua Peso picnémetro
destilada lleno de agua

v

Limpiar, secar y
tarar el picnédmetro

Llenar el
—————»{ picndmetro con la
muestra de pintura

Anotar los Medir el peso del
datos picnémetro lleno <
de pintura
No
Fin Es la corrida

3?

Fuente: Annual Book of ASTM STANDARDS, seccidn 6: Paint, Related Coating and
Aromatics. Norma ASTM D1475. 179-181 p.(con Aportacion del Estudiante).
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3.7.2.2. Viscosidad (KU)

El procedimiento a llevar a cabo se describe en la Norma NTC 559
seccion 16 y 17 y la figura 12. Se presenta un diagrama de flujo con el
procedimiento, éste se repetira 3 veces para cada formulacion.

Figura 12. Diagrama de flujo medicion de la viscosidad

con viscosimetro digital tipo Stormer

Inicio

Calibracién del

viscosimetro

Verter la pintura

Stormer con
aceite estandar

Encender el interruptor y
seleccionar el
visualizador KU o gramos

en el recipiente de

Dejar que se
»  estabilice la

A

¥

Se sumergen las

500 mL temperatura
Colocar el . .
recipiente en la Agitar vigorosamente
««— evitando que queden
base del . -
. : burbujas de aire atrapadas
viscosimetro

Presionar HOLD

paletas en la pintura y
se esperan 5s

» para mantener la
lectura

4

Anotar los
datos

Llevar la palanca hacia

A

Limpiar el equipo

Fin

Colombiana, NTC 559 (Segunda Actualizacion). 9-11p. (con Aportacion

del Estudiante).

arriba para levantar las
paletas
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3.7.2.3. Tiempo de secado

El procedimiento a llevar a cabo se describe en la Norma ASTM D1640
seccion 7.2 y en la figura 13. Se presenta un diagrama de flujo con el

procedimiento, éste se repetira 3 veces para cada formulacion.

Figura 13. Diagrama de flujo medicion del tiempo

de secado, método secado al tacto

Inicio

4
Aplicar una capa
de pintura de agua
con grosor de

25+2um
Cu_ando _Ia plntu_ra tenga Encender el
consistencia pegajosa, tocar [« .
R cronémetro
con el dedo limpio

Colar el dedo
sobre una hoja de
vidrio limpio y
claro

| punto de pintura
esta entre 1/8 a 3/16 in
de_seccion transversa

Anotar los
datos

Dejar transcurrir
mas tiempo hasta
que cumpla con la

condicion

Anotar los
datos

Fuente: Annual Book of ASTM STANDARDS, seccion 6: Paint, Related Coating and
Aromatics. Norma ASTM 1640. 223-226 p.(con Aportacion del Estudiante).
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3.7.2.4. Contenido de volétiles

El procedimiento a llevar a cabo se describe en la Norma ASTM 2369
seccion 7 y en la figura 14. Se presenta un diagrama de flujo con el

procedimiento, este se repetira 3 veces para cada formulacion.

Figura 14. Diagrama de flujo medicion de contenido de volétiles

Inicio

4

Tarar el plato de
papel de aluminio

.

Agregar 0.5g de | Agregar 3 mL
pintura, gota a gota | de agua
A
D'Sp’?ﬁtrjg la Calentar el plato
completamente en »| de aluminio por 60
el solvente min a 110°C

}

Retirar el plato del
horno y dejarlo en
un desecador

Anotar datos
de peso

A

Fin

Fuente: Annual Book of ASTM STANDARDS, seccion 6: Paint, Related Coating and
Aromatics. Norma ASTM 2369. 326-328(con Aportacion del Estudiante).

a7



Calculo del porcentaje de materia volatil, V, en la pintura:

Wa-W,
V,%=100- —2—" *100

S
Donde:
W3 Peso del plato de aluminio
W, Peso del plato y los demas materiales
S Peso de la pintura

El porcentaje de materiales no volatiles, N, en la pintura se determina:
NVOC,%=100-V

Los resultados de los procedimientos y calculos descritos en las secciones
3.7.2.1 a 3.7.2.4, se presentaran en la tabla VIII.

3.7.2.5. Diferencia de color

El procedimiento a realizar se realizara segun la referencia que da el
modelo CIELab D50, el cual se describe en la figura 15.
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Tabla VIII. Parametros de caracterizacién de cada muestra de pintura

Densidad Viscosidad ©7PC € | No volatil
Muestra (Ib/gal) (KU) secado (%)
horas
P11 Vi1 t11 M1
P12 V12 t12 mi2
P13 Vi3 t13 Mi3
P21 V21 to1 M2
P22 V22 too Mo
P23 V23 t23 M23
P31 V31 t31 M3y
P32 V32 ts2 M32
P33 V33 t33 M33
Pa1 Va1 tan Mg
P42 Va2 ta2 Ma2
P43 Va3 tas Mas3
Ps1 V51 ts1 Ms31
Ps2 Vs2 ts2 Ms2
Ps3 Vs3 ts3 Ms3
Pe1 Ve1 t61 Me1
P62 V62 t62 Me2
P63 V63 {63 Me3
P71 V71 t71 M71
P72 V72 t72 mz2
P73 V73 t73 mz3
Ps1 Va1 tg1 Mgy
Ps2 Vg2 ts2 Mgy
Ps3 Vg3 ts3 Mg3

Fuente: datos experimentales.
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Figura 15. Diagrama de flujo medicién de las coordenadas a*, b*y L*

Inicio

Aplicar una
muestra de pintura

—»
sobre el papel
blanco
Colocar en el
espectrofoto
metro Colocar en el Leer los valores de
espectrofoto » las coordenadas a,
metro byL
Leer los valores de T
4

No

4

Anotar los A
datos

Esla
muestra 8?

las coorgenaidas a*, Aplicar una A
b*yL muestra de pintura Anotar los
patron sobre el datos
papel blanco
A
F

in

Si

Fuente: modelo CIELab D50, Evaluacion de tres absorbentes para la reduccion del porcentaje
de solido totales en la recuperacion de la mezcla de acetato de etilo/alcohol etilico.(Con

Aportacion del Estudiante).

El célculo de la diferencia de color se realizard mediante las siguientes

ecuaciones:

Diferencia de luminosidad:

dL=L"-L
Donde:
dL Diferencia de luminosidad
L* Valor de la muestra medido por el espectrofotometro
L Valor de referencia medido por el espectrofotbmetro
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Diferencia de a”:

da=a'-a
Donde:
da Diferencia de a
a* Valor de la muestra medido por el espectrofotometro
a Valor de referencia medido por el espectrofotbmetro
Diferencia de b’;
db=b-b
Donde:
db Diferencia de b
b* Valor de la muestra medido por el espectrofotometro
b Valor de referencia medido por el espectrofotémetro

Diferencia de color:

dE'= dL%+da’+db?

Donde:
dE* Diferencia de color
dL Diferencia de luminosidad
da Diferencia de a

db Diferencia de b

En la tabla I1X se recopilan los datos para la medicién del color:
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Tabla IX. Parametros de caracterizacién medicion del color de cada

muestra de pintura

Muestra L* a* b* |
1 L*, a*; b*;
2 L*, a*s b*g
3 L*; a*s b*g
4 L*,4 a*, b*4
5 L*s5 a*s b*s
6 L*g a*s b*e
7 L*; a*; b*7
8 L*g a*s b*g
Patron L A B

Fuente: datos experimentales.

3.7.2.6. Medicién de los parametros de rendimiento

Los parametros de rendimiento a medir seran: el contenido de pigmento
en volumen y el CVP critico. El valor del CVP se obtendra mediante la siguiente

ecuacion.

Suma de los volumenes de las cargas y pigmentos _

%CVP= .
%C Volumen polimero+volumen carga y pigmento

100

Mientras que para determinar el CVPC de las muestras se realizaran por
medio de una regresion, es decir se plotean los valores de las propiedades de
las muestras como por ejemplo, la densidad, en funcion del CVP, se ajustara a
una curva de tercer grado al obtener la derivada de segundo orden (punto de

inflexion) y asi el valor de CVPC.
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La tabla X muestra los valores de porcentaje de CVP de acuerdo a los
datos de formulacién presentados en la tabla VII, dejando libres los datos
experimentales de la densidad promedio que se obtendra de acuerdo a cada

formulacion que se elabore.

Tabla X. Parametros de rendimiento de cada muestra de pintura

Vpigmento Vcarga Vpolimero

(mL) (mL) (mL)
0,988 | 14,286 | 0,983 | 93,954 P1

1,111 | 14,286 | 2,948 | 83,928 o
1,235 | 14,286 | 4,914 | 75,952 P3
1,358 | 14,286 | 6,880 | 69,456 [op
1,481 | 14,286 | 8,845 | 64,062 Ps
1,605 | 14,286 | 10,811 | 59,512 Pé
1,728 | 14,286 | 12,776 | 55,623 07
1,852 | 14,286 | 14,742 | 52,260 Ps

Fuente: datos experimentales

Teniendo estos datos se pueden plotear los puntos y obtener el polinomio
de grado tres [ %CVP =a+b p +c p2 +d p3 ], aplicando el célculo para obtener

el punto de inflexion determinamos el valor de porcentaje de CVPC, quedando

la siguiente expresion, para este caso:

Célculo de la primera y segunda derivada:
%CVP '=2c+6d p
%CVP ~'#0 Tenemos un punto de inflexion
Valor del %CVPC:
2c+6d p =0
p=-2c/-6d
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La densidad encontrada se sustituye en la funcion inicial para determinar

el porcentaje de CPVC.

3.7.3. Comparacién entre pinturas los parametros de
caracterizacion de la pintura formulada con pigmento

azul BGN y pintura patron

Se procederd a realizar los mismos procedimientos descritos en la seccion
3.7.2para la pintura patron, determinando de esta manera si existe diferencia

significativa entre ambas pinturas.

3.8. Analisis estadistico

El andlisis estadistico que se llevo a cabo fue el de varianzas de un solo
factor donde los factores fueron los parametros de caracterizacion, en las

siguientes secciones se describe el analisis de varianzas de un solo factor.
3.8.1. Analisis de varianza de un solo factor
El andlisis de varianza que se realizd, nos permite verificar si se aprueba o
rechaza la hipotesis nula: no existe diferencia significativa entre las

formulaciones de pintura realizadas con pigmento azul BGN y con la pintura
patron. El modelo se muestra en la tabla XI:
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Tabla XI. Valores de muestras de parametros de

caracterizacion y rendimiento

Formulacion

Parametro
Densidad Yi2 Yoo
Yis Yo3
Total Y1. YZ. Y..
Media Yy Y, y..

Fuente: datos experimentales.

Segun el teorema de identidad de la suma de cuadrados, se obtienen tres
medidas importantes de variabilidad, véase tabla XlI y XIII:

Tabla XII. Medidas de variabilidad

2
SST= yjy.. =suma total de cuadrados

i=1 j=1
SSA=n Y-y 2 =suma de los cuadrados del tratamiento

2
SSE= y;-y, =suma de los cuadrados de los errores

i=1 j=1

Fuente: Ronald Walpole. Probabilidad y Estadistica para Ingenieria y Ciencias. pag. 515.
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Tabla XIII. Analisis de varianza del ANOVA para un solo factor

Grados _
Fuente de Sumade g Media f
e
variacion  cuadrados _ cuadratica calculada
libertad
2
Parametro SSA k-1 s% = ﬁ St
k-1 Sy
SSE
Error SSE k n-1 s2=
k n-1
Total SST kn-1

Fuente: Ronald Walpole. Probabilidad y Estadistica para Ingenieria y Ciencias. pag. 516.

El factor de Fisher tedrico se obtendra de la tabla de Fisher con nivel de
significancia de 0,05, (véase anexo3). Si la f calculada es mayor a la f teérica

se rechazara la hipétesis nula planteada.

3.9. Plan de anédlisis de los resultados

El plan de andlisis de los resultados constara en la comparacion de
varianzas entre cada formulacion y la muestra patrén, se describe mas
detallado en los siguientes incisos, ademas de los programas en los que se

desarroll6 dicho analisis.
3.9.1. Métodos y modelos de los datos
Los resultados, de las pruebas de caracterizacion y rendimiento, obtenidos
de las muestras pintura para interiores con pigmento textil Azul BGN vy las

resultantes de las muestras de pintura patron, seran comparados y se verifica si

existe diferencia significativa entre ellos.
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El analisis a realizar para aprobar o rechazar la hipétesis nula, se basara

en el uso de la prueba de Fisher en el ANOVA, es decir si:

1:calculada >ftec'>rica : Ho rechazado

Se concluira que existe diferencia significativa entre la pintura formulada

con pigmento Azul BGN vy la pintura patron.

3.9.2. Programas a utilizar para andlisis de los datos

Sistemas operativos de Microsoft Windows XP y Vista, paquetes de

Microsoft tales como:

. Microsoft Word
. Microsoft Excel
. Microsoft PowerPoint
. Microsoft Visio
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4. RESULTADOS

A continuacién se presentan los resultados obtenidos del proceso

experimental en la formulacién de pintura latex con pigmento azul BGN.

Tabla XIV. Descripcién de las formulaciones de pintura

Formula Descripcion Formula Descripcion

Formulacion de pintura latex y . i
) ] Formulacién de pintura latex
con 1,6 por ciento de Pigmento ] ]
) con 2,4 por ciento de Pigmento
1 Azul BGN, 1 por ciento de 5 .
) ) Azul BGN, 9 por ciento de
Resina y 55 por ciento de ) )
Resina y 47 por ciento de agua.
agua.

Formulacién de pintura latex . _ .
) ) Formulacién de pintura latex
con 1,8 por ciento de Pigmento
2 Azul BGN, 3 por ciento de 6

Resina y 53 por ciento de

con 2,6 por ciento de Pigmento
Azul BGN, 11 por ciento de

Resina y 44 por ciento de agua.
agua.

Formulacién de pintura latex N . i
) ) Formulacién de pintura latex
con 2,0 por ciento de Pigmento

) con 2,8 por ciento de Pigmento
3 Azul BGN, 5 por ciento de 7

Azul BGN, 13 por ciento de

Resina y 51 por ciento de ) )
Resina y 42 por ciento de agua.

agua.

Formulacién de pintura latex y _ i
) ) Formulacion de pintura latex
con 2,2 por ciento de Pigmento
4 Azul BGN, 7 por ciento de 8

Resina y 49 por ciento de

con 3,0 por ciento de Pigmento
Azul BGN y 13 por ciento de

Resina y 40 por ciento de agua.
agua.

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XV. Valor de la densidad en la muestra patrén

11,984 Ib/gal

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.

Figura 16. Densidad en funcidn de la concentracion de pigmento

azul BGN en cada formula de pintura latex

135
13.0
® 125
=
= 120
]
S 115
e
g 11.0
10.5
10.0
1% 3% 5% 7% 9% 11% 13% 15%
% m/m Pigmento
== Densidad Exp Densidad Patron ——Lineal (Densidad Exp)
Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CVIy CVII.
Tabla XVI. Modelo de correlacion de la figura 16

Modelo Matematico Correlacion

p = 26,322(%m/m Pigmento) + 9,876 0,9752

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 16.
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Figura 17. Densidad en funcién de la concentracion de resina en
cada formula de pintura latex
13.5
13.0
= 125
]
S~
2 120
T
[}
T 115
w
2 y .4
a 11.0
10.5
10.0
1.60% 1.80% 2.00% 2.20% 2.40% 2.60% 2.80% 3.00%
% m/m Resina
=¢=Densidad Exp Densidad Patron ——Lineal (Densidad Exp)
Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CVIy CVII.
Tabla XVII. Modelo de correlacion de la figura 17

Modelo Matematico Correlacion

p = 263,22(%m/m Resina) + 5,9271 0,9752

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 17.
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Figura 18.

Densidad en funcién de la concentracion de agua en

cada formula de pintura latex

135 W
13.0
% 12.5
b0
S~
2 12,0 —
k \
T 115 ™
w
3
o 11.0
10.5 N~
10.0 \—
40% 42% 44% 46% 48% 50% 52% 54% 56%
% m/m Agua
=¢=Densdiad Exp Densidad Patron ——Lineal (Densdiad Exp)
Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CVIy CVII.
Tabla XVIII. Modelo de correlacion de la figura 18

Modelo Matematico Correlacioén

p = -23,929(%m/m Agua) + 23.395 0,9752

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 18.
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Tabla XIX. Valor de la viscosidad en la muestra patron

118,8 KU

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales

Figura 19. Viscosidad en funcion de la concentracion de

pigmento azul BGN en cada muestra de pintura

|atex

136.0

__131.0

>

x

S 126.0

[1]

T

8 121.0

g 4

> 116.0 /+,/
111.0

1.60% 1.80% 2.00% 2.20% 2.40% 2.60% 2.80% 3.00%
% m/m Pigmento

== \/iscosidad Exp Viscosidad Patrén ——Lineal (Viscosidad Exp)

Fuente: elaboraciéon propia, basado en tabla CVIII.

Tabla XX. Modelo de correlacion de la figura 19

Modelo Matematico Correlacion

KU = 1587,7(%m/m Pigmento) + 86,525 0,997

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 19.
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Figura 20. Viscosidad en funcion de la concentracion de

resina en cada muestra de pintura latex

136.0

131.0

126.0

121.0
116.0 /

111.0 /

1% 3% 5% 7% 9% 11% 13% 15%

Viscosidad (KU)

% m/m Resina

=—@—Viscosidad Exp Viscosidad Patrén ——Lineal (Viscosidad Exp)

Fuente: elaboracién propia, basado en tabla CVIII.

Tabla XXI. Modelo de correlacion de la figura 20

Modelo Matematico Correlacioén

KU = 158,77(%m/m Resina) + 110,34 0,997

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 20.
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Figura 21. Viscosidad en funcion de la concentracion de

agua en cada muestra de pintura latex

136.0

131.0

126.0 \‘\
121.0 \

116.0

Viscosidad (KU)

\\
AN
111.0 \—

40% 42% 44% 46% 48% 50% 52% 54% 56%
% m/m Agua

=@="\/iscosidad Exp Viscosidad Patrén —— Lineal (Viscosidad Exp)

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CVIII.

Tabla XXII. Modelo de correlacion de la figura 21

Modelo Matematico Correlacion

KU =-144,34 (%m/m agua) + 191,89 0,997

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 21.
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Tabla XXIII. Valor del tiempo de secado en la muestra

patron

31,56 min

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales

Figura 22. Tiempo de secado en funcion de la
concentracion de pigmento azul BGN en

cada muestra de pintura latex

58.0
c 48.0
E
9 38.0
& | _/
i 28.0 ’%

18.0

1.60% 1.80% 2.00% 2.20% 2.40% 2.60% 2.80% 3.00%
% m/m Pigmento
== Tiempo Exp Tiempo Patron —— Polindmica (Tiempo Exp)
Fuente: elaboracion propia, basado en CIX.

Tabla XXIV. Modelo de correlacién de la figura 22

Modelo Matematico Correlacion

t = 66597(%m/m Pigmento)® — 747,56(%m/m

Pigmento) + 14,778 0.9897

Fuente: elaboracién propia, basado en datos experimentales figura 22.
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Figura 23. Tiempo de secado en funcién de la
concentracion de resina en cada muestra

de pintura latex

58.0
53.0
48.0 /
=
f—_ 43.0
é_ 38.0
@ 33.0 .
(=
28.0
23.0
18.0
1% 3% 5% 7% 9% 11% 13% 15%
% m/m Resina
=4—Tiempo Exp Tiempo Patron ——Polindmica (Tiempo Exp)
Fuente: elaboracion propia, basado en CIX.
Tabla XXV. Modelo de correlacién de la figura 23

Modelo Matematico Correlacion

t = 665,97(%m/m Resina)” + 125,04(%m/m
Resina) + 18,549

0,9897

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 23.
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Figura 24. Tiempo de secado en funcién de la
concentracion de agua en cada muestra de

pintura latex

58.0

53.0

48.0 \
£ 43.0 NS
38.0 \

8 330 \
28.0 \

in)

iempo (m

T

23.0 \
18.0
40% 42% 44% 46% 48% 50% 52% 54% 56%
% m/m Agua
=&—Tiempo Exp Tiempo Patrén Polinédmica (Tiempo Exp)

Fuente: elaboracion propia, basado en CIX.

Tabla XXVI. Modelo de correlacion de la figura 24

Modelo Matemaéatico Correlacién

t = 550,39(%m/m Agua)“ — 735,61(%m/m
Agua) + 258,47

0,9897

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 24.
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Tabla XXVII. Valor porcentual de NVOC en la muestra patron

39,47%

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales

Figura 25. Porcentaje NVOC en funcion de la concentraciéon de

pigmento azul BGN en cada muestra de pintura latex

45 )
43 /
oM M
S :
3 39
(<
x 37
35
33
1.60% 1.80% 2.00% 2.20% 2.40% 2.60% 2.80% 3.00%
% m/m Pigmento
=9 %NVOC EXP %NVOC Patron ——Polindmica (%NVOC EXP)
Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CX.
Tabla XXVIII. Modelo de correlacion de la figura 25

Modelo Matematico Correlacion

%NCOV = -12512(%m/m Pigmento)~ +

_ 0,962
1117,7(%m/m Pigmento) + 20,864

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 25.
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Figura 26. Porcentaje NVOC en funcion de la concentracion de

resina en cada muestra de pintura latex
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=¢=—%NVOC Exp %NVOC Patron —— Polindmica (%NVOC Exp)

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CX.

Tabla XXVIX. Modelo de correlacion de la figura 26

Modelo Matemaético Correlacién

%NCOV = = 7141,2(%m/m Resina)” -
1839(%m/m Resina)® + 184,92(%m/m Resina) 0,999
+ 33,271

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 26.
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Figura 27. Porcentaje NVOC en funcién de la concentracion de agua

en cada muestra de pintura latex
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=¢=—%NVOC Exp %NVOC Patron ——Polindmica (%NVOC Exp)

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CX.

Tabla XXX. Modelo de correlacion de la figura 27

Modelo Mateméatico Correlacion

%NCOV = -5365,3 (Y%om/m Agua)’ + 7574,3
(%m/m Agua)® — 3588,9(%m/m Agua) + 0,999
610,78

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 27.
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Figura 28. Diferencia de color en funcién de la concentracion de

pigmento azul BGN

29.00 \
28.00

27.00

26.00
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25.00

24.00
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22.00 %

1.60% 1.80% 2.00% 2.20% 2.40% 2.60% 2.80% 3.00%
%m/m Pigmento

=@=CdE* Exp —— Polindmica (dE* Exp)

Fuente: elaboracién propia, basado en tabla CXI, CXIl y CXIIL.

Tabla XXXI. Modelo de correlacion de la figura 28

Modelo Mateméatico Correlacién

dE = 35518,0(%m/m Pigmento)” - 2087,5

0,990
%m/m Pigmento)? + 53,12
( g

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 28.
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Figura 29. Diferencia de color en funcién de la concentracion

de laresina

29.00 \
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=@=CdE* Exp —— Polindmica (dE* Exp)

Fuente: elaboracién propia, basado en tabla CXI, CXIl y CXIIL.

Tabla XXXII. Modelo de correlacion de la figura 29

Modelo Matematico Correlacién

dE = 355,18(%m/m Resina)” — 102,19

0,990
(%m/m Resina)? + 29,80

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 29.
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Figura 30. Diferencia de color en funcién de la concentracion

del agua
29.00 /
28.00 /
27.00 /
. 26.00 s
w
© 25.00
24.00 =
23.00 %ﬁ/
22.00
40% 42% 44% 46% 48% 50% 52% 54% 56%
%m/m Agua
=@=CdE* Exp —— Polindmica (dE* Exp)
Fuente: elaboracién propia, basado en tabla CXI, CXIl y CXIIL.
Tabla XXXIII. Modelo de correlacion de la figura 30

Modelo Mateméatico Correlacién

dE = 293,54(%m/m Agua)” -238,80 (Yom/m

5 0,990
Agua)” + 71,015

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 30.
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Figura 31. Porcentaje de error en el parametro densidad en
cada muestra de pintura latex con pigmento azul

BGN textil y la muestra patrén

%Error

20% 16.5%
15% 11.7% 12.4%
10%
5%
0%
AL
M“:Str 1 2 3| 4 5 6 7 8
Pigtrge” 1,60% | 1,80% | 2,00% | 2,20% | 2,40% | 2,60% | 2,80% | 3,00%
Resina| 1% | 3% | 5% | 7% | 9% | 11% | 13% | 15%
Agua | 55% | 53% | 51% | 49% | 47% | 44% | 42% | 40%
Error 16.5% | 12.2% | 5.2% | 1.7% | 2.2% | 9.1% | 11.7% | 12.4%

Fuente: elaboracidn propia, basado en tabla CVII.
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Figura 32. Porcentaje de error en el pardmetro viscosidad en cada

muestra de pintura latex con pigmento azul BGN textil y

la muestra patron

15% 12.54%
o
£ 10%
u 6.06% 4.88%
. .
5% 3.14% 0959, 1.94%
0%
%m,’m
M”:Str 1 2 3 4 5 6 7 8
P'gtr;'e” 1,60% | 1,80% | 2,00% | 2,20% | 2,40% | 2,60% | 2,80% | 3,00%
Resina| 1% | 3% | 5% | 7% | 9% | 11% | 13% | 15%
Agua | 55% | 53% | 51% | 49% | 47% | 44% | 42% | 40%
Error 6.06% | 3.14% | 0.95% | 1.94% | 4.88% | 7.52% |10.72%|12.54%

Fuente: elaboracién propia, basado en tabla CVIII.
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Figura 33. Porcentaje de error en el parametro tiempo de secado en

cada muestra de pintura latex con pigmento azul BGN

textil y la muestra patron

69.8%

%Error

l}{llﬂlllll

M“:S” 1 2 3 4 5 6 7 8
P'gtr;'e” 1,60% | 1,80% | 2,00% | 2,20% | 2,40% | 2,60% | 2,80% | 3,00%
Resina| 1% | 3% | 5% | 7% | 9% | 11% | 13% | 15%
Agua | 55% | 53% | 51% | 49% | 47% | 44% | 42% | 40%
Error 37.6% | 30.7% | 11.1% | 1.1% | 12.7% | 23.2% | 42.1% | 69.8%

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CIX.
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Figura 34. Porcentaje de error en el parametro porcentaje NVOC en
cada muestra de pintura latex con pigmento azul BGN textil

y la muestra patron

15%
]
S 10%
w
X
5%
0%
9{!mlllll
M“aes” 1 2 3 4 5 6 7 8
P'gt';’e" 1,60% | 1,80% | 2,00% | 2,20% | 2,40% | 2,60% | 2,80% | 3,00%
Resina| 1% | 3% | 5% | 7% | 9% | 11% | 13% | 15%
Agua | 55% | 53% | 51% | 49% | 47% | 44% | 42% | 40%
Error 11.3% | 5.7% | 1.5% | 0.7% | 1.7% | 3.4% | 6.3% | 10.8%

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CX.
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Figura 35. Porcentaje de error en el pardmetro diferencia de color
en cada muestra de pintura latex con pigmento azul BGN
textil y la muestra patron

28.91
27.01
. 30 2560 9410 25.15 22.92
5 25
=20
X 15
10
5
0
%m/m
M“:Str 1 2 3 4 5 6 7
P'grge"t 1.60% | 1.80% | 2.00% | 2.20% | 2.40% | 2.60% | 2.80%
Resina | 1% 3% 5% 7% 9% | 11% | 13%
Agua | 55% | 53% | 51% | 49% | 47% | 44% | 42%
Error 28.91 | 27.01 | 25.60 | 24.10 | 25.15 | 22.92 | 22.19

Fuente: elaboraciéon propia, basado en tabla CXIII.
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Figura 36. Porcentaje de contenido en volumen de pigmento en

funcién de la concentracion de pigmento azul BGN
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% m/m Pigmento

=9—%CVP —— Polindmica (%CVP)

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CXIV.

Tabla XXXIV. Modelo de correlacion de la figura 36

Modelo Matemaético Correlacién

%CVP = 132540(%m/m Pigmento)” — 9002,2

. 0,999
(%m/m Pigmento) + 203,5

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 36
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Figura 37. Porcentaje de contenido en volumen de pigmento en

funcién de la concentraciéon de resina
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%CVP
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=9=%CVP —— Polindmica (%CVP)

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CXIV.

Tabla XXXV. Modelo de correlacion de la figura 37

Modelo Matemaético Correlacién

%CVP = 1325,40(%m/m Resina)” — 502,6

_ 0,999
(%m/m Resina) + 98,286

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 37.
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Figura 38. Porcentaje de contenido en volumen de pigmento en

funcion de la concentracién de agua
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Fuente: elaboracion propia, basado en tabla CXV.

Tabla XXXVI. Modelo de correlacion de la figura 38

Modelo Matematico Correlacién

%CVP = 1095,40(%m/m Agua)’ — 780,86

0,999
(%m/m Agua) + 189,8

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 38.
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Tabla XXXVII. Determinacion del porcentaje de contenido
criticos en volumen de pigmento azul BGN en

cada muestra de pintura latex

65,61%

Fuente: elaboracion propia, basado en figura 39.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

El objetivo del presente trabajo de graduacion fue: la evaluacién de las
formulaciones de pintura latex para interiores con un componente innovador,
pigmento textii azul BGN, mediante la medicion de los parametros de

caracterizacion y rendimiento.

Para llevar a cabo este objetivo, se realizaron ocho formulaciones
diferentes variando la concentracién de resina (rango 1 por ciento al 15 por
ciento masa masa) y pigmento textil (rango 1,6 por ciento al 3 por ciento masa
masa), con la finalidad de determinar qué formula se asemejaria a la pintura

latex que se encuentra en el mercado nacional.

Cada una de las muestras fueron evaluadas, incluyendo la muestra
patron, mediante la medicion de los pardmetros de caracterizacion, es decir:
densidad, viscosidad, tiempo de secado, contenido de no volatiles y diferencia

de color.

Asimismo se determinaron los parametros de rendimiento, porcentaje de
Cvp Yy porcentaje de cvpc; en lo que respecta a este parametro, no se realizé la
medicion a la muestra patron, ya que se necesitaban datos de la formulacion,

los cuales son un secreto industrial de la empresa productora.
En base a los resultados obtenidos, los parametros densidad, viscosidad,

porcentaje de NVOC vy tiempo de secado, fueron incrementandose

proporcionalmente al aumentar la cantidad de pigmento y de resina en la
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férmula; la tendencia en la gréfica para el parametro diferencia de color fue

inversamente proporcional.

En el caso de los parametros de caracterizacion en funcién de la
concentracion del agua la tendencia fue inversamente proporcional; mientras
que la tendencia en la grafica para el pardmetro diferencia de color fue
directamente proporcional.

De acuerdo con la evaluacién, el error de cada muestra con respecto a la
medicidbn hecha en la muestra patron, se hall6 que para la densidad la
formulacion 4 tiene el menor porcentaje de error siendo el mayor en la
formulaciéon 1. Para la viscosidad el menor porcentaje de error fue para la

férmula 3, seguido por la férmula 4 siendo el mayor porcentaje en la nimero 8.

El parametro tiempo de secado obtuvo un menor error en la formulacién 4
y el mayor error en la niamero 8; el menor error para porcentaje de NVOC fue en
la férmula 4 siendo el mayor en la formula 1; y por ultimo la menor diferencia de

color estuvo en la formulacién 8.

Los errores de precision para el caso de la diferencia de color estuvieron
en un rango mayor de 20 por ciento, indicando que existe una diferencia clara
en el tono del color. Lo que no es alarmante, ya que segun la opinion del
proveedor del pigmento azul BGN, no le interesa la igualdad del color que ya
existe en el mercado local y por ultimo su interés real esta en saber si el

pigmento en prueba es util para hacer pintura latex.

La tendencia gréfica para el pardmetro de rendimiento porcentaje de cvp

en funcion de la concentracion de pigmento y resina, fue inversamente
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proporcional; para el caso de la grafica en funcion de la concentracién del agua

la tendencia fue directamente proporcional.

El porcentaje cvp de las 8 formulaciones se mantuvo en un rango de 52,26
a 93,95por ciento, lo cual nos indica que no todas cumplen con el rango tedrico
60-85 por ciento, rango en el que se encuentran las pinturas para interiores. Las
formulaciones 2, 3, 4 y 5 cumplen con tal condicion.

El valor del porcentaje de cvpc experimental es de 65,61 por ciento, en el
caso de la formula 1, 2, 3y 4 el porcentaje de cvp por encima de porcentaje de
cvpc esto significa que la cantidad de resina no alcanza para formar una fase
coherente de pintura, ni con el sistema incluyendo espacio para las cabidas de
aire. En este caso las cargas y los pigmentos estan adheridos entre si por el

polimero.

A diferencia de las formulaciones 5, 6, 7y 8 el porcentaje de cvp esta por
debajo del porcentaje de cvpc lo que nos indica que hay una cantidad de resina
coherente en el que estan sumergidos las cargas y el pigmento, esta condicion
es importante en las pinturas ya que poseen una alta cohesion y son

impermeables.

La hipétesis nula planteada, fue evaluada basandose en que no existiria
diferencia significativa entre la pintura formulada con pigmento textil azul BGN y

la pintura patron.

Esto se logr6 mediante un analisis de varianza de un soélo factor con un
nivel de significancia de 0,05, determinando asi que no existe una diferencia
significativa entre la formulacion numero tres y cuatro de pigmento textil azul

BGN y la pintura patron.
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CONCLUSIONES

Fue factible la elaboracién de una pintura latex para interiores con
acabado mate formulado con un pigmento textil azul BGN, con un rango
de concentraciones de pigmento textil azul BGN y de resina, entre el 1,6

al 3 por ciento en masay 1 al 15 por ciento en masa, respectivamente.

La tendencia grafica entre los parametros de caracterizacion en funcion
de la concentracibn de resina y pigmento, tienen un aumento

proporcional, con excepcidén en el parametro diferencia de color.

El porcentaje de cvp de las formulaciones 2 (83,928 por ciento), 3
(75,952 por ciento), 4 (69,456 por ciento) y 5 (64,062 por ciento)
cumplen con el rango aceptable para catalogarse como una pintura

para interiores (60- 85 por ciento).

De acuerdo a las condiciones de trabajo, el valor determinado del

porcentaje cvpc fue de 65,61.
El menor porcentaje de error en la comparacion entre los parametros de

caracterizacion se obtuvo en la formulacién nimero 4, siendo en la

misma donde no existi6 diferencia significativa entre la muestra patron.
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RECOMENDACIONES

Al preparar la pasta (base de la pintura), es necesario agregar
lentamente el carbonato de calcio al agua y asi evitar la precipitacién en

el fondo del recipiente.
Asegurarse de darle una hora de agitacibn a 200 vibraciones por
minuto, a la mezcla de pintura, para que se disuelvan los grumos y

adquiera una consistencia homogénea.

Dejar un dia en reposo la pintura, para que salga todo el aire que haya
guedado atrapado en la mezcla.

Experimentar con otros colores de pigmentos textiles, para verificar si

tienen el mismo efecto que el azul BGN.
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APENDICE 2. MUESTRA DE CALCULO

Parametro Caracteristico Densidad

Determinacion de la densidad en gramos por mililitros:

-G
\Y,
Donde:
W Peso del picnémetro lleno de pintura en gramos
w Peso del picnémetro en gramos
\ Volumen del picnbmetro en mL

Determinacion de la densidad en libras por galon:

D=8 3454 W
-8 .

Ejemplo: determinacion de la densidad de la formula 1 de la tabla CVI.
23,47-13,49

T

D=8,329 Ib/gal

D=8,3454

Nota: de la misma forma como se calcul6 en el ejemplo, se determinaron

los valores en las tablas CVII.
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Pardmetro Caracteristico Viscosidad

Célculo del porcentaje de materia volatil, V, en la pintura:

W,-W;
V,%=100- s *100

Donde
W, Peso del plato de aluminio
W, Peso del plato y los demas materiales
S Peso de la pintura

El porcentaje de materiales no volatiles, N, en la pintura se determina:
N,%=100-V

Ejemplo: determinaciéon del porcentaje de NVOC de la formula 1 de la
tabla CVIII.

V%2100 16,13-15,95 00
T 19,32-15,95-2,8

V,%=68,42
N,%=100-68,42
N,%=31,58

Nota: de la misma forma como se calculd en el ejemplo, se determinaron
los valores en las tablas CVIII.

102



Diferencia de color

El calculo de la diferencia de color se realiz6 mediante las siguientes

ecuaciones:

Diferencia de luminosidad:

dL=L"-L
Donde:
dL Diferencia de luminosidad
L* Valor de la muestra medido por el espectrofotdmetro
L Valor de referencia medido por el espectrofotbmetro
Diferencia de a:
da=a-a
Donde:
da Diferencia de a
a* Valor de la muestra medido por el espectrofotometro
a Valor de referencia medido por el espectrofotdmetro
Diferencia de b:
db=b -b
Donde:
db Diferencia de b
b* Valor de la muestra medido por el espectrofotometro
b Valor de referencia medido por el espectrofotometro
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Diferencia de color:

dE'= dL%+da’+db?

Donde:
dE* Diferencia de color
dL Diferencia de luminosidad
da Diferencia de a
db Diferencia de b

Ejemplo: determinacién de la densidad de la formula 1 de la tabla CXly
CXIL.

Diferencia de luminosidad:
dL=L"-L
dL=87,48-66,11
dL=21,37
Diferencia de a:
da=a"-a
da=3,14-10,60
da=-7,46
Diferenciade b’:
db=b"-b
db=-11,38-(-29,36)
db=17,98
Diferencia de color:

dE'= (21,37)%+(-7,46)°+ 17,98 2

dE =28,91
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Nota: de la misma forma como se calcul6 en el ejemplo, se determinaron
los valores en las tablas CXIII.

Determinacién valor promedio

= =1 X
n
Donde:
X Valor dato i
X Valor promedio
n Numero de datos totales

Ejemplo: determinacion de la media de densidad de la féormula 1 de la
tabla VII.
8,328+10,390+11,291
) 3
x=10,003 Ib/gal

X

Nota: de la misma forma como se calcul6 en el ejemplo, se determinaron
los valores en las tablas CVII, CVIII, CIX 'y CX.

Determinacién error de precision

%Er= Dr-D
Dr
Donde
%Er Porcentaje de Error
Dt Dato teorico
D Dato a comparar

105



Ejemplo: determinacién del porcentaje de error para la densidad de la
formula 1 de la tabla CVII.

11,984-10,003
11,984

%Er=16,530

%Er=

Nota: de la misma forma como se calculd en el ejemplo, se determinaron
los valores en las tablas CVII, CVIII, CIXy CX

Determinaciéon del %CVP

Suma de los volumenes de las cargas y pigmentos _

%CVP= .
%C Volumen polimero+volimen carga y pigmento

100

Donde:
p _ mcarga (g)
volumenes de la carga—m
. . _ mpigmento (g)
volumenes del pigmento= —p (g/mD)
. . _ mpollimero (g)
volumenes del pollmero—m

Ejemplo: determinacién de la densidad de la férmula 1 de la tabla CXIV.

. __40(g) _
volumenes de la carga= ——————~=14,286 mL

2,8 (g/mL)

. : _ 16(@ _
volumenes del pigmento= —————=0,988 mL

1,62(g/mL)

1
volumenes del polimero=i=0,983 mL

1,02(g/mL)
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ooype_ 14286+0988
°~ 777 0,983+14,286+0,988

%CVP=93,954
Nota: de la misma forma como se calcul6é en el ejemplo, se determinaron
los valores en las tablas CXIV.

Determinacion del % CVPC

Teniendo los CVP, se pueden plotear los puntos y obtener el polinomio de

grado tres, como se muestra en la figura 39.

Las derivadas de la funcion mostrada en la tabla XXXVII:

Primera derivada: %CVPC'=-2,0517p? +50,398p - 318,33
Segunda derivada: %CVPC '=-4,1034p +50,398
Tercera derivada: %CVPC "'=-4,1034

Dado que la tercera derivada no es igual a cero, se dice entonces que

tenemos un punto de inflexion.
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Figura 39. % CVP en funcion de la densidad

100.0
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Fuente: datos experimentales, basado en las tablas XCIV y CI.

Tabla XXXVIII. Modelo de correlacion de la figura 39

Modelo Matematico Correlacion

%CVPC= -0,6839p° + 25,199p° — 318,33p + 1441,2 0,9918

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales figura 39.

Calculo del %CVP:

%CVPC '=-4,1034p +50,39=0

-50,39
-4,1034

p= =12,280

Sustituyendo:
%CVPC= -0,6839p3 + 25,199p? - 318,33p + 1441,2
%CVPC=-0,6839 12,280 3 + 25,199 12,280 2 - 318,33(12,280) + 1441,2

%CVPC= 65,61
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APENDICE 3. ANALISIS ESTADISTICO

Andlisis de Varianza de un solo factor

El analisis de varianza que se realizd, nos permite verificar si se aprueba o
rechaza la hipotesis nula: no existe diferencia significativa entre las
formulaciones de pintura realizadas con pigmento azul BGN y con la pintura

patrén. El modelo se muestra en la tabla XXXIX:

Tabla XXXIX. Valores de muestras de parametros de

caracterizacion y rendimiento

Formulacion

Parametro

Densidad Yi2 Y22

Yi3 Y23
Total Y1_ Y2_ Y..
Media Yy Y, y..

Fuente: datos experimentales.

Segun el teorema de identidad de la suma de cuadrados, se obtienen tres

medidas importantes de variabilidad:
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Tabla XL. Medidas de variabilidad

2
SST= y;-y-- =suma total de cuadrados

i=1 j=1
SSA=n Y;-y.. 2 =suma de los cuadrados del tratamiento

2
SSE= Y;y;, =suma de los cuadrados de los errores

i=1 j=1

Fuente: Ronald Walpole. Probabilidad y Estadistica para Ingenieria y Ciencias. Pag. 515.

Tabla XLI. Analisis de varianza del ANOVA para un solo factor
Grados .
Fuente de Sumade g Media f
e
variacion  cuadrados _ cuadratica calculada
libertad
2
Parametro SSA k-1 §2= SSA ST
k-1 So
SSE
Error SSE k n-1 s?=
k n-1
Total SST kn-1

Fuente: Ronald Walpole. Probabilidad y Estadistica para Ingenieria y Ciencias. Pag. 516.

Empleando un andlisis de varianzas de un factor con un nivel de

significancia de 0,05 se buscé probar la siguiente hipotesis:
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Ho: No existe diferencia significativa entre la pintura formulada con pigmento
azul BGN y la pintura patrén (azul monastral).
Hi: Existe diferencia significativa entre la pintura formulada con pigmento azul

BGN y la pintura patrén (azul monastral).

Con base en los datos experimentales, se construyo la siguiente tabla:

Unidad experimental: Formulacién 1 y muestra patrén
Factor: Densidad
Tabla XLII. Fuente de variacion parametro caracteristico densidad 0/1
Grupos Cuenta Suma ‘ p (Ib/gal) o
0 3 35,951 11,984 0,118
1 3 30,844 10,281 0,061

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCIV

Tabla XLIII. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico densidad 0/1

Origen de las Suma de Grados de Promedio de
variaciones cuadrados libertad los cuadrados
Densidad 4,347 1 4,347 48,418
Dentro de los grupos 0,359 4 0,089
Total 4,707 5

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXIX.
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En base a la prueba de Fisher, se concluye:
fealculada(48,418)>fiesrica(7,709): Ho rechazado

Unidad experimental: Formulacién 2 y muestra patron
Factor: Densidad
Tabla XLIV. Fuente de variacion pardmetro caracteristico densidad 0/2
Grupos ‘ Cuenta  Suma ‘ p (Ib/gal) o ‘
0 3 35,951 11,985 0,118
2 3 34,107 11,369 0,004

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCIV.

Tabla XLV. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico densidad 0/2

Origen de las Sumade Grados de | Promedio de

variaciones cuadrados libertad los cuadrados
Densidad 0,567 1 0,567 9,304
Dentro de los
0,244 4 0,061
grupos
Total 0,811 5

Fuente: elaboracidn propia, basado en tabla XXXI.

En base a la prueba de Fisher, se concluye:
fealculada(9,304)>fiesrica(7,709): Ho rechazado
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Unidad experimental: Formulacién 3 y muestra patrén

Factor: Densidad

Tabla XLVI. Fuente de variacion parametro caracteristico
densidad 0/3

Grupos Cuenta Suma p (Ib/gal) o
0 3 35,951 11,984 0,118
3 3 34,307 11,436 2,321E-05

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCIV.

Tabla XLVII. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico densidad 0/3

Origen de las Sumade @ Grados de Promedio de

variaciones cuadrados libertad los cuadrados
Densidad 0,450 1 0,450 7,628
Dentro de los
0,236 4 0,059
grupos
Total 0,687 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla XXXIII.

En base a la prueba de Fisher, se concluye:
fcalculada(71628)<fteérica(7;709): Ho aprObada
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Unidad experimental: Formulacién 4 y muestra patrén

Factor: Densidad

Tabla XLVIII. Fuente de variacion parametro caracteristico
densidad 0/4

Grupos ‘ Cuenta Suma p (Ib/gal) o
0 3 35,951 11,984 0,118
4 3 36,193 12,064 0,002

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCIV.

Tabla XLIX. Andlisis de varianza para el parametro

caracteristico densidad 0/4

Origen de las Sumade  Grados de Promedio de

variaciones cuadrados libertad los cuadrados
Densidad 0,0097 1 0,0097 0,1629
Dentro de los
0,2396 4 0,0599
grupos
Total 0,2493 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla XXXV.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada 0,163 <fiesrica(7,709): Ho rechazado
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Unidad experimental: Formulacién 5 y muestra patrén

Factor: Densidad

Tabla L. Fuente de variacion parametro caracteristico
densidad 0/5

Grupos Cuenta Suma p (Ib/gal) o
0 3 35,951 11,983 0,118
5 3 39,080 13,027 0,000

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCIV.

Tabla LI. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico densidad 0/5

Origen de las Sumade Grados de Promedio de
variaciones cuadrados libertad los cuadrados
Densidad 1,632 1 1,632 27,644
Dentro de los
0,236 4 0,059
grupos
Total 1,868 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla XXXVII.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada 27,643 >fiesrica(7,709): Ho rechazado
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Unidad experimental: Formulacién 6 y muestra patrén

Factor: Densidad

Tabla LII. Fuente de variacion parametro caracteristico
densidad 0/6

Grupos ‘ Cuenta Suma p (Ib/gal) o
0 3 35,951 11,984 0,118
6 3 39,406 13,135 6,964E-05

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCIV.

Tabla LIII. Andlisis de varianza para el parametro caracteristico
densidad 0/6

Origen de las Sumade Gradosde Promedio de
variaciones cuadrados libertad los cuadrados
Densidad 1,989 1 1,989 33,673
Dentro de los
0,236 4 0,059
grupos
Total 1,868 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla XXXIX.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada 33,673 >fierica(7,709): Ho rechazado
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Unidad experimental: Formulacién 7 y muestra patrén
Factor: Densidad
Tabla LIV. Fuente de variacion parametro caracteristico
densidad 0/7

Grupos Cuenta Suma p (Ib/gal) o
0 3 35,951 11,984 0,118
7 3 39,765 13,255 0,000

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCIV.

Tabla LV. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico densidad 0/7

Origen de las Sumade Grados de Promedio de

variaciones cuadrados libertad los cuadrados
Densidad 2,424 1 2,424 40,999
Dentro de los
0,236 4 0,059
grupos
Total 2,661 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla XLI.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada 40,999 >ficsrica(7,709): Ho rechazado
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Unidad experimental: Formulacién 8 y muestra patrén

Factor: Densidad
Tabla LVI. Fuente de variacion parametro caracteristico densidad 0/8
Grupos ‘ Cuenta Suma  p (Ib/gal) o
0 3 35,951 11,984 0,118
8 3 40,557 13,519 4,73E-30

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCIV.

Tabla LVII. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico densidad 0/8

Origen de las Sumade  Grados de Promedio de

variaciones cuadrados libertad los cuadrados
Densidad 3,637 1 3,537 59,899
Dentro de los
0,236 4 0,059
grupos
Total 3,773 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla XLIII.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada 99,899 >fiesrica(7,709): Ho rechazado

En conclusion la formulacion namero 3 y 4 acepta la hipotesis nula: no

existe diferencia significativa entre la formulacién con pigmento textil y la pintura

patron. Mientras que la otras seis formulaciones rechazan la Ho.
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Parametro caracteristico viscosidad

Unidad experimental: Formulacién 1 y muestra patron
Factor: Viscosidad
Tabla LVIIL. Fuente de variacién parametro caracteristico

viscosidad 0/1

Grupos ‘ Cuenta Suma u (KU) o ‘
0 3 356,3 118,767 0,023
1 3 334,8 111,600 38,470

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCV.

Tabla LIX. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico viscosidad

Promedio de

Origen de las Sumade @ Grados de

los
variaciones cuadrados libertad
cuadrados
Viscosidad 77,042 1 77,042 4,003
Dentro de los
76,987 4 19,247
grupos
Total 154,028 5

Fuente: elaboracidn propia, basado en tabla XLV.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada(4,003)<ficsrica(7,709): Ho rechazado
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Unidad experimental: Formulacién 2 y muestra patrén

Factor: Viscosidad

Tabla LX. Fuente de variacion parametro caracteristico

viscosidad 0/2

Grupos ‘ Cuenta Suma u (KU) o ‘
0 3 356,3 118,767 0,023
2 3 345,2 115,067 11,723

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCV.

Tabla LXI. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico viscosidad 0/2

Grados | Promedio

Origen de las Sumade

de de los
variaciones cuadrados
libertad | cuadrados
Viscosidad 20,535 1 20,535 3,496

Dentro de los

23,493 4 5,873
grupos

Total 44,028 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla XLVII.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada(3,496)<ficsrica(7,709): Ho rechazado
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Unidad experimental: Formulacién 3 y muestra patrén

Factor: Viscosidad

Tabla LXII. Fuente de variacién parametro caracteristico

viscosidad 0/3

Grupos ‘ Cuenta Suma p (KU) o ‘
0 3 356,3 118,767 0,023
3 3 359,8 119,933 47,843

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCV.

Tabla LXIII. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico viscosidad 0/3

Grados Promedio

Origen de las Suma de

de de los
variaciones cuadrados
libertad cuadrados
Viscosidad 2,042 1 2,042 0,085

Dentro de los

95,733 4 23,933
grupos

Total 97,775 5

Fuente: elaboracién propia, basado en tabla XLIX.

En base a la prueba de Fisher:
fcalculada(0’085)<fteérica(7:709): Ho Aprobado
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Unidad experimental: Formulacién 4 y muestra patrén

Factor: Viscosidad

Tabla LXIV. Fuente de variacion parametro caracteristico

viscosidad 0/4

Grupos ‘ Cuenta Suma u (KU) o ‘
0 3 356,3 118,77 0,023
4 3 363,3 121,10 11,970

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCV.

Tabla LXV. Anélisis de varianza para el parametro

caracteristico viscosidad 0/4

Grados | Promedio

Origen de las Sumade

de de los
variaciones cuadrados
libertad | cuadrados
Viscosidad 8,167 1 8,167 1,362

Dentro de los

23,987 4 5,997
grupos

Total 32,153 5

Fuente: elaboracidon propia, basado en tabla LI.

En base a la prueba de Fisher:
fcalculada(1 ’362)<fteérica(7’709): Ho Aprobado
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Unidad experimental: Formulacién 5 y muestra patrén

Factor: Viscosidad

Tabla LXVI. Fuente de variacion parametro caracteristico

viscosidad 0/5

Grupos ‘ Cuenta Suma p (KU) o ‘
0 3 356,3 118,767 0,023
5 3 373,8 | 124,600 14,77

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCV.

Tabla LXVII. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico viscosidad 0/5

Grados | Promedio

Origen de las Suma de

. de de los
variaciones cuadrados _
libertad cuadrados

Viscosidad 1 51,041 6,901 0,058
Dentro de los
4 7,397
grupos
Total 80,628 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LIII.

En base a la prueba de Fisher:
fcalculada(6’901 )<fteérica(7’709): Ho Aprobado
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Unidad experimental: Formulacién 6 y muestra patrén

Factor: Viscosidad

Tabla LXVIII. Fuente de variacion parametro caracteristico

viscosidad 0/6

Grupos ‘ Cuenta Suma u (KU) o ‘
0 3 356,3 118,767 0,023
6 3 383,2 127,733 36,083

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCV.

Tabla LXIX. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico viscosidad 0/6

Grados | Promedio

Origen delas  Sumade

o de delos
variaciones  cuadrados
libertad = cuadrados

Viscosidad 120,602 1 120,602 6,680
Dentro de los
72,213 4 18,053
grupos
Total 192,815 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LV.

En base a la prueba de Fisher:
fcalculada(6:680)<fteérica(7:709): Ho Aprobado
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Unidad experimental: Formulacién 7 y muestra patrén

Factor: Viscosidad

Tabla LXX. Fuente de variacion parametro caracteristico

viscosidad 0/7

Grupos Cuenta‘ Suma p (KU) ‘ o ‘
0 3 356,3 118,767 0,023
7 3 394,6 131,533 20,323

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCV.

Tabla LXXI. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico viscosidad 0/7

Grados Promedio

Origen de las Suma de

o de delos
variaciones  cuadrados
libertad cuadrados

Viscosidad 244,482 1 244,482 24,032
Dentro de los
40,693 4 10,173
grupos
Total 285,175 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LVII

En base a la prueba de Fisher:
fealculada(24,032)>fic6rica(7,709): Ho Rechazada
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Unidad experimental:

Formulacién 8 y muestra patrén

Factor: Viscosidad
Tabla LXXII. Fuente de variacion parametro viscosidad 0/8
Grupos Cuenta ‘ Suma p (KU) ‘ o
0 3 356,3 118,77 0,02
8 3 401,1 133,70 12,73
Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCV.
Tabla LXXIII. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico viscosidad 0/8

Origen de las Sumade Grados de Promedio de
variaciones cuadrados libertad los cuadrados
Viscosidad 334,507 1 334,507 52,458
Dentro de los
25,507 4 6,377
grupos
Total 360,013 5

En base a la prueba de Fisher:

En conclusion la formulaciéon nimero 1, 2, 3, 4, 5y 6 aprueban la hipétesis

Fuente: elaboracién propia, basado en tabla LIX.

fealculada(54,458)>fiesrica(7,709): Ho Rechazada

nula. Mientras que las formulaciones 7 y 8 la rechazan.

126




Parametro caracteristico % NVOC

Unidad experimental:

Factor:

Tabla LXXIV.

Formulacion 1 y muestra patréon
%NVOC

Fuente de variacion pardmetro caracteristico
%NVOC 0/1

Grupos Cuenta‘ Suma = %NVOC

118,370

39,457

0,001

104,983

34,994

9,032

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla LXXV.

Analisis de varianza para el parametro
caracteristico %NVOC 0/1

Origen de las Suma de Grados de Promedio de
variaciones cuadrados libertad los cuadrados
%NVOC 29,868 1 29,868 6,613
Dentro de los
18,065 4 4516
grupos
Total 47,933 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LXII.

En base a la prueba de Fisher:

fealculada(6,6133)<fiesrica(7,709): Ho aprobado
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Unidad experimental: Formulacién 2 y muestra patrén
Factor: %NVOC

Tabla LXXVI. Fuente de variacion parametro caracteristico
%NVOC 0/2

Grupos Cuenta‘ Suma ‘ %NVOC o
0 3 118,370 39,457 0,001
2 3 111,658 37,220 3,679

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla LXXVII. Analisis de varianza para el parametro
caracteristico %NVOC 0/2

Origen de las Sumade Grados de Promedio de

variaciones cuadrados libertad los cuadrados
%NVOC 7,507 1 7,507 4.0798
Dentro de los
7,360 4 1,840
grupos
Total 14,867 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LXIII.

En base a la prueba de Fisher:
fcalculada(4:0798)<fteérica(7’709): Ho aprobado

128



Unidad experimental: Formulacién 3 y muestra patrén
Factor: %NVOC

Tabla LXXVIII. Fuente de variacion parametro caracteristico
%NVOC 0/3

Grupos Cuenta Suma %NVOC

0 3 118,370 39,457 0,001

3 3 116,616 38,872 0,281

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla LXXIX. Analisis de varianza para el parametro
caracteristico %NVOC 0/3

Origen de las Sumade | Grados de | Promedio de

variaciones cuadrados libertad los cuadrados
%NVOC 0,513 1 0,512 3,635
Dentro de los
0,564 4 0,141
grupos
Total 1,077 5

Fuente: elaboracidn propia, basado en tabla LXV.

En base a la prueba de Fisher:
fcalculada(37635)<fteérica(7’709): Ho aprObadO
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Unidad experimental: Formulacién 4 y muestra patrén
Factor: % NVOC

Tabla LXXX. Fuente de variacion parametro caracteristico
% NVOC 0/4

Grupos Cuenta‘ Suma ‘ %NVOC o
0 3 118,370 39,457 0,00063
4 3 119,290 39,763 11,3589

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla LXXXI. Analisis de varianza para el parametro
caracteristico %NVOC 0/4

Grados Promedio

Origen de las Sumade

. de de los
variaciones  cuadrados @
libertad cuadrados

%NVOC 0,141 1 0,1411 0,0248
Dentro de los
22,719 4 5,6798
grupos
Total 22,860 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LXVII

En base a la prueba de Fisher:
fealculada(0,0248)<fiesrica(7,709): Ho aprobado
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Unidad Experimental: Formulacién 5 y muestra patrén
Factor: %NVOC

Tabla LXXXII. Fuente de variacion parametro caracteristico
%NVOC 0/5

Grupos Cuenta‘ Suma ‘ %NVOC o
0 3 118,37 39,456 0,001
5 3 120,478 40,159 13,029

Fuente: elaboracidn propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla LXXXIII. Analisis de varianza para el parametro
caracteristico %NVOC 0/5

Origen de las Suma de Grados de Promedio de

variaciones cuadrados libertad los cuadrados
%NVOC 0,741 1 0,7406 0,1137
Dentro de los
26,059 4 6,5149
grupos
Total 26,800 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LXIX.

En base a la prueba de Fisher:
fcalculada(oa1 137)<fte()rica(7’709): Ho aprobado
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Unidad experimental: Formulacién 6 y muestra patrén
Factor: %NVOC

Tabla LXXXIV. Fuente de variacion parametro caracteristico
%NVOC 0/6

Grupos Cuenta ‘ Suma  %NVOC o
0 3 118,370 39,457 0,001
6 3 122,399 40,799 1,413

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla LXXXV. Andlisis de varianza para el parametro
caracteristico %NVOC 0/6

Origen de las Sumade Gradosde Promedio de

variaciones cuadrados libertad los cuadrados
%NVOC 2,705 1 2,7059 3,827
Dentro de los
2,828 4 0,7062
grupos
Total 5,533 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LXXI.

En base a la prueba de Fisher:
fcalculada(3:8274)<fte()rica(7’709): Ho aprobado
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Unidad experimental: Formulacién 7 y muestra patrén

Factor: %NVOC
Tabla LXXXVI. Fuente de variacion parametro caracteristico
%NVOC
Grupos Cuenta ‘ Suma ‘ %NVOC o
0 3 118,37 39,457 0,001
7 3 125,936 41,979 0,368

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla LXXXVII. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico %NVOC

Grados Promedio

Origen de las Sumade

. de de los
variaciones  cuadrados
libertad cuadrados

%NVOC 9,541 1 9,541 51,741

Dentro de los
0,737 4 0,184
grupos
Total 10,278 5

Fuente: elaboracion propia, basado en LXXIII.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada 91,7414 >figerica(7,709): Ho rechazado
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Unidad experimental: Formulacién 8 y muestra patrén

Factor: %NVOC
Tabla LXXXVIII. Fuente de variacion parametro %NVOC
Grupos Cuenta‘ Suma ‘ %NVOC o
0 3 118,37 39,4567 0,001
8 3 131,169 43,723 5,7047

Fuente: elaboracidn propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla LXXXIX. ANOVA para el parametro %NVOC

Origen de las Sumade Grados de Promedio de
variaciones cuadrados libertad los cuadrados

%NVOC 27,304 1 27,304 9,5716
Dentro de los
11,4106 4 2,8526
grupos
Total 38,7152 5

Fuente: elaboracién propia, basado en tabla LXXV.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada 9,9716 >figgrica(7,709): Ho rechazado

En conclusién la formulacion nimero 1, 2, 3, 4, 5y 6 aprueban la hipotesis

nula. Mientras que las formulaciones 7 y 8 rechazan la Ho.
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Parametro caracteristico tiempo de secado

Unidad experimental: Formulacion 1 y muestra patréon
Factor: Tiempo de secado
Tabla XC. Fuente de variacion pardmetro caracteristico

tiempo de secado 0/1

Grupos Cuental Suma t (min)
0 3 94,68 31,56 1E-04
1 3 59,05 19,683 60,317

Fuente: elaboracidn propia, basado en la tabla XCVII.

Tabla XCI. Analisis de varianza para el parametro
caracteristico tiempo de secado 0/1

Origen de las Sumade Grados de Promedio de

variaciones cuadrados libertad los cuadrados
Tiempo 211,582 1 211,582 7,0156
Dentro de los
120,635 4 30,158
grupos
Total 332,217 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LXXVII.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada(7,0156)<ficsrica(7,709): Ho aprobado
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Unidad experimental: Formulacién 2 y muestra patrén

Factor: Tiempo de secado

Tabla XCII. Fuente de variacion parametro caracteristico

tiempo de secado 0/2

Grupos Cuenta  Suma

0 3 94,68 31,56 1E-04
2 3 65,58 21,86 51,7053

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla XCIII. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico tiempo de secado 0/2

Origendelas Sumade Grados de Promedio de

variaciones cuadrados libertad los cuadrados
Tiempo 141,135 1 141,135 5,4592
Dentro de los
103,4108 4 25,8527
grupos
Total 2445458 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LXXIX.

En base a la prueba de Fisher:

fcalculada(574592)<fteérica(71709): Ho aprobado
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Unidad experimental: Formulacién 3 y muestra patrén

Factor: Tiempo de secado

Tabla XCIV. Fuente de variacién parametro caracteristico

tiempo de secado 0/3

Grupos Cuenta| Suma

0 3 94,68 31,56 1E-04
3 3 84,15 28,05 65,1504

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla XCV. Andlisis de varianza para el parametro

caracteristico tiempo de secado 0/3

Grados Promedio

Origen de las Suma de

. de de los
variaciones | cuadrados
libertad cuadrados

Tiempo 141,135 1 141,135 5,4592
Dentro de los
103,4108 4 25,8527
grupos
Total 244 5458 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LXXXI.

En base a la prueba de Fisher:
fcalculada(574592)<fteérica(71709): Ho aprobado
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Unidad experimental:

Tabla XCVI.

Formulacién 4 y muestra patrén

Tiempo de secado

tiempo de secado 0/4

Fuente de variacién parametro caracteristico

Grupos Cuenta Suma t (min)
0 3 94,68 31,56 1E-04
4 3 93,65 31,216 45,008

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla XCVII.

Analisis de varianza para el parametro

caracteristico tiempo de secado 0/4

_ Grados | Promedio
Origen de las Sumade
. de de los
variaciones  cuadrados @
libertad | cuadrados
Tiempo 0,1768 1 0,1768 0,00785
Dentro de los
90,016 4 22,5041
grupos
Total 90,1932 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LXXXIII.

En base a la prueba de Fisher:

fcalculada(O:0079)<fteérica(7,709): Ho aprobado
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Unidad experimental: Formulacién 5 y muestra patrén

Factor: Tiempo de secado

Tabla XCVIII. Fuente de variacién parametro caracteristico

tiempo de secado 0/5

Grupos Cuenta‘ Suma t (min) o
0 3 94,68 31,56 1E-04
5 3 106,72 35,573 50,8046

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla XCVIX. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico tiempo de secado 0/5

Grados Promedio

Origen de las Sumade

. de de los
variaciones  cuadrados
libertad cuadrados

Tiempo 24,1602 1 24,160 0,951
Dentro de los
101,609 4 25,402
grupos
Total 125,769 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LXXXV.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada(0,9511)<fiesrica(7,709): Ho aprobado
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Unidad experimental: Formulacién 6 y muestra patrén

Factor: Tiempo de secado

Tabla C. Fuente de variacion parametro caracteristico

tiempo de secado 0/6

Grupos Cuenta Suma t (min)
0 3 94,68 31,56 1E-04
6 3 116,69 38,897 82,0136

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla CI. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico tiempo de secado 0/6

_ Promedio
Origen de las Sumade Grados de
. _ de los
variaciones cuadrados libertad
cuadrados
Tiempo 80,740 1 80,740 1,9689
Dentro de los
164,027 4 41,007
grupos
Total 244,767 5

Fuente: elaboracion propia, basado en LXXXVII.

En base a la prueba de Fisher:
fcalculada(‘I 7969)<fteérica(77709): Ho aprObadO
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Unidad experimental: Formulacién 7 y muestra patrén

Factor: Tiempo de secado

Tabla CII. Fuente de variacion parametro caracteristico

tiempo de secado 0/7

Grupos Cuenta‘ Suma t (min) o
0 3 94,68 31,56 1E-04
7 3 134,52 44,84 56,1973

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla CIII. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico tiempo de secado 0/7

_ Promedio
Origen de las Sumade | Grados de
. _ de los
variaciones cuadrados libertad
cuadrados
Tiempo 264,5376 1 264,5376 09,4146
Dentro de los
112,3948 4 28,0987
grupos
Total 376,9324 5

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla LXXXIX.

En base a la prueba de Fisher:
fealculada(9,4146)>ficsrica(7,709): Ho rechazado
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Unidad experimental: Formulacién 8 y muestra patrén

Factor: Tiempo de secado

Tabla CIV. Fuente de variacion parametro caracteristico

tiempo de secado 0/8

Cuenta  Suma t (min)
0 3 94,68 31,56 1E-04
8 3 160,74 53,58 57,0019

Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XCVI.

Tabla CV. Analisis de varianza para el parametro

caracteristico tiempo de secado 0/8

) Grados Promedio
Origen de las Suma de
o de de los
variaciones cuadrados .
libertad cuadrados
Tiempo 727,3206 1 727,3206 25,519
Dentro de los
114,004 4 28,501
grupos
Total 841,3246 5

Fuente: elaboracidn propia, basado en tabla XCI.

En base a la prueba de Fisher:

fealcuiada(25,9191)>fiegrica(7,709): Ho rechazado
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En conclusién la formulacion niumero 1, 2, 3, 4, 5y 6 aprueban la hipotesis
nula: no existe diferencia significativa entre la formulacion con pigmento textil y

la pintura patrén. Mientras que las formulaciones 7 y 8 rechazan la Ho.

De acuerdo con los analisis de varianzas de un factor realizados, se puede
decir que la Ho: no existe diferencia significativa entre la pintura formulada con
pigmento azul BGN y la pintura patron (azul monastral), se aprueba en la
formulacion 3 y 4, ya que el factor de Fisher es menor al valor tedrico para los

cuatro parametros caracteristicos de la pintura latex.
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APENDICE 4. DATOS CALCULADOS

Tabla CVI. Masa en cada muestra de pintura latex con

pigmento Azul BGN textil

Muestra Masa(g) Muestra Masa (g)

23,47 26,95

1 25,94 5 29,35
27,02 28,21

24,00 27,24

2 26,60 ° 30,33
27,69 29,89

25,36 28,41

3 28,69 7 30,63
27,25 29,57

25,89 28,61

4 27,98 8 30,69
28,97 29,59

Tara 13,49 g | Volimen | 10 mL

Fuente: elaboracién propia, basado en datos experimentales
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Tabla CVII. Determinacién de la densidad en cada muestra

de pintura latex con pigmento Azul BGN textil

‘Muestra pensidad %Error Muestra pensidad Media %Error
(Ib/gal) (Ib/gal)
8,328 11,233

1 10,390 |10,003| 16,530 5 13,235 [12,251| 2,225
11,291 12,284
8,771 11,475

2 10,941 |10,520| 12,212 6 14,053 [13,071| 9,073
11,850 13,686
9,906 12,451

3 12,685 |11,358| 5,226 7 14,304 |13,391| 11,742
11,483 13,419
10,348 12,618

4 12,092 |11,786| 1,651 8 14,354 |13,469| 12,392
12,918 13,436

Fuente: elaboracién propia, basado en datos experimentales

Tabla CVIII. Determinacion de la viscosidad en cada muestra

de pintura latex con pigmento Azul BGN textil

Viscosidad . Viscosidad .
Muestra Media | %Error Muestra Media %Error
117,7 127,7
1 111,8 111,6 6,1 5 125,8 124,6 49
105,3 120,3
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Continuacion de la tabla CVIII.

118,7 133,9

2 1119 1151 3,1 6 127,4 1277 7,5
114,6 1219
112,1 136,7

3 125,2 119,9 1,0 7 129,5 131,5| 10,7
122,5 128,4
1247 136,8

4 120,8 1211 19 8 134,5 133,7| 12,5
117.8 129,8

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.

Tabla CIX. Determinacion del %NVOC en cada muestra de pintura latex

con pigmento Azul BGN textil

Muestra W2 W3 S %V %NVOC %WNVOC %Error
15,95 16,13| 19,32| 0,57| 68,42 31,58
1 15,96 16,13| 19,33| 0,47| 63,83 36,17| 34,99 | 11,348%

1595 16,13| 19,32| 0,47| 62,77 37,23
15,76 1594| 19,17| 0,51| 64,71 35,29
2 16,14, 16,32| 19,5| 0,46| 60,87 39,13| 37,22 | 5,711%
1595 16,13|19,325| 0,47 | 62,77 37,23
15,84 16,10 19,4| 0,66| 60,61 39,39
3 15,82 16,05 19,32| 0,60| 61,67 38,33| 38,87 | 1,524%
15,83 16,08 19,36| 0,63| 61,11 38,89
15,78 16,03| 19,26| 0,58| 56,90 43,10
4 15,8| 16,00 19,25| 0,55| 63,64 36,36| 39,76 | 0,734%
15,79 16,02|19,255| 0,57 | 60,18 39,82
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Continuacion de la tabla CIX.

16,27| 16,43| 19,61| 0,44| 63,64 36,36
5 16,1 16,37| 19,62| 0,62 56,45 43,55| 40,16 | 1,737%
16,185| 16,40|19,615| 0,53| 59,43 40,57

16,14 16,35 19,57| 0,53 | 60,38 39,62
6 16,08| 16,29| 19,48| 0,50| 58,00 42,00| 40,80 | 3,359%
16,11 16,32]19,525| 0,51 | 59,22 40,78

16,04| 16,27| 19,48| 0,54| 57,41 42,59
7 16,03| 16,27| 19,51| 0,58| 58,62 41,38| 41,98 | 6,346%
16,035| 16,27|19,495| 0,56| 58,04 41,96

15,99| 16,23 19,47| 0,58 | 58,62 41,38
8 16,25| 16,49| 19,67| 0,52| 53,85 46,15| 43,72 | 10,765%
16,12| 16,36| 19,57| 0,55| 56,36 43,64

Fuente: elaboraciéon propia, basado en datos experimentales

Tabla CX. Determinacion del tiempo de secado en cada muestra

de pintura latex con pigmento Azul BGN textil

Tiempo Tiempo
‘Muestra _ _ Muestra _ _
(min)  Media %Error (min)  Media %Error

|| 3425 |
1 16,35 |19,683(52,639| 5 43,27 |35,573| 14,405
28,56 29,2
15,37 37,5
2 29,59 [21,860|47,401| 6 30,62 [38,897| 6,408
20,62 48,57
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Continuacion de la tabla CX.

19,37 37,17

3 29,45 |28,050| 32,507 7 52,15 |44,840| 7,892
35,33 45,2
25,13 45,56

4 38,41 |31,217| 24,888 8 54,63 53,580 28,922
30,11 60,55

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales

Tabla CXI. Determinaciéon de la luminosidad, matiz y saturacion

mediante el método de CIE Lab D50 en la muestra

patrén
Corrida ‘ L ‘ A ‘ B ‘
1 66,11 10,60 -29,36
2 65,73 11,42 -30,71
3 64,48 11,31 -30,71
4 63,77 10,49 -29,49
5 65,79 11,31 -30,27
6 63,56 10,97 -31,08
7 63,79 11,23 -31,23
8 62,42 10,70 -31,28

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.
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Tabla CXII. Determinacion de la luminosidad, matiz y saturacion
mediante el método de CIE Lab D50 en cada muestra

de pintura latex con pigmento Azul BGN textil

Muestra ‘ L* ‘ a* ‘ b* ‘
1 87,48 3,14 -11,38
2 83,08 3,92 -11,42
3 83,10 3,98 -14,75
4 82,80 4,54 -15,95
5 81,84 4,09 -14,59
6 82,14 4,75 -15,31
7 80,22 4,86 -16,57
8 78,72 5,12 -17,30

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.

Tabla CXIIl. Determinacion de la diferencia de color entre cada muestra
de pintura latex con pigmento azul BGN textil y la muestra

estandar

Muestra‘ dE* ‘Muestra‘ dE* ‘

1 28,91 5 23,57
2 27,01 6 25,15
3 25,60 7 22,92
4 24,10 8 22,19

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.
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Tabla CXIV. Determinacion del porcentaje de contenido en
volumen de pigmento azul BGN en cada muestra de

pintura latex

Muestra‘ %CVP ‘

1 93,954
83,928
75,952
69,456
64,062
59,512
55,623
52,260

] N O O Bl W N

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.
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Q M Designation: D 1475 - 85

Standard Test Method For

This standard w issucd under the fixed desynation 1)

superseript epstton (o) indicates an editoriyd change sinee the
L‘s{

if
‘1&1 e}
mua

Stondurd

1. Seope

1) This test method covers the measurement of density

| of paints. varnishes. lacquers. and components thereol, ulhc

than pigments, when in fluid torm.

| 2 This standard may involve hazardous maerials, oper-
arions. and equipment. This standard does not purport 1o
 pcldress all of the safety problems associated with its use. 11 is
b responsibiling of whoever uses this siandard 1o consult and
- establish appropriote safery and health practices and deter-

sunie the applicabiliny of regulatory miltations prior (o use.

9. Referenced Document

ASTM Stanclard:

E 380 Practice for Use of the Intwrnatonal System of
o1 cadh Units (81 {the Modermzed Metric System)”
sed ot 3 Definition

3ot dlenvive-the mass twgight 1o vacuunt w!‘ 4 unil
aniqudll volume of ihe haurd ar any gnen temperature. b s

iethod, 1 1s expressed as the wi uht Inograms pes vmil Hive

-other temperature specilication, 25°C s assumed.

4, Summary of Method

I The accuraiely known absolute dumw of disulled
wznc: at various temperatures {Table 1) s used 1o calibrak
the volume of a container. The welght of the paint Hquid
commlﬁ of the same contuner at the standacd temperature
25°CY or at an agreed-upon lemperature s then determined
band density of the contents caleulated in terms of grams per
millilitre. or pounds per gallon at the specified temperature.

ol thivgk

ne opeg s, S§gniﬁc"nm‘e and Use

ore (higg DL Wiy s weight per unit volume. [Uis o key property
1 H identification. charucterization. Als.d quality control of

nead Vd wide range of matcerals, Density measurerments in teems of

perdloggy eight per gatton are commuondy used 1o check pamnt quabin.

Uil e Fthe density is not within \'i‘)u ihcation. there moa gowd

chance that there was o mischarge or other seriaus problen;
3.2 This test method is suitable for

density of paint and related products and components when

"This wst method s ander the unsdiction of ASTM Commuittee D=1 an Pain

Mt D61 29 gy Pliasical Properties of Liguud Paints wxd Paing Ma
("”U” M'M\n :pp oved Man U T98Y Published July 198RS,
BUblished as 1y 1475 ST ¥ Last pressons edition 1) 1475 - 60 g1
A Bes :f\ x»: ANT M Stetiduras, v ol 1A02

«:Jr:;’,an:niij\

priginal adoption o the case of revision, the year of Tavt cevision. A number i parentheses widicares the vear of
st rewision or reapproval,

Fiuy merhod fas beos approved B e by agewcies o e Deoparinrear of Deiense to replace 3
Nyp b )t qond Jor fisting 1n the Dald Index of Spocitications ane Stavidareds,

ras the weight in pounds avorrdupois of one UL S, gallon. of
the Liquid at the specilied temperature: in the absence of

~the determimation of

and Relatgt Coatings and Matcrials and is the direet responsihinity of \mlm) n-

Density of Paint, Yarnish, Lacquer, and Related Products’

1473, the rumber immedaely follawing i designanon indicates the vear of

st reapproval, A

Mogpod JISS ] of Fedoral Fes Method

n hquid form. It is parvcularly apphicable when the Nuld has
100 high a viscosity or when a component is 100 volatile for a
density balance defermination
53 This test method )mwde
required for hiding power determinations. It s equally
suitable {or work 1o which less accuracy is required. by
ignoring the directions for recalibration and consideration of

tor the maximum accurac ¥

temperature differentials, and using the container as a
“weight-per-gallon™ cup.
0. Apparatus

6.1 Pyenometer—-Any type, or weight-per-gallon  cup,
!mﬁg_, a capacity of from 20 w 100 mL mav be used.

provided that 11 may be filled readily with a viscous hguid.
adjusted o exact volume, and covered to exclude loss ol
volatile matter.

0.2 Thermomeree praduated i 0.1°C

Yo \L!L
plicd wath glass pyonometers

as are sup-

0% Comestans-Tompesature Beth, held 25 4 0.0°C s
desirabie

O Lahoraors nddvireal Ba anee,

Noti FeeThe usuel weght-per-gaon cup and sinndar specabized

pyepomelers may have Alled weights that exeeed the capacny of the
usual faboratory anals deal balance. In such cases, use of @ hanging pan.
triple-beam balance. with scales graduated 1o (.01 g has been found to
provide results the mean of which was consistent with the overall
precision and accurae of the method

ind  Desiceat»d Batunce. or a yoom of
temperature and hunidity are desirable,

0.8 Desicouor
reasonably constan

7. Calibration of Pycnometer or Cup

7.0 Determine the volume ol the contatner at the spec
ficd temperature by employing the following steps:

701 Clean and dry the container and bring it to constant
welght. Chromic acid (see 7.0 1.1 cleaner and nonsesidual
solvents may be vaed with glass containers and solvents with
netal L'umunwr\' ?*:n‘ MEXIMNT ACCUAcy, COMINLC nsing.
and g unul the diffe cm‘*‘ helween 1w
SUCCTSHIVE Wl h ngs does not exceed 0.001 % of the weight
the vontainer, Finperponts on the contumer will change
the weight and must be avoided. Record the weight, ML in
grims.

IR

drving. Wl

o

04

O

Chromic acid cleaning solution s corrosive (o
skin, eves and mucous membranes and can cause severe
burns, Avord contact with ves, skin or clothing. In making
ditute solution. always add acid to water with care. In case of
contact. flush shin with water. using a shower il exposure is
severe, Flush eves for 15 nu nu‘tcs with copious amaounts of
water. Immediatels call a phvsician, Remove clothing imme
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TABLE 1 Absolute Density of Waler, g/ml
°C Density
15 0.999127
16 0.9498971
17 0.998772
18 0.998623
19 (.998433
20 0.998231
21 0.998020
22 0.997798
23 0.997566
24 0.997324
25 0.957072
26 (1998611
27 0.996540
28 0.986260
29 0.985872
30 0.995684

diately and wash before rease. Chromic acid cleaning solu-
tion 1s a strong oxidizer. Avoid contact with organic or
reducing substances as a fire could results, See supplier's
Material Safety Data Sheet for further information.

1.2 Fill the container with freshly boiled distilled water
at a temperature somewhat below that specified. Cap the
container, leaving the overflow orifice open. Immediately
remove excess overflowed water or water held in depressions
by wiping drv with absorbent ynaterial. Avowd occluding air
bubbles in the container.

7.1.3 Bring the contamer and contents 1o the specified
temperature using the constant-temperate b :Hh or room if
necessary. This will cause further shight flow of water from
the overflow onfice due 10 the expansion of the waler with
the nse of the temperature.

{4 Remove the excess overflow by wiping carefully
with absorbent matenal, avoiding wicking of water out of
orifice, and immediately cap the overflow tube where such
has been provided Dry the outside of the container, if
necessary, by wiping with absorbent material. Do not re
move overflow that occurs subsequent to the first wiping
after attainment of the desired temperature (Note 2). Imme-
diately weigh the filled container to the nearest 0.001 % of its
weight (Note 3), Record this weight, &, In grams.

NoTe 2-—Handling the container with bare hands will increase the
temperature and cause more overflow from the overflow orifice, and will
also leave fingerpnints: hence, handhng only with tongs and with hands
protected by clean, drv. absorbent matenal is reuommundcd

Note 3—Immediate and rapid weighing of the {iled comainer 15
recommended here to minimize loss of weight due 10 evaporation of the
water through orifices, and from overflow subsequent (o the [irst wipiog
after attainment of wmperature where this overflow is not retuned by a
cap.

7.1.5 Calculate the container volume as follows:

Vs (N - My/p
where:
¥ = volume of container. mlL,
N = weight of container and water, g (7.1.4),
M = weight of drv container, g (7.1.1), and
p = absolute density of water at specified temperature,

g/ml. (see Table 1}. o
7.1.6 Obtain the mean of at least three determmnations.

HRO

8. Procedure
8.1 Repeat the steps in Section 7. substituting the sampg
for the distilled water and a suitable nonresidual solvent g
the acetone or alcohol {sce 7.1.2 and Note 4). Record ¢
werght of the filicd container, W, and the weight of the emp‘f
CONIAINCT. W, I grams.

NOTE 4--Trapping of paint liquids in ground glass or metal join
likely 1o result in kigh values of density that appear 10 increase with
viscosity and density of the material; such errors should be minim;
by firm seating of the joints.

8.2 Calculate the density i grams per millilitre as follo
D, = (= w) ¥

where:

D, ‘mi..

3 Calculate the density in pounds per gallon as follo

= (W - WK}V

= density, g

where:
D= density, ib/gal.
K = §.3454 {(Note 5). and
¥ = volume of container, mL (see 7.1.6).
NOTE S--The fuctor K, 83454, is calculated from volume-w

relatonship as follows:

8.343404 == {12347 > (231 00V1/453.59237)¢

: - b

2.5y is the conversion {actar for millilitres to cubic inches

L0 15 the conversion factor for cubic inches to gallons
S9237 Is e conversion tzctor for grams o pounds,

9, Report

9.1 In reporting the density, state the test temperatur
the nearest 0.1°C, the umits, and the value calculated to
third place to the right of the decimal point (for exampl
= x.xxx Ib/gal at 25°C); state the mean, the range, and
number of replicate determinations.

10. Precision and Biass

10.1 The precision estimates are based on an interlab
tory study in which one operator in cach of six diffg
laboratories analized in duplicate on two different days
samples of paint ranging in density from 8.5 to 12.5 Ibg)
The results were analyzed statistically in accordance 3
Practice £ 180, The within-labaratory coefficient of varig
was found 1o be 020 % relative with 25 degrees of freet

and the bepweer-aboratory coeflicient of variation]
061 % refative with 20 degrees of freedom. Based on

coeflicients, the fol lowmp criteria should be used for jud
the acceptability of results at the 95 % confidence level

10,11 Repeatabiliny—Two results, each the mean ol
plicate dclexmmatlons obtained by the same operatd]
different days should be consicered suspect if they diffd
more than 0.6 % relative. :

10.1.2 Reproducibiliny-—Two results, each the meal
duplicate determinations, obtained by operators in di
laboratories should be considered suspect if they diff
more than 1.8 % relative.

10.2 No data on bias has been generated for this m
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The Americar Socigty for Testing and Matenals takes no position respecting (he validity of any patent nghls asserted in connection
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patent rights, and the risk of infringement of such rights are entirely thew own responsibifity
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technicai committeg, which you may attend. If you feal that your comments have not receved a fair hearing you shoutd make your
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of Speeifications and

coatings or ingredient changes. or both, This is signtficant in
the develapment of organic coutings for various end usces and
also for production quality control,

4. Coatings and Recommended Film Thicknesses

4.1 Whenever tests are 10 be performed on coatings not
listed in Table 1. there should be a prior agreement between
the purchaser awd seller as to the substrate. film thickness.
and application method for testing the specific eoating
mvolved.

Test Conditions
5.1 Conduct @'t drving tests 1n a well-ventilated room or
chamber. Tree rem divect dralts (Note 1) dust. products of

combustton. faheratory fumes and under diffused light (see

34y Make all measurements at a temperature of 23 = 2°C
and 30 #+ 5 % relative humidity with the coated pands g

horizontal positien while drving,

NorE be-A o device 1o egualize air change conditions bas been
developed by F. Scefield. Relative humidity should be controlled for
muisture-cured and wo-package drethane coatings, since their cure is

groathy whiveted b dee existing mostuce conditions.

5.2 tess should be carried out at practical viscositics
which films can be applied 1o the proper film thickness with
resultant good flow and leveling properues. In the absence of
auy spectlic material specification, instructions for prepara-
tion of the fim should be determined and agreed upon
between the purchaser and the seller.

5.3 Fiims 10 b teste {d have practical thicknesses
commensurate with performance characienstics expected
under actual usage for the type under test. All testing should
be done within an arca. any point of which s not less than 19
in. (15 mum) from the film edge

sS4 Light Conditions—Ilumination of
the entire drving test period should be about 25 ft-candles
{270 1x) from normal faboratory or sky sources, never [rom
direct sunlight or other sources high 1o nonvisible radiant
CROTEN.

the films dunng

G, Pr
0.1 Carey out ol tests as duscribed in 011 6.1
6,13, unless otherwise noted,

eparstion ol Test Specimuens
2 and

andd Swarc, Pap Tesiae Saanaf, ASTM STP 300 ASTM. 13th

o ey
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6.1.1 All test specimens shall be prepared and tested by
one operator properly skilled in the methods (0 be used.
Apply the specimens in du )licam at a ume arranged o that
examination intervals will fall within the normal working
hours of the operator.

6.1.2 Apply the materials to be tested on clean glass
panels or other specific substrate of suitable dimensgions
agreed upon between the purchaser and the seller. Ground-
glass plates are more suitable for certain types of coatings
that tend to crawl such as low-viscosity drying oils. Suttable
plates can be prepared by roughening the surface of polished
glass by grinding a paste of silicon carbide (grit 1-F) and
water between two glass plates.

6.1.3 The test films perferably shall be cast with a doctor
blade having a clearance sufficient to give the recommended
dry film thickness indicated in Table |. When a suitable
doctor blade 1s not available, or it has been agreed upon to
apply the film In some other manner, the various conven-
uonal and automatic methods of spray, dip, flow, and brush
application may be used, provided dry film thicknesses
conform to the requirements given in Table 1. See Test
Methods D 823 for a description of the spray and dip
methods of application.

6.5.4 Measure the dry film thickness of test films with the
proper film thickness gage. This shall be a micrometer. dial
comparator, or dal indicator as described i Test Methods
D 100S. When plates of small area are
dry fitm thld\nc,ss can be made by weighing plates before and
after coating and calculating from plate area and coating
solids.

Procedure

7.1 When test methods or end points other than those
listed 1n 7.2 to 7.9 are used, there shall be o prior agreement
between the purchaser and the seller,

7.2 Sei-To-Touch Time—To determine set-lo-touch time,
lightly touch the test film with the tip of a clean finger and
immechately place the fingertip against a picce of clean, clear
glass. Observe if any of the coating 1s transferred to the glass.
For the purpose of this test, the pressure of the fingertip
against the coating shall not be greater than that required 1o
transfer a spot of the coating from Y& to ¥ in. (3 10 3 mm)
in cross section. The film is set-to-touch when it still shows a
tacky condition, but none of 1t adheres to the finger.

1.3 Dust-Free Times:

Cotton Iiber Test Method—Separate a number of

individual fibers from a mass of absorbent cotion with the

TABLE 1 Recommended Film Thickness of Materials to be
Tested”

Material Ory Film Thicknass
Drying oils 1.25 % 0.25 mil (32 % & ¥
Yarmishes 1% 01 mil (25 2 2 um) (See 7 3.2)
tacquers 0.5+ 01 mil (12.5 x 2 umj (See 7.4.2)
Resin solutions 0.5 £ 01 mil (125 = 2 pm)
Enamels 1.5 % G.25 mil (36.5 £ 6 pimy
Cif paints 1.8 & 0.2 mil (45 = 2.5 wmj (see 6.2}
Water paints 1201 mi (25 % 2 pmy

A This table 1s a general guide to be used when nothing more specific is agreed
upon between the purchaser and the saller,
BSee 6.2 and 7 4.1, Add driers a minimurn of 24 h before test

used. measurement of

224

160 MES.H SCREEN
e §
§ <l

NOTE-—1 In. = 254 mm.

FiG. 1 Typical Dust-Free Tester

aid of tweezers. At regular drying intervals, drop sev
the cotton fibers from a height of [ in. (25 mm) o
marked section of the filtn. The fHm is considered (g
duied dust free when the cotion fibers can be remov
blowing Lightlv over the surface of the film.

P32 Powder Test Mechod—Deposit finely divi
cium carbonale {pigment grade) on the film at d
intervals during the drving period and, after the fil
dried tack-free, remove by blowing with a gentle strean
and wiping with a soft rag or camel-hair brush. The cod
considered dust-free at the time interval when the
can be remosed ccm‘zplete"\-

7.3.2.1 Deposit the calcium carbonate from a box
a 160-mesh sereen 1n a pattern %2 in. (40 mm) lon
in. (10 mm?y wide. Fasten a vibrator lo the side @
container 1o facilitate the passage of the pigment threl
screen an a uniform pattern, Support the apparatus
there is a clearance of about % in. (3 mm) between th
and the test film. Figure { shows a typical dust-fret
and I”Iﬁ 2 shows the pattern obtained in testing
enamel. The enamel shown is considered dust fre
4'h-h rating.

7.4 Tuck-free Times:

1A Paper Test Method:

74001 /g i Paper—Tle est paper shall be K4
Cable Paper® that when conditioned in accordance ¥
TAPPI Stancard Method T 402, gonlorms to the f@
requirenIents :

" Phe dust-free wesler was designed and built by Technical Subcomil)
the New York Paint and Varnish Production Club and is deseri
gation of Methods of Measuring Deving Time,” Official Digest,
and Varnish Production Clubs, No. 286, Now’mbu 1948, pp. 836-84
also includes a study of the Zapon ack tester.

¥ Paper meeling these requirementy may be obtained from Crock
Papers, Inc.. 431 Westminster St. Fitehburg, MA 01420, their Grad
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FIG, 2 Example Pattern from Dust-Free Drying Time Test

sis weight (20 by 3675000, th
W Thickness, s (um)

YA
(1 ()\ { i

11w Air resistance (/100 ez
novedKiCoeflicient of static friction 0.3
Friction angle. a2
. Tensile strengtle, machioe directonseross direction
“ided ar, muchine direction;cross direction
pngation, machie direcuoneross direciion,
filim St of water extrac x“_
@Ash content. max. %
vm ol
A Al tests except this one shall be run in accordance with Test Method 1) 200,
1 values for properties are typical vilues and not specifteation linnis.
0 7412 laya?2 by 3-in, (30 by 753-mim) piece of the special
X thr test paper on the fi m and place upon 11 a steel cylinder 2 in,
g AU diameter. and of such weight 6.28 b, (2.85 kg), as to
te olg@roduce 2 pressure of 2 psi (13.8 kPa). At the end of 5 5
Vo 3 . - .
oreigemove the cvlinder and invert the test pancl. The film is
b considered free from after-tack when the paper drops off of
1 e test film within 10 s
b ] 14.2 A variation of the test method described mn 7.4.1
1"1 using the same test paper can bhe used o test the z‘wk free
ce A trm of msulating varmshes. In this method the piece of
aper shall Ix P L G0 mm i width and 6. l SO
in length, The varnish is considered tack-free \th this st
4P Of paper does not adhere 0 1t when it is pressed on the
i . purface ol the varnish for 1 min by a cybndrical 1-1b (4301
f'ﬁ” weight, | in, (25 mm) in diameter. In this test. apply the

Paper in the viciity of the center of the specimen at right
@angles o the length of the coated specimen.

143 Mechanical Tost Method (Tack Tester®1—The tack
ester 10 be used in this method comprises essentially a base

it N . . . g e )
i nmPr surface-contacting portion 1-in. (25-mm) sgquare and a
ton oggEOUNer-balancing portion | by 2w (25 by 30 mm) i area,
5. ThsgBoth portions are made up from a continuous metal suip

P - @ e
The standard tack tenter 1 Tully desaribed i the UUS. Patend

1946

2 ARG YRS, Sent.

b b 1840

0.016100.0181in.(0.41 1o 0.46 mm) in thickness. To prepare
the apparatus for use (see 7.4.3.1), fit the base with several
thicknesses of masking tape and paper strips to provide a
mcans' of attachimg the aluminum foil and so adjust the angle
ol the | by 2-in. counter-balancing strip 50 that a weight of §
g placed m the geometric center of the base portion is just
sulhownt w overceme the unbalanced force.

74531 The tester i prepared for use by carrying oul the
following steps in sequence:

(1) Wx'ap the mutal base with three tucknesses of masking
tape, suicky side ouit,

{2) Cover the outer layer with a good grade ol paper.
except for two exposed strips. equally spaced. about Va by |
i (0.4 by 25 mm} in area on thc wp of the tester, and

(37 Cover the paper on the contact side of the base with
one thickness of pressure-sensitive cellulose tape previousty
fixed to the metal base of the tester. The cetlulose tape serves
WO PUrpOSsSes:

First. to pull the layers of masking tape firmly against the
front of the metal Fase, and

Second. o provide a smooth surface for the foil.
the aluminum (o1l 15 the base of the tester by pressing gently
bu firmiby a | by 2-in. (23 by S0-mm) piece of foil, 0.0005 in.

Iopmyon thickness '“aimt one of the Y by 1-in. (6.4 >_~'
Za—msm exposed strips of masking tape on the op surface of
the buse. Wrap the Dil tighty ang smoothly around the basce.
(‘\‘pos‘nm the shi s:de, and finally press the outer end gently
agarnst the remaining exposed stnp of masking tape. When it
Goally becomes nocessary 1o replace wrinkled or soiled
alumanum ol the ends are asily removed from the
masking tape by exerting a stow, even. upward pull sufTicient
to overcome the wek of the tape without tearing the foil,

7432 A film is considered 1o have dred tack-{ree when
the tack tester tips over immediately on removing a 300-g
weight allowed (o act for 5 s on the counter-weighted metal
square base fitted with masking tape and aluminum foil.

1.5 Dry-To-Towel Time.

T.5.0 Drying Qits—Conunue testing after the set-to- touch
fime has been observed. The film is considered dry when i
no longer adheres 10 the finger and does not tub up
appreciably when the finger s lightly rubbed across the
surlace,

752 Lacquers {uad Sealersi— Touch the film hightly at
varving miervals of tme, The m is considoered (‘h"_\-' wlhien no
pronounced marks aze lett by the finger touching the film in
the same area on cach observation. Test sealers on wood or
other porous substtes as agreedd upon between the pur-
chaser and the selier

10 Diliaed e

7.000 With the end ol the thumb resting on the test im
and the forelinger supporung the test panel, exert 4 max-
imum downward pressure (without twisting) of the thumb
on the fhim. Lightly polish the contacted arca with a soft
cloth. The film is corsidered drv-hard when any mark lefl by
the thumb is completely removed by the polishing operation,

77 D Throwgl cor Dry-To-Handle) Time:

7.7.0 Place the test panel in a horizontal position at a
height such that when the thumb s placed on the film, the
arm ol the aperator i< n a vertical line from the wrist o the
CBear down on the Gim o with the lh\mj AR cxcnmg
ol the arnt. at the same lime turming

Attach

shoulc
e maximum pPressure
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the thumb through an angle of 90° in the plane of the film.
The film is considered drv-through or drv-to-handle when
there 1s no loosening, detachment, wrinkling, or other
evidence of distortion of the {iim.

1.8 Dry-To-Recoar:

7.8.1 A film is considered dry for recoating when a second
coat or specified topcoal can be applied without the develop-

ment of any film irregularities such as hifting or loss of

adhesion of the first coat, and the dry time of the second coat
does not exceed the maximum specilied (i any) for the first
coat.

7.9 Prine-IFree Time:

Note 2-This procedure is similar to Test Method D 2091, except
that the time to reach the print-free condition is determined, while Test
Method D 2091 is used to evaluate whether a film 1s print free at a
speeified time.

7.9.1 Test Panels—Apply the material under test 1o clean
plane panels. at least 3 by 6 in. (75 by 1530 mam) in size, made
ol wood, metal, glags, plastic or other material as agreed
upon between the purchaser and the seller.

192 Imprinting Fabrie—Eight-ounce Army duck con-
forming to Type HI of ULS. Fed. Spec. No, CCC-C-419b or
cheesecloth conforming to Fed. Spec. No. CCC-C-440Q.

7.9.2.0 A pad should be used with the cheesecloth only.
made of nonwoven felt cloth at least 0.05 1. (1.3 mm) thick.
weighing 7 oz/yd? {0.24 kg/m?) and larger than the plane end
of the weight,

7.9.3 Weighis—Congisting of metal cylinders not less
than 2 in. (50 mm) in diameter with plane ends perpendic-
ular to the axis and of a length to give a pressure of V: or |
b/in.? (3.5 or 6.9 kPa).

7.9.4 Procedure:

7.9.4.1 Apply the test material to several of the specified
or agreed-upon panels by a film applicator, or other specified
method, as described in Test Methods I3 823 1n cither single
or multiple coats, as agreed upon between the purchaser and

The American Socisty for Testing and Materials lakes no position respecting the validity of any patent rights asserted in connection
with any item mentioned in this slandard. Users of this standard are expressly advised that determination of the validity of any such
patent rights, and the risk of infringement of such righls, are entirely thelr own responsibitity

This standard 1s subject (o revision ai any time by the responsibie technical comimitiee and must be reviewed every live years and
# not revised, either reapproved or withdrawn, Your comments are nvited either for revision of NS standard o for aoditional standards
and should be addressed (0 ASTM Headquarters. Your comments will receive careful consideration at & meetng of the responsible
technical committee, which you may attend. If you feel that your comments have nof received a fair hearing you should make your
views known [0 the ASTHM Committee on Standards, 1916 Race 5t . Philadolphis, PA 19103

the seller. In the absence of a specified dry film thickness)i
values listed in Table | should be used. J

7.9.4.2 Allow the coated panels 1o dry under the coy
tions specified in Section 5, unless otherwise agreed |
appropriate intervals, starting shortly before the ceatiné
expected to be print-free, carry out the print-free (ag:
described in Test Method D 2091, comparing the appg
ance with the photographic standards appearing they
until the test shows the coating to be print-free. ‘

8. Frequency of Testing
8.1 It i1s suggested that test intervals be set at periods
approximately 10 % of the total test time. If frequency vy
considerably from the 10 % interval or such time inter
impractical, the ntervals used shall be reported.

9. Report

9.1 Reports of tests shall include all applicable condit
that deviated from the standards as outhined or sp
conditions or tests used and the results of the test.

14, Precision o

10.1 Because of the subjective nature of the drying ;}29(,
tests, the agreement 10 be expected between labor )
depends upon their understanding of the terms used, ar 2})”
difficult to estahlish with certainty, Within any Jlabord E%/‘UI;
the agreement depends upon the material being tested, g ’
coatings being rouch sharper 1n therr end point than of App:

but duplicate determinations should agrec within 10 % ¢
time of drying. '
11, Keyword

L1 drving time

W 8ee Prane, bW "A Latin Square Drving Time Study,” Painé
Mugazne (Augusl 1960, for a study of precision of drying time measur

ong 56-¢
Annua] }
> Avaitablc
ladelphiy,
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APPENDIX

(Nonmandatory Information)

X 1.4 Oven residence time of 20 min for the pamt test
specimen at [0 & 5°C was the original procedure Tor this
test method. For information purposes, the precision state-
ments for 20-min residence time are:

X1.1.1 The precision estimates are based on an interlabo-
ratory study in which | operator in cach of 15 laboratories
analyzed in duplicate on 2 different days 7
water-based paints and 8 samples of solvent-based paints
containng from 35 10 72 % volatile material. The paints
were commercially supplied. The results were analyzed
statistically in accordance with Pracuce E 180, The within-

laboratory coefticient of variation was found to be 11 %

The American Socipty for Testing and Materials takes no position respecting the vaixdity of any patent rights asserted in conneclion
with any #em mentioned in this standard. Users of Hus standard are expressly advised that determination of the validity of any such
patent rights. and the risk of infringement of such cights. are entirely their own respongibility.

This standard is subject (o revision at any time by the responsibie techacal commiziee and must be reviewed every five years and
i not revised, either reapproved or withdrawsn, Your corvnents are invited cither for revesion of this standard or {oe additional stansiards
and should be addressed tc ASTM Headquarters., Your comments will receive carels’ congideration at a meeling of the responsibie
technival committes, whick you may attend. i you leel thal your comments have not recsived a fair hearing yvou should make your
views known to the ASTM Commiitee on Standards, 1916 Race St. Philadeloiia. PA 19703,

samples of

fO]

relative at 193 degrees of freedom and the between-|ahg
tories coelflicient of varmadon was 2.5 % relative gt §

degrees of freedom. Based on these coefficients the follg
criteria should be used for judging the acceptability of reg
at the 95 % confidence level.

(@) Repeatability—"Two results cach the mean of dupli
determinations, obtained by the same operator on diffedl
days. should be considered suspect il they differ by
than 2.9 % yelative. :

{8y Reprodducibility—"Two results, each the mean ofdu
cate determinations. obtained by operators in diffe
laboratories should be considered suspect if they diffefd
more than 7.1 % relative.
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Eﬁ Designation: D 2369 ~ 87%

Standard Test Method for
Volatile Content of Coatings’

This standard 1§ issued under the fixed designation 12 2369; the number immediately following the designation irdicates the year of
ariginal adoption or, in the case of reviston, the vear of fast revision. A number in parentheses
since the last £vIsion or reapproval,

superserpl epsilon (o) indicates an editorial change §

This test method has been approved Jor use by agencies of the Depariment of Defense 1o replace Method 904 1.1 of Federal Test Method
Stendard No 1414 and for hsting in the DoD {ndex of Specifications and Standards.

Paragraph 7.3 wus editorially cor ud and the ¢
I!‘e rduums m noles and sections in

{I“;" o
o \U

......

1. Scope

1.1 This test method describes a procedure for the deter-
mination of the weight percent volatile content of solvent-
reducible and water-reducible coatings. Test specimens are
heated at 110 = 3°C for 60 min.

1.2 Sixty minutes at 110 £ 3°C is a general purpose test
method based on the preasion obtained with both solvent-
reducible and water-reducible coatings (see Section 9), These
coatings {single package, heat cured) are commonly applied
in factories to automobiles, metal containers, flat (cotl) metal
and large apphances, and many other metal parts.

Nere t—Testing at 110 % 5°C for min was utilized for the
establishment ol the original test method in l%i Precision data are not
available and may not have been properly generated at the time. The
nine paints tested then were all solvent-reducibie. These conditions, 20
min at 110 = 3°C. are no tonger satistactory for the determination of the
volatile content of many L(htllllgh hblnj? tested at the resent nme.
Water-reducible and solvent-reducible coa\ing&' were tesied o the
devetopment of Test Method 13 2369 using 110 % 5°C for 60 min and 20
min for which precision data have been generated, See Appendix for
precision statements on the 20-min oven residence ume.

1.3 This test method does not cover multi-package cuat-
ings whereln one or more parls may, at ambicnt condibons.
contatn hquid corcactants that are volatile until a chemical
reaction has occurred with another component of the
mulupackage coating.

4 This test method may not be apphicable to all types of
coatings such as printing inks, and other procedures may be
substituted with mutual agreement of the producer and user,
See Note 3.

VS This standerd s involve hazardous siageriuls, eper-
wrions, aud eguipmens. Fhix standard docs noe purport e
adddress all of the sufery problems associated with s use, s
the responsibifity of the user of this standard o establish
appropriate sajeiv and health pracices and deterprine the
applicability of regulatory limitations prior (o use. A specilic
hazard statement is given i 7.3.1

2. Referenced Documents

ASTN Staridards:

5

FThis test method s under tie jurisdicuon of ASTM Commttier D-1 on Panu
and Related Coatings and Matenals and s the direct responsibilics ol Subcem-
on Chemical Analvsis of Paints and Paim Materials.
seaved June (00 1287 Published August 1987
63T Last previous edition O 2369 86,

atree DALY
Current ecition a
published as 1D 2364

Onginathy

.4‘ 720 and 7.3 were edhiorially corrected iy December 1988
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sndicates the years of last reapproval. A

1987,

vits changed June 14,

D343 Spectfication for
Grade)?

12362 Specification for Industrial Grade Toluene?

D 1193 Specification for Reagent Water®

I 145 Specification for Gravity Convection
Ventilation Oveny”

L 180 Practice for Determining the Precision Dat
ASTM Methods for Analvsis and Testing of Indu
Chemicals®

2-Ethoxyethyl Acetate (9§

Proced:
14 Mix
sller, unt
dir by han
2 Usir
5 with tF
) mg, b
foalings bx
weight % o

and For

3. Summary of Test Method

3.1 A designated quantity of coating specimen 1§ weig

1o an aluminum foil dish containing 3 ml of an ¢ d alum

. . . |
priate solvent, dispersed, and heated in an oven at 110 | ml
for 60 min. The percent volatil: is calculated from the loggFamen )
weight. ¢ Specime

ump tha

. epare & n
4. Significance and Use :

4.1 This test method is the procedure of choice
determining volatiles in coatings for the purpose of
fating the volatile orpanc content in coatings under sped

Note 2
263 or
o loss volatil

test conditions. Phe inverse value. nonvolatle, is u 3 Heat
determine the weight percent solids content. This infollesed speci
tion is usefu! (o the pamt producer and user ant#)+ s°C

environmental interests for detarmining the volatiles e
by coatings. :

31 Wa
Mth accepic

Apparatus o .
. . L o “Reagent €
S Ahoninwn: Foid Dish, 3% mm i diameter by 18]
high with a smooth iplanar) bottom surface. Precond
the dishes for 30 mun i an oven at 1O & 5°Cand sto
destecalor prior o use.
Forced Dralt Oven, Tvpe HA or Tvpe TIB as sped
in ‘§peci fication I 145,
Syringe. S-ml. capable of properly dispensing ¥
<>Lmng under test at sutlicient rate that the specimen La%

dissolved in the solvent (see 7.2).

American (
&rmawpua :

1

A2

S.4 Foew Tubeowith new covk stopper A
N8 Werghing o Dropping Boile. §

: G582 el Book of ASTH Standards, Part 29,
Y dmmad Book of ANTM Standards, Vol §6.03,
Y dnnued Book of 15T Stunderds, Vol 14.02. i

) Fettmual Book of ASTH Standards. Vol 15,05,

seontimued; see

0C., Washi

h R osin, D


http:prn"lui.lS
http:1.)01.21

, Reagents

6.1 Purity of Reagents—Reagent grade chemicals shall be
sed in alt tests. Unless otherwise indicated, it is intended
hat all reagents sk'lall.conform to the specifications of the
commitlcz on Analytical E{eggentg of the Am;rican Chem-
il Society, where such specifications are avax‘lziblef’ Other
qdes may be used, ;):'oyldeci i is first ascertained that the
wgent is of sufficiently high purity to permit its use without
ksening the accuracy of the determination.

.2 Pwriny of Water—Unless otherwise mdicated. refer-

spsciﬁcation D93

6.3 Toluene. technical grade, Specification DD 362.

64 2-Ethoxyethyl Acetale, technical grade, Specification
D343

ne’ 7. Procedure
71 Mix the sample, preferably on a mechanical shaker or
nd Forcg® e, until homogencous. If air bubbles become entrapped.

tir by hand until the air has been removed.

7.2 Using an appropriatc weighing container (3.3, 3.4, or
5 with the syringe preferred for highest precision), weigh 1o
1 mg, by difference, a specimen of 0.30 % 0.10 ¢ for
¥coatings believed to have a volatile content less than 40
eight % or a spectmen of 0.50 1 0.10 g for coatings believed
o have a volatile content greater than 40 weight %. into a
red aluminum foil dish (5.5) into which has been added 3

I mL of suitable solvent (6.2, 6.3, or 6.4). Add the
pecimen dropwise. shaking (swirling) the dish to disperse
ie specimen completely in the solvent. If the material forms
lump that cannot be dispersed. discard the specimen and
prepare & new one. Simtlarly prepare a duplicate.

¢ Note 2—If the spectmen cannot be digpersed in the solvents listed
2, 6.3, or 6.4) a compatible solvent may be substituted provided it 38
R00 less volatile than 2-ethoxyethyl acetate {6.4).

21 specil
Is ustGi 7.3 Heat the aluminum foil dishes containing the dis-
s info rsed specimiens in the forced draft oven (5.2) for 60 min at

110 + 5°C,
1.3.1 Warning—Provide adequate ventilation, consistent
ith accepted laboratory practice, to prevent solvent vapors

A s

E tapy . < ] G e o oo e .
- "“Reagent Chemicals, American Chemical Sociely Specifications,” Am. Chem-

by § 8 ki S0, Washington DC. For suggestons on the testing of reagents not listed by

cc@ndg 3 American Chemical Society, see “Reagent Chemicals and Standards,” by

[ stor apaposeoh Rosin, [, Van Nostrand Co., Inc.. New York, NY and the “United Statcs
S Pharmacopein,”

ences 1o water shat! be understood to mean Type I of
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from accumulating 1o a dangerous level.

7.4 Remove e dishes frora the oven, place immediately
in a desiceator, cool to ambient temperature and weigh to 0.1
mg.

NoTE 3—If unusual decomposition or degradation of the specimen
accurs during heating, the actual time and temperature used to cure the
coating in practice may be substituted for the time and femperature
specified in this test method, subject 0 mutual agreement of the
producer and user.

8. Calculations

8.1 Calculate the percent volatile matter, ¥, in the liquid
coating as follows:

Y, % = 100 —~ (W, = W,)/5) % 100]

where:
W, = weight of dish,
WYy = weight of dish plus specimen after heating, and
S = specimen weight.

8.2 The percent of nonvolatile matter, N, in the coating
may be calcutated by difference as follows:

PR

NO% o= 100 - volatile matter
Y. Precision and Bias

9.1 The precision estimated for tests at 60 min at {10 %
5°C are based on an interlaboratory study’ in which |
operator in cach of 15 laboratories analyzed in duplicate on 2
different days 7 samples of water-based paints and 8 samples
of solvent-based paints containing between 33 and 72 %
volatile material, The paints were commeraally supphed.
The results were analyzed statistically in accordance with
Practice E 180. The within-laboratory coeflicient of vanation
was found to be 0.5 % relative at 213 degrees of freedom and
the between-laboratories coefficient of variation was 1.7 %
relative at 198 desrees of frecdom. Based on these coefli-
cients, the tollowing criteria should be used for judging the
acceptability of results at the 95 % conhidence level,

9.1t Repeatabilipy—Two results, each the mean of dupli-
cate determinations, obtained by the same operator on
different days should be considered suspect if they differ by
more than 1.5 % relative,

9.1.2 Reprocucihitiny-—Two results, each the mean of
duplicate determinations, obtained by operators in different
iaboratorics should be considersd suspect if they differ by
more thaw 4.7 % relauve.

9.2 Blas—Bias has not been determined.

7 Supporting data are available from ASTM Headguarters, Request RR:
DOL10246.
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PINTURAS.

DETERMINACION DE LA VISCOSIDAD EN UNIDADES KREBS (KU)
PARA MEDICION DE LA CONSISTENCIA DE LAS PINTURAS,
MEDIANTE EL VISCOSIMETRO STORMER

1. OBJETO

1.1 Esta norma trata sobre la medicién de la viscosidad en unidades Kreb (KU) para evaluar
la consistencia de las pinturas y recubrimientos relacionados, mediante el uso del viscosimetro
Stormer

1.2 Los valores establecidos en unidades del S| se deben considerar como los normalizados.
Los valores dados entre paréntesis se presentan para informacion solamente.

1.3 Esta norma no pretende solucionar todos los problemas de seguridad asociados con su
uso. Es responsabilidad del usuario de esta norma establecer practicas apropiadas de seguridad y
salud y determinar la aplicabilidad de las limitaciones reglamentarias antes de su uso.

2. REFERENCIAS NORMATIVAS
21 NORMA ASTM
ASTM E 1, Specification for ASTM Thermometers.

3, TERMINOLOGIA
3.1  DEFINICIONES DE TERMINOS ESPECIFICOS PARA ESTA NORMA

311
consistencia
Carga, en gramos, necesaria para producir una frecuencia rotatoria de 200 r/min.

3.1.2

unidades Krebs (KU)

Valores de una escala de uso comun para expresar la consistencia de las pinturas que se
aplican generalmente con brocha o rodillo.

3.1.21
discusion
Esta escala es una funcién de la escala de “carga para producir 200 r/min”.
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4, RESUMEN DEL METODO DE ENSAYO
4.1 Se determina la carga requerida para producir una frecuencia rotatoria de 200 r/min
para un rotor de paletas asimétricas (offset), sumergido en una pintura.
5, IMPORTANCIA Y USO
5.1 Este método presenta valores que son Utiles para especificar y controlar la consistencia
de las pinturas como productos para venta comercial o al consumidor.
METODO A
6. APARATOS
6.1  VISCOSIMETRO
Stormer, con rotor de paletas como el que ilustran las Figuras 1 y 2. El temporizador
estroboscdpico que ilustra la Figura 1 se puede retirar y utilizar el instrumento sin él, pero se

sacrifican velocidad y exactitud. El temporizador estroboscopico da directamente. la lectura de
200 r/min.

Figura 1. Viscosimetro Stormer con rotor tipo paleta y temporizador estroboscépico
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% %6 pulg.
|
.l
i
linga de }
graduacion l
3%s pulg. )
i
1
|
!
%6 pulg. ‘
1% pulg. j
1 i % pulg.
¥ pul o
s PHS: t%s pulg. —~t= 1% pulg. j
2% pwg L
\V

Y4z puig. ~ (No. 22 U.S. gage) |

Todas las dimensiones sujetas a una tolerancia de = 0,004 puigadas
Material: acero inoxidabie
NOTA 1-1 pulgada = 25,4 mm

Figura 2. Rotor tipo paleta para usarle con el viscosimetro Stormer

6.2 RECIPIENTE
Con un diametro de 85 mm (3 3/8 de pulgadas) y capacidad de 500 ml (1 pt).
6.3 TERMOMETRO

Termoémetro ASTM para viscosimetro Stormer, con un rango desde 2 °C hasta 70 °C y
conforme con los requisitos para termometro 49 C, que prescribe la norma ASTM E 1.

6.4 CRONOMETRO
U otro medidor de tiempo adecuado, con capacidad para medir hasta 0,2 s.
6.5 PESAS

Un conjunto que cubra el rangode 5 g a 1 000 g.

7. MATERIALES

74 Dos aceites patrén, calibrados en viscosidad absoluta (Poise), que estén dentro del
rango de viscosidad de los recubrimientos por medir. Estos aceites deberian diferir en

viscosidad al menos 5 P.
e}
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NOTA 1 El rango normal del Stormer esta cublerio por los aceites gue tienen viscosidades de 4P (70 KU), 10 P (85 KU) y
14 P (95 KU).

7.1.1 Los patrones adecuados son silicona, hidrocarburos, aceite de linaza y de ricino. La
silicona y los aceites de hidrocarburos calibrados en Poises se encuentran disponibles
comercialmente. El aceite de linaza y el de ricino no calibrados se pueden calibrar con
cualquier aparato que permita realizar mediciones de viscosidad absoluta.

7.1.2 Se asigna a cada aceite un valor de carga necesaria para producir 200 r/min, convirtiendo
su valor de viscosidad en Poises a carga en gramos mediante la siguiente ecuacion:

L=/(6100 + 96,6 D)/30

2n donde
0] = viscosidad del aceite en Poises
D = densidad del acsite

8. CALIBRACION

8.1 Se retira del viscosimetro el rotor y el transportador de pesos. Se debe garantizar que el
resorte esté enrollado de manera pareja en el carrete y no esté traslapado sobre si mismo.

8.2 Se cuelga un peso de 5 g en el resorte y se suelta el freno. Si el viscosimetro arranca desde
el punto muerto y continua avanzando varias revoluciones del carrete de resorte, es satisfactorio para
uso. Si no arranca sin ayuda al aplicarle el peso de & g, se debe reacondicionar.

8.3  Se verifican las dimensiones del rotor. No deben diferir en mas de + 0,1 mm (0,004 pulgadas)
respecto a las que se indican en la Figura 2.

8.4  Se seleccionan dos aceites patrdén con valores asignados de carga para producir 200 r/min
dentro del rango de los valores esperados para los recubrimientos por medir (véase el numeral 7.1).

8.5 Se ajusta la temperatura de los aceites patrén a 25 °C + 0,2 °C. La temperatura del
aparato Stormer deberia ser igual. Si no se puede obtener la temperatura especificada, se
registra la del aceite al comienzo y al final del ensayo hasta 0,2 °C.

8.6  Se determina la carga en gramos necesaria para producir 200 r/min con cada uno de los
dos aceites, utilizando el Procedimiento A que se describe en el numeral 9, o el Procedimiento B
que se describe en el numeral 10.

8.6.1 Silatemperatura del aceite no estuvo en 25 °C + 0,2 °C durante el ensayo, se corrige la
carga medida en gramos para la desviacion respecto de dicha temperatura.

NOTA 2 Las correcciones de carga para desviaciones de la temperatura del aceite respecto a la temperatura
especificada se pueden realizar mediante un gréfico preestablecido de carga contra temperatura del aceite (véase el
Anexo X.1).

8.7 Sila carga medida (corregida para cualquier desviaciéon en la temperatura respecto al
patrén) esta dentro de £ 15 % de los valores de carga asignados para los aceites, el aparato
Stormer se puede considerar calibrado satisfactoriamente.
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9. PROCEDIMIENTO A (SIN ACCESORIO ESTROBOSCOPICO)

9.1 Se mezcla muy bien {a muestra y se pasa a un recipiente de 500 ml (1 pt) hasta una
altura de 20 mm (3/4 de pulgada) antes del borde superior.

9.2 Se lleva la temperatura del espécimen a 25 °C = 0,2 °C y se mantiene en ese valor
durante el ensayo. La temperatura del aparato Stormer deberia ser la misma.

9.21 §Si no se puede obtener la temperatura especificada, se registra la temperatura del
espécimen al comienzo y al final del ensayo hasta 0,2 °C.

9.3 Cuando la temperatura del espécimen haya alcanzado el equilibrio, se agita
vigorosamente, evitando que quede aire atrapado y se coloca el recipiente inmediatamente
sobre la plataforma del viscosimetro, de manera que el rotor quede sumergido en el material
hasta la marca situada en el eje del rotor.

9.4 Se colocan pesas sobre la barra de extensién del viscosimetro y se determina una
carga que produzca 100 revoluciones en el rango de 25 s a 35 s.

9.5 Utilizando la informacién adquirida en el numeral 9.4, se seleccionan dos cargas que
den dos lecturas diferentes (tiempo para dar 100 revoluciones) dentro del rango de 27 s a 33 s.
Se hacen las mediciones despues de una corrida inicial, es decir, se deja que el rotor haga al
menos 10 revoluciones antes de empezar a tomar el tiempo para las 100 revoluciones.

9.6  Se repiten las mediciones indicadas en el numeral 9.5 hasta obtener dos lecturas para
cada carga que no difieran en mas de 0,5 s entre si.

10. PROCEDIMIENTO B (CON TEMPORIZADOR ESTROBOSCOPICO)

10.1 Se sigue el procedimiento A (véanse los numerales 9.1 a 9.3) para la preparacion del
espécimen.

10.2 Se conecta el circuito de la lampara del accesorio estroboscopico a una fuente de energia
eléctrica.

10.3 Se colocan pesas en la barra de extensidn del viscosimetro y se determina una carga
que produzca 100 revoluciones en el rango de 25 s a 35 s.

10.4 Utilizando la informacién obtenida en el numeral 10.3 se selecciona un peso (con
aproximacion a 5 g) que produzca el patrén de 200 r/min (véase la Figura 3) en el temporizador
estroboscopico, es decir, donde las lineas parecen estar estacionarias.

Figura 3. Apertura de las lineas estroboscdpicas cuando el temporizador
estd ajustado exactamente a 200 r/min

=4
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10.4.1 Las lineas que se mueven en la direccion de rotacién de las paletas indican una
velocidad superior a 200 r/min. y, por lo tanto, el peso se deberia retirar de la barra de
extensién. Por el contrario, las lineas que se mueven en direccidn opuesta a la rotacién de las
paletas indican una velocidad inferior a 200 r/min, vy se les deberia afadir peso.

NOTA 3 Existen otros patrones que aparecen a velocidades distintas de 200 r/min. {Véase la Figura 4). El patron
para 200 r/min. se deberia determinar antes de realizar cualguier ensayo.

Figura 4. Lineas estroboscépicas que aparecen como muitiples que pueden
ser observadas antes de alcanzar las 200 r/min

10.5 Se repite la determinacion indicada en el numeral 10.4 hasta obtener un valor de carga
consistente (es decir, dentro de 5 g).

11.  CALCULOS

11.1  PROCEDIMIENTO A

11.1.1 Se calcula la carga hasta dentro de 5 g, necesaria para producir 100 revoluciones en
30 s, mediante interpolacion entre los pesos de las cargas registrados para las lecturas

tomadas entre 27 s y 33 s para 100 revoluciones.

11.1.2 Se corrige la carga determinada para cualquier desviacién en la temperatura del
espécimen respecto a la especificada (véase el Anexo X.1).

11.1.3 Si se desea, se determina el valor en KU (unidades Krebs) partir de la Tabla 1,
correspondiente a la carga necesaria para producir 100 revoluciones en 30 s.
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Tabla 1. Cuadro de unidades Krebs de Stormer con interpolaciones

Carga,en g Segundos por cada 100 revoluciones
27 | 28 l 29 | 30 ] 31 1 32 I 33
Unidades Krebs

75 49 51 53 54 55 56 57
100 57 59 60 61 62 63 64
125 63 65 86 67 68 69 70
150 69 70 71 72 73 74 75
175 74 75 76 77 78 79 80
200 79 80 81 82 82 83 84
225 83 84 85 86 86 87 88
250 86 87 88 89 90 90 91
275 89 90 91 g1 93 93 94
300 92 93 94 95 35 96 g6
325 95 96 97 98 98 98 99
350 97 98 29 100 100 101 101
375 100 100 101 102 102 103 103
400 102 102 103 104 104 105 105
425 104 105 105 106 106 107 107
450 106 107 107 108 108 109 109
475 109 110 110 111 111 111 112
500 111 112 112 113 113 113 114
525 113 114 114 115 115 115 116
550 114 115 115 116 116 118 117
575 116 117 117 118 118 118 119
600 118 118 119 120 120 120 121
625 120 120 121 122 122 122 122
650 121 121 122 123 123 123 123
675 123 123 124 125 125 125 125
700 124 124 125 126 126 126 126
725 126 126 127 128 128 128 128
750 127 127 128 129 129 129 129
775 129 129 130 131 131 131 131
800 130 130 131 132 132 132 132
825 131 131 132 133 133 133 134
850 132 132 133 134 134 134 135
875 133 133 134 135 135 138 138
900 134 134 135 136 136 136 137
950 136 137 137 138 138 138 139
1 000 138 139 139 140 140 140 141

NOTA 4 El propdsito de la Tabla 1 es que no sea necesaria la interpolacion entre cargas para obtener las KU
correspondientes a la carga que produzca 100 revoluciones en 30 s. La Tabla da valores UK calculados para un
rango de 27 s a 33 s para 100 revoluciones.

11.2 PROCEDIMIENTO B

11.2.1 Si se desea, se determina el valor en UK a partir de la Tabla 2, correspondiente a la
carga necesaria para producir 200 r/min.
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Tabla 2. Unidades Krebs correspondientes a la carga requerida para producir una rotacién de 200-r/min.
(Para uso con un viscosimetro Stormer equipado con femporizador estroboscépico)

gramos gramos aramos gramos gramos gramos gramos gramaos gramos gramos gramos
KU KU KU KU KU KU KU KU KU KU KU
100 |61 | 200 |82 |300 |95 1400104 [500]112[600]120 [700]125]800 | 1319001361000 [ 140
105 |62 | 205 |83
110 |63 [ 210 |83 |310 |96 410105 /5101131610120 | 710126 810[132]910]136 1010] 140
115 |64 (215 |84 | )
120 |65 [ 220 185 | 320 |97 |420[106 520114 620121 [720] 126 820|132 ] 920137 [ 1020 [ 140
125 |67 | 225 |86
130 |68 | 230 |86 [330 |98 430106 530|114 630|121 1730127 | 830133 930|137 [ 1030 | 140
135 |69 |235 |87
140 |70 240 |88 |340 |99 | 440|107 540|115 640122 |740 | 127 [ 840133940 138 | 1040 | 140
145 (71 1245 |88
150 |72 250 |89 [350 | 100 [ 450108 | 550 [ 116 1650 122 |[750 [ 128 850|134 95013811 050 [ 141
155 [73 | 255 (90
160 |74 260 |90 [360 | 101 [460 | 109|560 [117 | 660123 [ 760129860 | 134 [960 | 1381 060 | 141
165 [75 [265 |91 |
70 |53 170 |76 | 270 |91 |370 | 102 | 470110570 (118670123 |770]129 8701135970 139 |1 070 | 141
75 |54 [175 |77 275 |92
80 [55 180 |78 | 280 |93 |380 | 102 | 480110580 | 118|680 124 | 780|130 880 | 135|980 139 | 1 080 | 141
85 |57 1185 |79 (285 |93
90 |58 [190 |80 [290 |94 |390 [ 103 [ 490 [111 590119690 [ 124 | 790|131 ]890 | 136 | 990 [ 140 1090 | 141
195 160 [195 |81 |295 |94
L
12. INFORME
121 Se reporta la siguiente informacién:

12.1.1 La carga en gramos necesaria para producir 200 r/min. (100 revoluciones en 30 s).

12.1.2 El valor en UK calculado.

12.1.3 La temperatura del espécimen durante el ensayc y si se aplicd una correccién para
cualquier desviacion de 25 °C.

12.1.4 Sise empled el procedimiento A o el procedimiento B.

13.

13.1

PRECISION Y SESGO

Con base en un estudio en el cual se hicieron determinaciones en 5 pinturas tres reducibles
en solvente, dos reducibles en agua por dos operadores, en cada uno de 5 laboratorios en 2 d
diferentes, se encontré un coeficiente de variacién en un laboratoric de 3 % en gramos de
carga 6 1,5 % en KU, y un coeficiente de variacién entre laboratorios de 10 % en gramos de
carga 6 4 % en KU,

13.1.1 Con base en estos coeficientes, Los siguientes criterios se deberian utilizar para juzgar
la aceptabilidad de los resultados a un nivel de confianza de 95 %

13.1.1.1 Repetibilidad. Dos resultados, cada uno la media de dos mediciones, obtenidos en el
mismo material, por el mismo operador, en diferentes momentos, se deberian considerar
sospechosos si difieren en mas de 1,7 % en KU.
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13.1.1.2 Reproducibilidad. Dos resultados, cada uno la media de dos mediciones, en el mismo
material, obtenidos por diferentes operadores, en distintos laboratorios, se deberian considerar
sospechosos si difieren en mas de 5,1 % en KU,

METODO B (VISCOSIMETRO DIGITAL TIPO STORMER

14. APARATO

14.1  Viscosimetro digital, con rotor de paletas, como se iiustra en las Figuras 1y 5.

Figura 5. Viscosimetro digital tipo Stormer

14.2 Recipiente de 500 ml (1 pt), 85 mm (3 3/8 de pulgada de diametro).

14.3 Termometro ASTM para viscosidad Stormer, con una escala de 20 °C a 70 °C y que
cumpla los requisitos del termdmetro 49 C establecido en la norma ASTM E 1.

16. MATERIALES

15.1 Dos aceites patron calibrados, con una viscosidad absoluta que se encuentre dentro del
rango de viscosidad de los recubrimientos que se van a medir. Estos aceites deberfan tener una
diferencia de viscosidad al menos de 25 KU.

15.2 Aceites de hidrocarburos adecuados, calibrados en KU y trazables a patrones NIST,
disponibles comercialmente.



NORMA TECNICA COLOMBIANA  NTC 559 (Segunda actualizacién)

16. CALIBRACION

16.1 Se verifican las dimensiones del rotor tipo paleta. Deberian estar dentro de £ 0,1 mm
(0,004 pulgadas) de las dimensiones ilustradas en la Figura 2.

16.2 Se seleccionan dos aceites patrén que tengan viscosidades en KU dentro del rango de
valores esperados para los recubrimientos que se van a medir (véase el numeral 15.1).

16.3 Se ajusta la temperatura de los aceites patrén a 25 °C + 0,2 °C. La temperatura del
viscosimetro deberia ser la misma. Si no se puede obtener la temperatura especificada, se
registra la temperatura del aceite al comienzo vy al final del ensayo, con aproximacién a 0,2 °C.

16.4 Si la temperatura del aceite no estaba a 25 °C £ 0,2 °C durante el ensayo, se corrige la
viscosidad medida en KU para la desviacién de esa temperatura.

NOTA 5 Las correcciones para desviaciones de la temperatura del aceite de la temperatura especificada se pueden
hacer por medio de un grafica hecha previamente, de gramos contra temperatura del aceite (véase el Anexo X1).

16.6 Sjla viscosidad medida (corregida para cualquier desviacidon de temperatura del patrén)
esta dentro de £ 5 % de los valores KU especificados para los aceites patrén, se puede
considerar que el viscosimetro esta calibrado apropiadamente.

17. PROCEDIMIENTO

17.1  Se mezcla muy bien el espécimen y se vierte en un recipiente de 500 ml (1 pt) a una
distancia dentro de 20 mm (3/4 de pulgada) del borde.

17.2 Se lleva el espécimen a una temperatura de 25 °C + 0,2 °C, y se mantiene a esa
temperatura durante el ensayo. La temperatura del viscosimetro deberia ser la misma.

17.3 Si no se puede obtener la temperatura especificada, se registra la temperatura del
espécimen al comienzo y al final del ensayo, con una aproximacion de 0,2 °C.

17.4 Cuando la temperatura del espécimen haya alcanzado equilibrio, se agita
vigorosamente evitando que quede aire atrapado, se lleva la palanca de maniobra hacia la
posicion superior, se retira el localizador® frontal, se coloca inmediatamente el recipiente en la
base del viscosimetro contra los pasadores de ubicacion y se libera el localizador frontal
bloqueando y centrando el recipiente.

17.5 Se enciende el interruptor de encendido principal y se selecciona visualizacién en KU o
en gramos. Es necesario asegurarse de que el interruptor de lectura HOLD esté en posicidn
hacia arriba.

17.6 Se lleva la palanca de maniobra hacia abajo (sumergiendo el eje de las paletas en el
espécimen). El fluido deberia estar cerca de fa ranura de inmersion en el eje de las paletas. Las
paletas comenzardn a girar cuando estén aproximadamente a 12 mm (1/2 pulgada) de la
posicion inferior.

17.7 Es necesario esperar 5 s para que se estabilice la lectura.

17.8 Se presiona el interruptor para lectura HOLD para "mantener” la lectura y se usa la
perilla del selector de lectura para visualizar en KU o gramos, o ambos.

N
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17.9 Se lleva la palanca de maniobra hasta la posicion superior, v se deja que el espécimen
escurra del eje de las paletas.

17.10 Se afloja el tornillo mariposa y se retira el eje de las paletas para limpiarlo.

18. REPORTE

18.1 Se reporta la siguiente informacion:

18.1.1 Las unidades Krebs (KU) medidas y los gramos (gm).

18.1.2 La temperatura del espécimen durante el ensayo, y si se hizo alguna correccion para
cualquier desviacién de los 25 °C. '

19. PRECISION Y SESGO

19.1 PRECISION

Con base en un estudio en el cual se realizaron mediciones sobre cinco pinturas, por dos
operadores en cada uno de seis laboratorios (cinco con viscosimetro KU-1 Brookfield y otro con
uno Stormer electrénico) en 2 d diferentes, los siguientes criterios se deberian usar para juzgar
la aceptabilidad de los resultados a un nivel de confianza del 95 %.

19.1.1 Repetibilidad

Dos resultados, cada uno la media de dos mediciones en el mismo material, por el mismo
operador, en diferentes momentos, se deberian considerar sospechosos si difieren en mas de
2,0 % en KU.

19.1.2 Reproducibilidad

Dos resultados, cada uno la media de dos mediciones en &l mismo material, obtenidos por
operadores en distintos laboratorios, se deberian considerar sospechosas si difieren en mas de
5,0 % en KU.

19.2 Sesgo

Ya que no hay un material de referencia aceptado para este metodo de ensayo, el sesgo no se
puede determinar.

20. PALABRAS CLAVE

20.1  Consistencia; unidades Krebs (KU), viscosimetro tipo Stormer, viscosidad.

11
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ANEXO
(Informativo)

X1 EFECTO DE LA TEMPERATURA DEL ESPECIMEN SOBRE LA CONSISTENCIA
STORMER

X.1.1 Para obtener la maxima exactitud en la determinacién del efecto de la temperatura del
espécimen sobre la consistencia Stormer, las mediciones se deberian realizar a tres diferentes
temperaturas del espécimen, que cubran el rango de interés. El cambio en la carga o en KU
por 1 °C se puede determinar con base en estos resultados.

X.1.2 Se ha observado que la consistencia de un aceite es considerablemente mas sensible a
la temperatura que la consistencia de una pintura.

X.1.3 A continuacién se indican algunos efectos tipicos de las temperaturas sobre la consistencia
de los aceites y pinturas:

Valor promedio a 25 °C | Cambio por 1 °C de cambic

Carga, g. | Valor KU Carga, g. Valor KU
Aceite de hidrocarburo No. 1 149 72 14 25
Aceite de hidrocarburo No. 2 217 85 18 2,0
Aceite de hidrocarburo No. 3 286 93 11 1,5
Aceite de linaza espeso 185 81 8 1,0
Aceite de linaza muy espeso 440 108 40 20
Pintura para exteriores con base de agua 300 95 4 05
Pintura para exteriores con base de agua 425 105 4 0,5

12
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DOCUMENTO DE REFERENCIA

AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test Method for Consistency of
Paints Measuring Krebs Unit (KU) Viscosity Using a Stormer-Type Viscosimeter. Philadelphia; 6p.

ASTM D 562:2001.
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FICHA TECNICA DE LA CARBOXIMETIL CELULOSA
DE SODIO
GELYCEL F1-4000 - Especificacion 10031

. Nombre del Producto
Carboximetil Celulosa de Sodio (CMC)

. Descripcion
Eter celulésico de cardcter anionico, soluble en agua, usado en
la industria como estabilizante y espesante de alimentos.

. Caracteristicas Fisicoquimicas

Humedad: 8.0 Maximo

Pureza: 99.5 Minimo

DS: 0.70-0.90

PH solucién 1%: 6.5-8.5

Viscosidad LVF 1%,cps 25°C : 3.000 - 4.000

Retencidn (w/w) M-40 10.00 Maximo

Retencién (w/w) M-80 50.00 Méximmo
. Caracteristicas Sensoriales

Color: Crema — blanco

Olor: Inoloro

Sabor: Insaboro

Textura: Polvo fino



5.

Consumidores Potenciales
Este tipo de CMC es utilizada como espesante, estabilizante y
agente de retencion de agua en las industrias alimenticias.

Empaque y Presentacion

La CMC viene en sacos de 25 kg. con bolsa interior de
polietileno y bolsa exterior de polipropileno o empaque de
papel valvulado con liner interno para la proteccion de
humedad.

El empaque de polipropileno ¢ el empaque de papel esta
marcado con el logotipo de Amtex S.A. y la lectura Medellin —
Colombia, ademas el nombre del producto, el nimero de
especificacién, la fecha de elaboracion y vencimiento,
opcionalmente el destino y el nimero de lote compuesto de
cuatro cifras las tres primeras corresponden al consecutivo de
elaboracidn y el ultimo nimero a la ultima cifra del afio.
Ejemplo: 0019, seria el lote nimero uno del afio 1999.

Almacenamiento

Almacénese en sitio fresco y seco; no almacenar a la
intemperie. La CMC es un s6lido Higroscopico que puede
absorber humedad del ambiente por lo tanto se deben mantener
los sacos cerrados. En cuanto se abran y se consuman
parcialmente es necesario volverlo a cerrar lo mas
herméticamente posible.

Vida Util
La vida util de la CMC es de 24 meses.

NOTA

Esta informacion esta basada en nuestro estado presente de conocimiento. Por lo tanto no
deberia ser interpretada como garantia de las propiedades especificas de los productos
descritos o su conveniencia para un uso particular. Se da a titulo de orientacion y sin
garantia de nuestra parte debido a que la aplicacion, procesamiento y uso de nuestros
productos estan fuera de nuestro control. Es responsabilidad del cliente efectuar sus
propios ensayos para determinar las condiciones de trabajo mas adecuadas a sus
necesidades o pedir asistencia a cualquiera de nuestro personal técnico.
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CHEMICAL PROPERTIES

Chemical Reactivity: Use of ZINC OMADINE™ products in appli-
cations mnvolving strong oxidizing or reducing agents should be
avoided. Oxidizing agents (i.e. peroxides, hypohalites) will convert
pyrithiones to other species via a two-step reaction, First,
pyrithione will oxidize to form the disulfide (2, 2'-dithiobis -
{pyridine-l-oxide); CAS No, 3696-28-4). The disulfide moiety
is also very active microbiologically. Further oxidation produces
~ .z pyrithione sulfinic or sulfonic acid species. Both acid

secies are mactive microbiologically.

Pyrithiones are excellent chelating agents for heavy metal 1ons.
When using ZINC OMADINE Bactericide-Fungicide, transchela-
tion can occur in systems that contain metal ions whose complex-
es have a higher stability constant than the zinc complex. Foremost
among these metals are iron, copper, mercury, and silver. While
the mercury and silver complexes are similar m color fo zinc
pyrithione, the copper and iron pyrithione complexes are highly
colored (green and blue, respectively). Consequently, only a few
parts per million of the either complex in a formulation can cause
a noticeable discoloration. Use of ZINC OMADINE products in
systems where copper ion is available should be avoided if a
change in color is unacceptable.

Discoloration of the end use product due to the presence of small
amounts of ferric ions, however, can be prevented. Adding small
amounts of a zine salt, such as zine oxide or zinc chloride, to the

qulation before the pyrithione product is added will inhibit for-

ton of the ferric complex. Discoloration in the end use product
can also be prevented by using of an iron-selective chelating agent,
such as Arch Chemicals’ WAYHIB™ RW Chelator Solution.
Contact Arch Chemicals Technical Service for finther information
and/or an evaluation sample.

Some chelating agents, such as ethylenediaminetetraacetic acid
(EDTA), will chelare the zinc trom zine pyrithione, forming the
anion of pyrithione and the zinc complex of EDTA. This will
not harm the preservative action of the pyrithione but does
consume EDTA.

Heart Stability: ZINC OMADINE Biocide is stable at 100°C for
at least 120 hours. The decomposition temperature 1s 240°C. The
heat of decomposition. as measured under nitrogen by differential
scanning calorimetry, is 150 cal/g. For additional thermal data,
please consult with Arch Chemicals Inc.

pH Stability: ZINCOMADINE Bactericide-Fungicide can be used
over the pH range from 4 to 10. Below pH 4.5 the zinc complex dis-
sociates, forming free pyrithione. Above pH 9.5 the zinc complex
hydrolyzes to yield ionized pyuithione and zincate species. Both
free and ionized pyrithione are microbiologically active, but being
much more water sohible than the zinc complex, they are more sus-
ceptible to degradation from exposure to light or oxygen.

Light Stability: Zinc pyrithione will gradually degrade when
exposed to UV light. The extent of photodegradation depends
largely on the nature of the formulation. Formulations containing
ZINC OMADINEBiocide should be packaged in brown or opague
containers unless tests on the formulations have shown that pho-
todegradation is not a problem. The photostability of zinc
pyrithione is typically not an application issue. Most real-world
uses of these products involve applications where either there is no
significant exposure to sunlight (l.e. an in-can preservative or as a
dry film fungicide in a flooring adhesive), or the use is in a
material that provides an opaque matrix that minimizes the effects
of the incident light {i.e. paint films, plastics).
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OMADINE" Bactericide-Fungicide is one of the registered
trademarks of Arch Chemicals, Inc. for our antimicrobial
agents.

ZINC OMADINE Bactericide-Fungicide is a highly active,
broad-spectrum  antimicrobial agent. Aside from being one
of the most effective anti-dandruff agents used m shampoos
around the world, ZINC OMADINE Biocide is used in other
personal care applications and is registered in all global regions
including US EPA, EU, Asia and Australasia for industrial use..

This product data sheet summarizes the basic antimicrobial
activity and physiochemical properties to be considered in
applications using ZINC OMADINE Bactericide-Fungicide.
Application data sheets covering the use of ZINC OMADINE
Antimicrobial agent in hair care products, in PVC and other
plastics, in paints, coatings, adhesives, sealants, and as a
cosmetics preservative are also available.

ZINC OMADINE Bactericide-Fungicide 1s a derivative of
pyrithione. Pyrithione is known by any of several names:

2-mercaptopyridine-N-oxide
I-hydroxypyridine-2-thione

2-pyridinethiol-I-oxide (CAS No. 1121-31-9)
1-hydroxy-2(1H)-pyridinethione (CAS No. 1121-30-8)

The zinc derivative is a chelated complex (see Figure 1),
ZINC OMADINE Bactericide-Fungicide is listed in the CTFA
International Cosmetic Ingredient Dictionary, 4th Edition, as zinc
pyrithione. In the Chemical Abstracts Registry, zinc pyrithione is
listed as:

bis[I-hydroxy-2(1H)-pyridinethionato-0, S{-(1-4)
zine (CAS No. 13463-41-7)

ZINC OMADINE Biocide is available in industrial and cosmetic
grades. Both grades are available in powder and 48% aqueous
dispersion forms. The aqueous dispersion s available in standard or
fine particle size. Typical physical properties are shown in Table 1.
Solubility in a variety ofsolvents is shown in Table 2.

Figure 1, Structural Formula

Zinc 2 -pyridinethiol - | -oxide, !
(Cig Hg Ny 03 S, Zn)

Mol. Wt. = 317.7 >
Melting pt. = 240°C (decomposes) O

Table 1. Typical Physical Properties”

48% Standard  48% Fine

Powder Dispersion**  Particle Dispersion

Assay, % 97-99 48-50 48-50
Color Off-white  Off-white  Off-white
Odor Mild Mild Mild
Specific

Gravity @ 25°C 1.782 1.2 1.2
Density (ib./gal) — 10 10
Bulk
Density (g/ml) 0.35 - —
pH, 5% in water,

average 6.0-9.0 6.5-8.5 6.5-8.5
Particle Size, % 99<25u 90<Su 90<1y

(wet sicve) (light scattering)

“Typical values, not specifications. **Not avaitable for industrial applications.

Table 2. Solubility" ZINC OMADINE Bactericide-Fungicide -
Y% Active ingredient

Solvent (wiw' at 25°C)
Water, pH 7 0.0008
Ethanol, 404 0.01
Isgpropanol 0.008
Propylene glyvcol 0.02
Polyethylene glycol 400 0.2
Ethyleneglycol nionomethyl ether 0.09
Dicthyleneglycol monoethyl! ether 0.01
Chloroform 03
Dimethy Isulfoxide 4
Mineral oil, light <0.0001
Olive oil <0.0003
Castor oil <(.0001
Isopropyl myristate <0.0001
Isopropyl palmitute <0.0001

‘Average solubility of technical grade material
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For applications outside the OTC monograph, FDA approval is
required for a “new drug” use as defined in the Federal Food,
Drug and Cosmetic Act (as amended), and an Investigation
Exemptions for New Drugs (INDs) and New Drug Applications
(NDAs) must be filed with the FDA, While it is the responsibility
of the user to seek and obtain FDA approval for such applications,
Arch Chemicals does maintain a Drug Master File (DMF) of data

r ZINC OMADINE"™ products with the FDA, and this data may
% used, by reference and with permission from Arch Chemicals,
w0 facilitate in filing your NDA.

COSMETIC PRESERVATION:

By definition, cosmetic preservatives prevent a cosmetic
product from spoilage, but do not mmpart any therapeutic
benefit 1o the product. In most of the world, use of antimicrobial
agents as cosmetic preservatives do not require governmental
approval or registration. Regulation is maintained thorough
industrial organizationg such as the Cosmetics, Tolietries, and
Fragrances Association (CTFA). Details on this use of the product
are available in a separate applications data sheet.

Zinc Pyrithione is listed for use as a cosmetics preservative in
the EU.

Other: ZINC OMADINE has been notified by Arch under the
Biocidal Products Directive (98/8/EC) in the EU for use in various
roduct types including type 21 (antifouling products), type 7 (film
eservatives), type 9 (fibre, leather, rubber and polymerised mate-
rials preservatives, type 6 (in-can preservatives), type 10 (Masomy
preservatives), and type 13 n (mnetal-working fluid preservatives).

METHOD OF ANALYSIS

Numerous analytical procedures have been developed to measure
the amount of active ingredient in both OMADINE products
as sold as well as in the end use application. Detailed analyti-
cal procedures are available through Technical Services.
Additional data such as standard spectra and reference stan-
dards can be supplied on request.

Titrimetric: The mercapto group on the pyrithione molecule can
be determined by oxidizing it with iodine. The sample is dissolved
in hydrochloric acid, diluted tenfold with distitled water, and titrat-
ed immediately with standard iodine solution to a potentiometric or
starch indicator endpoint. A two-electron change occurs.

Instrumental: Many instrumental methods are available for quan-
titatively determining pyrithione derivatives in low concentrations.

Ultraviolet spectrophotometry can be used when there are no
interfering substances in the formulation. Typically, zinc
pyrithione absorbs at 244, 275 and 328 nm in methanol and at
239, 268 and 320 nm in water. With 1 cm cells, the delectability
limit is 0.5-1.0 ppm.

High pressure liquid chromatography (HPLC) with UV detection
is the method of choice for determination of the concentration of
ZINC OMADINE Bactericide-Fungicide in formulated products
such as shampoos, paints, and adhesives, etc.

STORAGE AND HANDLING

ZINC OMADINE products should be stored in a dry place at
temperatures above 10°C (30°F) and below 54°C (130°F). Keep
containers tightly closed when not in use. Do not store with strong
oxidizing agents.

ZINC OMADINE 48% dispersion is an aqueous dispersion
containing fine particles of ZINC OMADINE Bactericide
Fungicide, a dispersant and a viscosity control agent. It is reason-
ably stable but certain procedures must be followed to maintain
good storage stability:

1. Protect from freezing. Store above 1(°C (50°F). At tempera-
tures below 1.5°C (35°F), the particles of ZINC OMADINE
Bactericide-Tungicide can agglomerate and settle out, forming
a sand-like layer on the bottom of the drum. The agglomerates
sometimes cannot be redispersed by ordinary shaking or
stirring. In this event, contact customer service for further
information and assistance.
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ANTIMICROBIALACTIVITY REGULATORY AFFAIRS

The Minimum Inhibitory Concentrations (MIC’s) for zinc
pyrithione are listed in Table 3. The data shows that very low in
vitro concentrations of zine pyrithione will inhibit the growth of
many microorganismis.

Table 3. Antimicrobial Activity'
Minimum Inhibitory Concentrations®
Micrograms/mi (ppm) ZINC OMADINE’ active

Organism ATCC No.  (ppm active)
Gram Positive Bacteria

Staphylococeus aureus 6538 4

Streptococcus faecalis 19433 16
Gram Negative Bacteria

Escherichia coli 9637 8

Pseudomonas aeruginosa 9721 512

Klebsiella pneumoniae 4352 8
Molds

Fusarium sp. v 32

Aspergillus niger 9642 8

Aureobasidium pullulans 9348 2

Chaetomium globosum 6205 2

Gliocladium virens 9645 64

Penicillium pimophilum 9644 2
Yeasts

Candida albicans 11651 2

Pityrosporum ovale — 4
Actinomycete

Streptoverticillium reticulum 25607 4
Algae

Trentepohlia odorata . £ 0.06

Anacystis montana - < 0.06

Chlorococcum tetrasporum — 8

Seytonema hofrannii e 0.5

Synechocystis minima e = 0.06

I. Obtained by using 2-fold serial dilutions in microtiter plates. Bacterial
concentrations were approximately 10" organisms/ml. Fungal spore
concentrations were approximately 10* eolony-forming units/ml,

2. Lowest concenirations excrting 4 static ¢ffect on the microorganisn,

3. Because of the low solubility of ZINC OMADINE Bactericide-Fungicide in
water, dimethylsulfoxide was used as a cosolvent.

In most countries of the world, antimicrobial agents are regulated
products, and it is a violation of law to use an antimicrobial agent
in an application area for which it does not have approval and/or
government registration.

Given below is a general description of the regulatory status of
ZINC OMADINE products in the United States. For specifics . .
regarding registration issues pertaining to your application or th

country of manufacture of your product, please consult with Arch
Chemicals Regulatory Services,

INDUSTRIAL APPLICATIONS:

In the United States, antimicrobial agents for industria] applications
are regulated under the Federal Insecticide, Fungicide, and
Rodenticide Act (FIFRA). Industrial products must be registered by
intended use with the United States Environmental Protection
Agency (EPA). ZINC OMADINE products are EPA-registered
for use in both in-can and a dry film preservation [EPA Reg.
No. 1258-840, 1258-1223, 1258-1224 and 1258-841]. In-can
applications include preserving aqueous based products such
as clay, mineral, pigment and latex slurries. ZINC OMADINE
products are also very effective dry film preservatives used
in paints and coatings, {including marine antifoulant coatings),
polymers and plastics, carpet fibers, adhesives, caulks, sealants,
growts, and other construction materials to prevent the growth of
fungi and algae on the surfaces of various articles.

PERSONAL CARE APPLICATIONS:

In the United States, use of ZINC OMADINE products in per-
sonal care applications is regulated by the Federal Food and
Drug Administration (FDA). ZINC OMADINE products are
approved for use as the active agent in antidandruff shampoo
and hair dressing products. This application is regulated under
ingredients for Over The Counter (OTC) drug products. All
regulations and restrictions regarding this use are thoroughly
described under 21 CFR 310 and 358.710, Final Monograph
for Active Ingredients for the Control of Dandruff, Seborrheic
Dermatitis, or Psoriasis. Thus, in the United States, an OTC
manufacturer of an antidandruff product would only need ©
register the production facility per 21 CFR 207 and 330.
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Bactericide - Fungicide

ZINC OMADINE"™ Antimicrobial

TECHNICAL
INFORMATION BULLETIN

2. Invert Drums or Agitate Periodically. As with any solid in-
liquid dispersion, phase separation due to setiling can oceur
with time. This effect will become noticeable in three to four
weeks in the case of standard dispersion and four to six
weeks in the case of FPS dispersion. 1f the separation is
allowed to continue, the ZINC OMADINE"™ Biocide gradual-
ly builds up on the bottom of the drum in a clay-like layer
which may not be easily redispersed. To prevent this, the

.closed drums must

be inverted, rolled, shaken or otherwise agitated at least every
three weeks in the case of standard dispersion or every six
weeks in the case of FPS dispersion.

3. Shake or Stir Product Before Use. The dispersion should be
thoroughly mixed by shaking or stirring for at least 10 minutes
prior to use.

4. Adjust Batch Size. Whenever possible the batch size should
be adjusted to take full drums. When only part of a drum is
used, the solid phase will cake and dry on the walls.
Subsequent movement of the drums will cause the dry flakes
to fall into the remaining dispersion, and these will be visible
in the final product.

5. Keep Drum Closed as Much as Possible. Dispersions are
finely balanced equilibria, and evaporation of small amounts
of water can drastically decrease stability. Water loss will also
~hange the assay value, which will cause improper amounts

be added.

6. Establish Sampling Procedures for Assay. The dispersion
must be thoroughly mixed (see 3 above) before sampling,

OMADINE and WAYHIB are trademarks of Arch Chemicals, Inc.

and the sample container should be filled to avoid the dry-
ing and flaking problem (see 4 above). Any time the drum or
sample bottle cap is removed, it and the drum or bottle threads
must be wiped clean of dispersion. Otherwise, the cap will be
extremely difficuit to remove the next time and flaking will
oceur.

OTHER PRECAUTIONS

Do not contaminate water, food or feed when storing or disposing
of these products. Care must be taken in disposing of containers.
The recommended methods of disposal are as follows:

Metal or Plastic Containers. Do not reuse empty containers.
Triple rinse, puncture, and dispose of in a sanitary landfill, or by
other procedures approved by state and local authorities. These
washings must be considered environmentally hazardous and
should be disposed of according to local regulations in the appro-
priate country. Containers can also be offered for recycling or
reconditioning. Plastic containers may be burned, if state and
local regulations permit. Stay away from the smoke,

Fiber Drums. Shake and tap sides and bottoms of liners to loosen
clinging particles, and completely empty residue into application
equipment. Then dispose of liners (and drums, if they are containi-
nated and cai't be reused) in a sanitary landfill, if allowed by state
and local authorities. Drums and liners may also be incinerated, if
allowed by state and local authorities.

VISIT OUR WEBSITE

For additional information about these products, or other Arch
Chemicals Biocides products, visit our website at:
www.archbiocides.com

*Use biocides safely. Always read the label and product information before use.
#Some Arch Chemicals, Inc. biocides may not be registered for certain uses | your country.

*Arch Biocides is 4 business unit of Avch Chemiculs, Inc.

#No statement herein is intended as a representation or warvanty regarding

Arch Chemicals, Inc.

OMADINE and WAYHIB or any other product of

SAFE HANDLING INFORMATION

Refer to the Material Safety Data Sheet (MEDS) available from Arch Chemicals, Inc. for information on the safe use, handling and

disposal of this product. B
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Fichas Internacionales de Seguridad Quimica

ARBONATO DE CALCIO ICSC: 1193

47 IS ETUTO RACIONAL
J S BN EL TRABASS

CARBONATO DE CALCIO
Sal calcica del acido carbénico
Calcita
CaC03

Masa molecular: 100.08
N° CAS 471-34-1
N° RTECS FF9335000
N {CSC 1193

No combustible. En caso de incendio en el entorno:

estan permitidos todos los agentes

exiintores.
tos, Ventilacion (no si es polvo),
extraccién localizada o proteccion
respiratoria.

Piel seca, Guantes protectores. Aclarar la piel con agua abundante o
ducharse.

Enrojecimiento. Gafas ajustadas de seguridad. Enjuagar con agua abundante
durante varios minutos (quitar las
lentes de contacto si puede hacerse
con facilidad) y proporcionar
asistencia médica.

! Enjuagar la boca.

353 2

Barrer la sustancia derramada e introducirla | Separado de acidos.
en un recipiente, eliminar el residuo con

agua abundante. (Proteccidn personal

adicional; respirador de filtro P1 contra

particulas inertes).

T S

. Preparada en el Contexto de Cooperacion entre el IPCS y la Comisidn de las Comunidades Eurpoeas © CCE,
ICSC: 1193 Pes 190

Fichas Internacionales de Seguridad Quimica

CARBONATO DE CALCIO ICSC: 1193



ESTADO FiISICO; ASPECTO VIAS DE EXPOSICION
Sélido blanco en diversas formas, inodoro. l.a sustancia se puede absorber por inhalacién, por
ingestion y en contacto con los 0jos.
PELIGROS FISICOS

RIESGO DE INHALACION

La evaporacién a 20°C es despreciable; sin embargo,
se puede aicanzar rapidamente una concentracién
molesta de particulas en el aire.

PELIGROS QUIMICOS

L.a sustancia se descompone al calentarla intensamente
a altas temperaturas, produciendo didxido de carbono.
Reacciona con acidos formando didxido de carbono. EFECTOS DE EXPOSICION DE CORTA DURACION
LIMITES DE EXPOSICION La sustancia irrita Ios 0jos y el tracto respiratorio.

TLV {como TWA): 10 mg/m3 {polvo total que no EFECTOS DE EXPOSICION PROLONGADA O
contenga amianto y <1% de silice cristalina) (ACGIH REPETIDA

1995-19986). {Véanse Notas).

MAK no establecido.

Punto de fusion (se descompone). 825°C Solubilidad en agua: Ninguna

Densidad relativa (agua = 1): 2.7-2.9

. S ‘. 35 FRSERRRAEN B S SRR 4 5 B 3 S e

No se han descrito efectos adversos en exposiciones prolongadas o repetitivas. Se encuentra en la naturaleza en forma de minerales de
aragonita, calcita, vaterita, creta, marmol.

FISQ: 4-046
CARBONATO DE CALCIO

ICSC: 1193 CARBONATO DE CALCIO
© CCE, IPCS, 1994

ficha contiene la opinién colectiva del Comité Internacional de Expertos del IPCS y es independiente de
NOTA LEGAL L . ol ; : . ;
IMPORTANTE: requisitos legales. La versidn espafiola incluye el etiquetado asignado por la clasificacién europea,
’ actualizado a la vigésima adaptacién de la Directiva 67/548/CEE traspuesta a la legislacion esparfiola por
el Real Decreto 363/95 (BOE 5.6.95).

© INSHT



ANEXO 3

TABLA DE FISHER
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