“DESARROLLO DE PINTURAS
ANTICORROSIVAS DE BAIO IMPACTO
AMBIENTAL”

Gabriela Cristina Cabello
Marzo de 1998

Universidad Nacional de La Plata,
Facultad de Ingenieria,
Departamento de Ingenieria Quimica.

Trabajo Final



“DESARROLLO DE PINTURAS
ANTICORROSIVAS DE BAIO IMPACTO
AMBIENTAL"

Gabriela Cristina Cabello

Director: Dr. Qca. Beatriz Del Amo.
Referente del Departamento de Ingenieria Quimica: Dr. Ing.

Qca. Cecilia Elsner.
Lugar de Trabajo: Centro de Investigacion y Desarrollo en Tecnologia
de Pinturas, CIDEPINT, (CIC-CONICET).
Av. 52 /121 y 122 (1900) La Plata.
Tel.: (021) 83-1141/44.

Resumen

Objetivo: Encontrar la formulacion adecuada para lograr una pintura
anticorrosiva que proteja las superficies metalicas de manera similar a
las pinturas que estan en uso pero que a diferencia de estas ultimas,
no sean agresivas a la salud y que no contaminen el medio ambiente.
Plan de Trabajo: El plan de trabajo incluye las siguientes etapas:

1. - Andlisis bibliografico.

2. - Preparacion superficial del acero usado como sustrato.

3. - Formulacién de 4 pinturas.

4, - Aplicacion de las pinturas en el acero con soplete.

5. - Colocacion de las pinturas en camaras de Niebla y humedad, e
interpretacion de los resultados.

6. - Ejecucion de ensayos electroquimicos e interpretacion de los
resultados.

7. - Elaboracién de conclusiones sobre la investigacion realizada.
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INTRODUCCION

La aplicacion de recubrimientos de pinturas es el método més utilizado en
la proteccién contra la corrosion metdlica. Cada 100 m? de superficie
metalica expuesta a la corrosion, unos 85-90 m? estan protegidos por
pinturas.

La corrosién involucra la pérdida de masa de una superficie metalica
como consecuencia de la disolucion del metal producido por la interaccion
con el medio que lo rodea. Esta pérdida de masa conduce a una
disminucién de las propiedades mecanicas lo que reduce la vida (til de la
pieza. Por lo tanto, el empleo de pinturas protectoras resulta esencial para
incrementar la durabilidad de la estructura metalica ubicada en ambientes
COrrosivos.

La correcta planificacion de los trabajos de pintado para hacer frente a
condiciones de exposicion determinadas, no consiste Unicamente en la
simple seleccion del tipo de recubrimiento de mayor resistencia quimica
para esa situacion. El problema es mas complejo, pudiéndose encontrar 3
componentes esenciales que condicionan el buen rendimiento de los
trabajos de pintado.

a) Seleccion adecuada del sistema de pintado en el que intervienen
diferentes factores: sustrato, medio, propiedades de la superficie,
condiciones de aplicacion, posibilidades de mantenimiento, economia,
etc.

b) Utilizacién de especificaciones especialmente disefiadas para cada
sistema determinado, en las que se tienen en cuenta las caracteristicas
del sistema de pintado, grado de preparacion de superficie, espesores,
modo de aplicacion, etc.

C) Seguimiento de las especificaciones mediante una adecuada
inspeccion de los trabajos de pintado.

Las pinturas anticorrosivas empleadas hasta el presente, contienen plomo
o compuestos de cromo hexavalente, que son agresivos para la salud y
contribuyen a aumentar la contaminacién ambiental.

Debido a la toxicidad de los pigmentos convencionales y a las restricciones
legales impuestas para regular su empleo, la atencién se ha dirigido a la
busqueda de compuestos inhibidores de la corrosién a base de fosfatos.

El efecto protector de los fosfatos se origina en el hecho de que el agua
que penetra a través de los poros de la pelicula de pintura produce la
solubilizacion de pequefias cantidades de anién fosfato y la hidrélisis del
mismo, para generar iones fosfato secundarios. Estos iones afectan la
reaccion anddica a través de la formacion de una pelicula protectora
pasiva. El espesor de la pelicula pasiva aumenta hasta crear una
verdadera barrera. (Capa de 6xido compacta cuyo espesor es funcion de
la solubilidad del fosfato empleado).

El fosfato de cinc ha sido usado para reemplazar a los cromatos, pero ha
tenido contradictorios resultados, que puedan estar dados por su baja
solubilidad.

El fosfato acido de calcio, por su alta solubilidad, podria reemplazar al
fosfato de cinc permitiendo ademas un avance desde el punto de vista
ecolégico, ya que el ion calcio es menos contaminante que el cinc.
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DESARROLLO TEORICO
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PARTE A: GENERALIDADES

1. - DEFINICION DE UNA PINTURA

Desde el punto de vista fisicoquimico una pintura, es una dispersion de un
sélido en un liquido. Esta formada por una parte sélida (los pigmentos) y
una parte liquida o vehiculo (formada por el ligante y los solventes).

2. - COMPONENTES DE UNA PINTURA

2.1 - PIGMENTOS

Los pigmentos estan constituidos por particulas pequefias, de sélidos
finamente divididos, insolubles en el vehiculo de la pintura, usados para
impartir ciertas propiedades a la pintura como color, opacidad, inhibicién
de la corrosién, resistencia a la luz ultravioleta, etc.

Varian en tamafio, forma, humectabilidad, reactibidad quimica, absorcion
de U.V. Los pigmentos de indice de refraccion elevado imparten opacidad
a la pelicula (pigmentos activos o cubrientes), mientras que los de indice
de refraccion bajo dan peliculas transparentes.

La composicion quimica, la forma y las caracteristicas de los pigmentos es
muy amplia, por ese motivo existen muchas formas de clasificarlos segun
su origen (naturales y artificiales), su naturaleza (minerales u organicos),
su funcién (opacos o cubrientes, extendedores y activos), etc.

2.2. - VEHICULO

2.2.1. - RESINA

De los principales componentes, la resina es la esencia del recubrimiento
organico, estableciendo la mayoria de las propiedades fisicas y quimicas
de una pintura. Existen distintos tipos de resinas (epoxi, vinilicas,
alquidicas y poliuretanicas), que permiten su diversidad de uso.

2.2.2. - DISOLVENTES

Funcién: Los disolventes son usados primariamente para facilitar la
aplicacién. Quimicamente, el volumen de disolvente también controla la
reactividad del sistema impidiendo el pasaje de los reactivos quimicos
antes y durante el proceso de aplicacion de la pintura.

Caracteristicas de los disolventes:
(propiedades que determinan su utiidad para la preparacion de
recubrimientos organicos)

Poder de disolucion (capacidad para dispersar un soluto)

Punto de ebullicién o rango de destilacion

Velocidad de evaporacion

Estabilidad quimica (es importante que un disolvente sea estable
quimicamente)
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e Color (lo mas palido posible)
Olor
e Toxicidad (no téxico), por ej. : téxico: benceno, disulfuro de carbono,
ciclohexano, dioxano y tetracloruro; moderadamente téxico: metanol,
cloruro de metilo y tricloroetano.
e Corrosion (deben estar libres de acidez y sustancias corrosivas)
Punto de inflamacién (indice de la facilidad de ignicion)
(debe ser lo menos inflamable posible)

Efectos de disolventes volatiles sobre la pelicula

Cuando una pelicula organica es aplicada como solucién, las propiedades
del “film” seco pueden ser afectadas considerablemente por las
propiedades del disolvente, como en el caso de las peliculas que se secan
por evaporacion, que es el caso mas frecuente, y en menor grado las
peliculas que cambian quimica o fisicamente durante el secado.

Si el disolvente evapora muy rapidamente se establece una diferencia de
condensacion del mismo entre la parte superior (mas externo), y la parte
inferior del “film”. Esto puede ser suficiente para producir un efecto de
ampollamiento cuando el disolvente retenido en el interior evapora. Este
fenémeno puede ocasionar también tensiones en la pelicula con
debilitamiento de ésta.

Componentes de una pintura:

Recubrimiento

|

—
Vehilculo

| I
Resina Solvente Pigmentos Aditivos

[ I |
Agente Base  Verdadero Diluyente Funcionalidad Opacantes Extendedores Tixotrdpicos  Ayudanala

curador solvente formacion
del fiim

3. - FORMACION DE LA PELICULA

Hay 3 tipos de mecanismos por los cuales el material formador de la
pelicula pasa del estado liquido al estado sélido:

e Evaporacion del disolvente.
e Oxidacion.
e Polimerizacion.

En el primer caso, se aplica una fina capa de pintura y por simple
evaporacion del disolvente se seca, dejando una capa continua de sélido,
los pigmentos y la resina. (Ej. : pinturas vinilicas, de caucho clorado).
En el segundo caso, al extender la pintura, ésta absorbe oxigeno del aire y
cambia de estado liquido a un “film” sélido. (Ej. : pinturas alquidicas).
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En el caso de polimerizacién, el secado puede llevarse a cabo por tres
caminos:

o Polimerizacion autooxidativa

® por condensacion

e por adicién

La polimerizacién autooxidativa es el resultado de la oxidacion de los
mondmeros del polimero, formando enlaces que conducen a la estructura
polimérica, de caracteristicas diferentes segin las materias primas
involucradas.

La condensacion se produce cuando peliculas que contienen resinas
secan por horneado. En este proceso se elimina agua o alguna otra
pequefa molécula formadora de la pelicula dando lugar a la unién de dos
moléculas que estaban unidas a esta.

La polimerizacion por adicién ocurre cuando moléculas no saturadas,
son activadas por un adecuado catalizador; luego las mismas se agregan
unas a otras formando moléculas grandes.

4. - FACTORES IMPORTANTES EN LA FORMACION DE UNA
PELICULA.

o (Composicion quimica
e Funcionalidad (es el niimero de grupos reactivos de una molécula)
e Tipoy grado de polimerizacion

5. - PLASTIFICANTES

Son materiales que se agregan a los altos polimeros formadores de la
pelicula a fin de aumentar la flexibilidad de la misma.

Las caracteristicas deseables de un plastificante son:

Compatibilidad con el formador de la pelicula.
o Ligera accion disolvente sobre el vehiculo.
Baja tension de vapor o baja volatibilidad desde la pelicula, que
permita su retencién en el film.
Resistencia a la degradacion por calor.
Resistencia a las radiaciones U.V.
Resistencia a la extraccion con agua, disolventes, aceite caliente, etc.
Resistencia a los cambios quimicos por la accion de alcalis, acidos u
otros reactivos.
Minimo cambio de viscosidad en un rango relativamente amplio de
temperatura.
Débil color y buena retencion del mismo por envejecimiento o calor.
Olor no desagradable o pronunciado.
No téxico.
No irritante.
Bajo grado de combustibilidad o retardante del fuego.
Buenas propiedades eléctricas.
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Mecanismo de plastificacion

En la pelicula las moléculas de altos polimeros se mantienen unidas entre
si por efecto de fuerzas de valencia secundarias, que son mas débiles que
las valencias primarias o enlaces quimicos, y que pueden ser bloqueadas
facimente. La presencia de moléculas relativamente pequefias del
plastificante entre las moléculas del polimero neutraliza muchas de las
fuerzas de unién debidas a valencias secundarias, lo que permite una gran
libertad de movimiento entre las moléculas del polimero, con el
consecuente aumento de la flexibilidad. Simultaneamente, las fuerzas
cohesivas entre las moléculas del polimero descienden, con disminucion
de la resistencia a la traccion.

Algunos de los plastificantes empleados son: aceite de ricino, recinolatos
alquidicos, resinolatos de derivados ftalicos, ftalato, ftalato dibutilo,
benzoato de etil-benzoilo, ftalato de tricresilo, fosfato de tributoxietilo, etc.
Desventajas: Reducen la resistencia a la traccion de la pelicula.

Son, en general, mas sensibles que los polimeros a la accién del agua,
alcalis, disolventes, 4cidos, etc.

6. - SECANTES

Desde el punto de vista de su composicion quimica son sales de metales
pesados de acidos organicos de distinta naturaleza. Se usan en algunas
cubiertas organicas, como las alquidicas, a fin de acelerar la conversién de
la pelicula liquida a sélida.

Mecanismo de accién

El secante acelera la descomposicion de los hidroperéxidos formados por
absorcion de oxigeno, con lo cual se incrementan los enlaces cruzados y
se favorece la formacién de la pelicula.

Propiedades importantes de los secantes: Deben poseer adecuada
solubilidad en los solventes asi como en los vehiculos a los cuales son
incorporados.

El contenido de secante en la formulacion debe ser la minima necesaria
para lograr un determinado tiempo de secado. Se expresa como la
cantidad del metal a utilizar en porcentaje con respecto a la resina sélida.
Un exceso aumenta la tendencia del film a decolorar y al envejecimiento
por horneado y disminuye ademas la flexibilidad de la pelicula durante el
envejecimiento normal.

Adsorcion de los secantes
Algunos pigmentos pueden adsorver parte del secante, restandolo del
vehiculo y retardando en consecuencia el secado.

7. - ADITIVOS

Agentes espesantes o tixotropicos, antiespuma, anticapa, etc.
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PARTE B: PINTURAS ANTICORROSIVAS

La aplicacion de recubrimientos organicos es el método mas utilizado en la
proteccion de metales contra la corrosion. Es un hecho conocido que el
equivalente a 1/5 de la produccion mundial de hierro se pierden por afio
debido a la corrosion. La pérdida de masa debida a la corrosion conduce a
una disminucién de las propiedades mecanicas del material y a la
reduccion de la vida dtil de la pieza.

La gran variedad de tipos de pinturas con diferentes caracteristicas y
resistencias a la corrosion, a la traccion, etc., sencilla aplicacion, costo
relativamente bajo y posibilidad de combinacién con recubrimientos
metalicos son, entre otras cosas, las principales ventajas que inducen al
empleo de este tipo de proteccién. Las peliculas de pintura crean una
capa barrera entre la superficie metalica y el medio agresivo.

La peculiaridad de las pinturas anticorrosivas o de fondo esta dada por las
caracteristicas de los pigmentos anticorrosivos que suma al efecto barrera
aumentando el efecto inhibidor de la corrosion.

A menudo se recomienda el uso de fosfatos para formulaciones de bajo
impacto ambiental.

Las pinturas anticorrosivas que contienen plomo o compuestos de cromo
hexavalente son agresivas para la salud y contribuyen a aumentar la
contaminacion.

Para que las pinturas inhiban la corrosion del metal, es necesario que se
detenga el flujo de corriente entre las pilas que se forman cuando el metal
esta en contacto con el electrolito.

Oz Fe0s°HA0n
OH- Fe(OH});
=N
Céodo Me(Fe) Cétodo
protec. protec.

Hay 3 caminos para detener el flujo de corriente:

o Suprimir la reaccion catddica
o Suprimir la reaccién anddica

o |nsertar una resistencia

Los aspectos relativos a la inhibicion de la reaccién catddica deben
vincularse con la capacidad de impedir el contacto entre el metal y el
electrolito. Sin embargo, los valores de permeabilidad de agua registrados
por diferentes autores permiten establecer que las cubiertas organicas no
resultan aptas como para que, en un periodo de exposicion muy
prolongado, sea posible inhibir dicha reaccién catédica.

La reaccién anédica puede inhibirse modificando el potencial eléctrico del
sistema, haciéndolo lo suficientemente negativo respecto del metal (como
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para que los iones no abandonen la red metdlica), se denomina proteccion
catddica.

Otro mecanismo es recubrir el acero mediante una pelicula protectora con
propiedades pasivantes, esto se consigue si la misma solubiliza, en
contacto con agua o solucién salina, sustancias inhibidoras. Hasta la
actualidad se han utiizado pigmentos solubles (cromato basico o
tetroxicromato de cinc), la sustancia solubilizada, forma una pelicula
pasivante constituida por cromatos complejos.

También el proceso inhibidor puede desarrollarse si se emplean pigmentos
bésicos (6xido de cinc) que al reaccionar con los componentes acidos de
los ligantes, forman jabones metalicos (de cinc), que directamente o a
través de sus productos de degradacion actian como inhibidores, ademas
de impartir al “film” resistencia al pasaje de agua.

1. - PIGMENTOS BASICOS

Generan condiciones alcalinas y ejercen un efecto retardante sobre la
formacion de iones oxhidrilo.

Neutralizan la acidez libre del vehiculo, evitando asi la aceleracion del
proceso de corrosion por presencia de acidos libres.

Algunos de los jabones que se forman aumentan la impermeabilidad y
flexibilidad de la pelicula, como asi también la adhesion al sustrato. Estos
jabones o sus productos de degradacion tienen poder inhibidor.

Como ejemplo de este tipo de pigmentos pueden mencionarse el minio
(6xido salino de plomo u ortoplumbato plimbico), el sulfato basico de
plomo, el silicato basico de plomo, el 6xido de cinc.

2. - PIGMENTOS SOLUBLES

Son aquellos que proporcionan una fuente constante de iones cromato,
que actan pasivando el metal en la zona anddica.

Ejemplos son el amarillo de cinc, tetroxicromato de cinc, cromato de
estroncio y silicocromato basico de plomo.

3. - PIGMENTOS METALICOS Y PIGMENTOS LAMINARES

Los pigmentos del tipo metalico también son usados en pinturas

anticorrosivas. Algunos de ellos actdan polarizando la reaccién anddica,

mientras que otros ejercen solo inhibicion por resistencia (efecto barrera).

Por ejemplo:

e Polvo de cinc (actia como anodo de sacrificio ofreciendo proteccion
catddica)

¢ Aluminio en polvo (disminuye la permeabilidad de la pelicula al agua)

e Oxido de hierro micaceo tiene un compuesto fundamental: hematita

4. - PIGMENTOS DE ULTIMA GENERACION

Basados en Fosfatos

Debido a la toxicidad de los pigmentos convencionales y las restricciones
legales impuestas para regular su empleo, la atencion se ha dirigido a la
blsqueda de compuestos inhibidores de la corrosion atéxicos y no
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contaminantes. El fosfato de cinc es un compuesto que puede ser usado
con cualquier tipo de ligante, es particularmente efectivo en presencia de
diéxido de azufre por lo que se recomienda en atmésferas muy poluidas.
Las superficies ferrosas protegidas con pinturas que poseen fosfato de
cinc exhiben una pelicula de Fe;Os de estructura compacta y con cierto
grado de cristalinidad. En ausencia de fosfato de cinc, el 6xido férrico
crece formando una capa expandida no compacta. Las reacciones
involucradas en el proceso de formulacion de dicha capa son las
siguientes:

Proceso electroquimico

Oxidacion: Fe® —s Fe?* + 2e-

Reduccién: 02 + 2H.0 + 4e- —> 40H-
Proceso quimico

Fez+ + 20H- —>Fe(OH).

2Fe(OH)z + %202 + H0—> 2 Fe(OH)s

2 Fe(OH)3 + Zn3(PO4)2 — 2FePO4 + 3 Zn(OH):

Seglin estudios realizados se sabe que el fosfato de cinc forma una capa
protectora y que el contenido de fosfato de cinc en esa capa es bajo. El
fosfato ferroso formado durante el proceso de corrosion es no adherente
sin embargo algo del mismo queda atrapado en los poros de la pelicula.
La presencia del anion fosfato induce la formacion de una capa de 6xido
compacta cuyo espesor es funcién de la solubilidad del fosfato empleado.
Otros fosfatos empleados para remplazar a los pigmentos téxicos, pueden
dividirse en dos grupos. El primero incluye fosfatos e hidroxifosfatos de
metales como Fe, Ba, Cr, Ca, Mg y Zn pero los mas empleados son:
FePO4.2HzO, Ca3(P04)2, '/z Hzo, Ba3(P04)2, Caan(PO4)2.2H20, BaHPO4 y
FeNH4PO4.2H-0, el molibdofosfato de cinc también se comporta como un
efectivo pigmento anticorrosivo. La eficiencia  protectora se suele
aumentar con el empleo de aceleradores de reaccion como molibdato de
sodio o n-nitrobencen sulfonato de sodio o con el empleo de fosfato de
cinc. El segundo grupo involucra compuestos basados en triofosfato de
hidrégeno y aluminio (AlHzP3010.2Hz0). El anidn Ps reacciona con el
hierro y forma una capa principalmente de triofosfatoférrico. También se
ha empleado el fosfato de titanio.

El fosfito basico de cinc es otro pigmento de comprobada eficacia en
ambientes corrosivos, mientras que el hexametafosfato de calcio, el
tripolifosfato de calcio y el de cinc se han empleado para prevenir
eficientemente la corrosion del acero en la industria de la alimentacion.

El metaborato de bario fue originalmente desarrollado y patentado como
un inhibidor en pinturas oleorresinosas. Después de estas observaciones
se realizaron posteriores estudios y fue determinado que es un excelente
inhibidor de corrosién tanto para latex como para pinturas oleorresinosas.
Su eficiencia es atribuida a su alcalinidad ya que neutraliza la acidez de las
superficies pintadas y expuestas en ambientes industriales o poluidos,
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disminuyendo la reactividad con el metal base. Ademas, el metaborato
pasiva el anodo en una manera similar a la del cromato.

Semicondutores

Se emplean actualmente pigmentos semiconductores que tienen la
capacidad de ceder electrones, ejerciendo un tipo de proteccion catédica.
Los pigmentos que se utilizan son el Fe30s, Al;03, ZnO. Cabe mencionar
que el 6xido de aluminio, de acuerdo a su método de preparacion, puede
actuar como aislante o como semiconductor

De Intercambio l6nico

Estos pigmentos son el resultado del intercambio de aniones y cationes
sobre hidratos de dxidos inorganicos como altimina activada y silica gel
microporosa. Estos éxidos inorganicos tienen una estructura porosa de
alta area superficial. La superficie de dichos 6xidos esta cubiertas con un
gran nimero de grupos oxhidrilo que pueden ser intercambiados con una
gran cantidad de aniones y cationes. Este intercambio i6nico puede
considerarse como una reaccion acido-base superficial.

Los pimentos de intercambio difieren de los anticorrosivos convencionales
en dos aspectos: la porosidad y el area superficial. Se debe mencionar que
la porosidad del calcio-silice de alrededor de 0,1 es al menos 10 veces
menor que los agentes de silica gel mateantes. Por otro lado el area del
calcio/silice es por lo menos 10 veces mayor que la de los pigmentos
convencionales.

La capacidad de intercambio idnico es influenciada por el cambio de pH, la
presencia de otros cationes o aniones, la afinidad por los oxidos
inorganicos de otros iones que pueden entrar en competencia con ellos.
Por ejemplo, si se considera una pelicula de pintura expuesta en un medio
conteniendo iones sodio, cloruro o sulfato, en presencia de calcio silice,
los iones calcio anticorrosivos son liberados por intercambio con cationes
agresivos como sodio o hidrégeno los que quedaran atrapados en el
sustrato de silice.

La silice actida como un soporte inerte donde tiene lugar la captura y
liberacion de iones. Este modo de accién presenta ventajas sobre el modo
de actuar de los pigmentos convencionales ya que, en este caso, el
mecanismo de proteccidn sdlo entra en operacién bajo demanda, no
produciéndose asi un desgaste innecesario del pigmento. Estos
pigmentos, ademas son esencialmente insolubles y dado que el
intercambio i6nico se produce en la superficie los problemas referidos a la
formacion de aguijeros por la disolucién de los pigmentos en la masa de la
pelicula se evitan disminuyendo la excesiva disolucion de los pigmentos.

5. - FORMULACION de PINTURAS ANTICORROSIVAS

En tecnologia de pinturas, la tendencia es realizar las formulaciones en
volumen mas que en peso ya que esta dltima opcion no resulta efectiva
para el estudio de las variables de formulacion. En las formulaciones
anticorrosivas la concentracién de pigmento en volumen (PVC) tiene un
efecto importante sobre sus propiedades. El PVC de una pintura es el
porcentaje volumétrico de pigmento presente en los sdlidos totales de un
sistema de pinturas.
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Efecto de la concentracion de pigmentos sobre las propiedades del

recubrimiento

a) Si aumenta el PVC, diminuye la tendencia al ampollamiento cuando la
pelicula esta en contacto con el electrolito.

b) Si aumenta el PVC, diminuye el brillo, y se favorece a la adhesién entre
capas.

C) Hasta un determinado valor critico de PVC (PVCC), el incremento del
contenido de pigmento no presenta efectos dramaticos sobre la
proteccion anticorrosiva del sustrato, mas alld de dicho valor, se
incrementa la permeabilidad de la pelicula a los agentes corrosivos,
disminuyendo su poder protector.

El siguiente grafico muestra como varian las propiedades de la pintura en
funcion del PVC.

>
e

Brillo >

._ Ampollamiento

Corrosién . .

»

Permeabilida

A4

30 35 40 45 50 55 60

Concentracion del
— E—

Pigmento, en volumen, %

Las curvas de permeabilidad, corrosién, ampollado y oxidacion cambian su
pendiente en un punto mas o menos definido, en este caso 43%, a ese
punto se le denomina concentracion critica de pigmento en volumen
(CPVC) y depende de la combinacién pigmento/ligante. En este punto,
todos los huecos existentes entre las particulas de pigmento estan
ocupados por el ligante.

Esta concentracion se denomina critica porque por encima de la misma las
propiedades de la pelicula cambian drasticamente. Por encima del CPVC
existen huecos debido a que el ligante no alcanza a rellenar el espacio que
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queda entre la particula de pigmento, por debajo del CPVC las particulas
de pigmento estan separadas.

PVC<CPVC

PVC>CPVC

PVC=CPVC

Para cada material formador de la pelicula existe una concentracion critica
de pigmento en volumen, en la que se logra un adecuado equilibrio entre
el conjunto de las propiedades involucradas. Los cambios abruptos
sufridos por las distintas propiedades en el CPVC pueden ser utilizados en
la determinacion de este punto, resulta de suma importancia conocer este
valor para poder formular correctamente una pintura anticorrosiva. La
relacion PVC/CPVC (A) define una serie de propiedades: estéticas
(apariencia, brillo, resistencia al impacto y a la abrasion, dureza, etc.),
fisicas (flexibilidad, impacto, y resistencia a la abrasion, etc.) y de eficiencia
(permeabilidad, corrosion y resistencia a la abrasion).
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Cuando el PVC es menor que el CPVC, el pigmento estd totalmente
encapsulado. Existe un exceso de resina que separa a las particulas del
pigmento. La pelicula es brillante e impermeable.

Cuando A es igual a 1, el PVC=CPV y el pigmento esta pefectamente
encapsulado. Existe cantidad suficiente de ligante para cubrir las particulas
y llenar todos los intersticios. La pelicula de pintura no es brillante. Cuando
A es mayor que 1, el PVC es mayor que el CPVC, no existe resina
suficiente para llenar todos los intersticios. La pelicula resulta porosa, con
pobres propiedades fisicas y reducida cohesion. La resistencia a la
corrosion se ve muy afectada por la relacion mencionada, en pinturas
anticorrosivas el valor de A més empleado es 0,8 - 0,9. Para cada
sistema existe un valor 6ptimo.

6. - LIGANTES EMPLEADOS EN PINTURAS ANTICORROSIVAS

En las formulaciones se pueden emplear en las formulaciones resinas
alquidicas, de caucho clorado, epoxidica y poliuretanicas. Las ventajas y
desventajas de los ligantes mencionados se indican a continuacion:

= Alquidicos: Adecuadas caracteristicas humectantes, facil aplicacion,
buena adherencia y flexibilidad de la pelicula, minimos requerimientos
de preparacion de la superficie metalica (pueden emplearse sobre
acero decapado), muy buena resistencia a la intemperie y bajo precio.
Presenta baja resistencia al calor, agua y agentes quimicos en general
(facilmente saponificables) e incompatibles con ciertos esquemas de
pintado.

= (aucho clorado: excelente resistencia a agentes quimicos (acidos,
bases, sales), a soluciones acuosas (agua de mar) y a la intemperie,
con rapido secado. Exhibe limitada resistencia a disolventes, aceites y
grasas minerales y vegetales, desprendimiento de compuestos
clorados durante el oxicorte y soldadura.

= Vinilicos: rapido secado, resistencia a agentes quimicos y al agua,
buena flexibilidad de la pelicula y resistencia a la intemperie. Poca
resistencia a disolventes y a acidos organicos, limitada resistencia al
calor, desprendimiento de mezclas gaseosas durante el oxicorte y
soldadura, buena adhesion sélo sobre superficies de rugosidad
adecuada.

= Epoxidicos: resistencia al calor, agua, aceites y grasas, excelente
resistencia a reactivos quimicos, muy buena adhesion, dureza y
resistencia a la abrasion e impacto. Vida limitada de la mezcla (caso de
dos componentes), la temperatura de curado debe exceder los 10°C,
requieren un cierto tiempo para el curado total y es necesaria una muy
buena preparacion de superficie.

= Poliuretanico: rapido secado, pelicula flexible y con resistencia
mecanica, alta dureza, buena resistencia quimica al agua y disolventes.
Dificil repintado, vida limitada de la mezcla (dos componentes),
requiere cuidadosa preparacion del sustrato, alto precio.
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7. - MECANISMOS DE ACCION DE UNA PINTURA ANTICORROSIVA

El proceso de corrosion en el metal depende de la presencia de impurezas
en el mismo que provocan la aparicion en su superficie de puntos o zonas
de potencial eléctrico distinto. Estas zonas, en contacto con agua
conteniendo disuelto un electrolito o en presencia de aire himedo, dan
lugar a la formacion de pilas con dnodos y catodos.

En los anodos el metal se disuelve, generando la destruccion del metal en
dicha zona.

La reaccion anodica puede representarse por:

Fe— Fet2+2e-
Completando la reaccién con OH-:
Fe*2+ 20H-— Fe(OH); color pardo verdoso

Esta reaccion consume los OH- del agua, acidificando el medio en contacto
con el Me.

Ademas, en el caso de corrosién atmosférica, el O; transforma el Fe(OH).
en herrumbe Fex03¢ nHZ0. Este aparece recubriendo al Fe(OH)..

El que estos productos queden o no adheridos a la superficie del
recubrimiento tiene influencia posterior, en que retardan o aceleran la
corrosion, respectivamente.

La reaccion catédica complementaria necesita como reactivos al agua y/o
al oxigeno y tiene lugar segun las siguientes reacciones.

2H;0+2e-— H,+20H- sin acceso de O,
2H,0+0,+2e-— 40H- con acceso de O;

Por lo tanto, la corrosion puede ser retardada aumentando la resistencia
al pasaje de electrolito o modificando el potencial de la interfase
combinando ambos procedimientos.

La cubierta protectora debera actuar segun el mecanismo de proteccion
empleado, el recubrimiento anticorrosivo podra actuar:

a) Como barrera
b) Por inhibicién

Pero respecto a la impermeabilidad segtn estudios realizados acerca de la
difusién de agua y de la difusién de oxigeno, las peliculas son permeables
al agua y al oxigeno y no pueden, en consecuencia, detener un proceso
de corrosion inhibiendo la reaccion catodica.

8. - ELABORACION

Los aspectos fundamentales en el proceso de fabricacion de una pintura
son, en primer lugar, la preparacion del vehiculo y luego la dispersion del
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sélido (pigmento) en dicho liquido, hasta alcanzar el grado de fineza
adecuado.
Si bien los pigmentos pueden estar aglomerados, pueden ser facilmente
dispersados en el seno del liquido por agitacion.

Aire

f

al vehiculo 23y Q
B |, Vs

Aglomeracion Dispersion Floculacion

En la primera etapa de este proceso se lleva a cabo la humectacion de las
particulas (desplazamiento del aire, de gases, o de agua y reemplazo por
el vehiculo), Seguido de una accion mecanica para desaglomerar, y
finalmente ocurre la dispersion propiamente dicha, a fin de lograr que la
separacion sea permanente.

Un alto grado de dispersion influye de la siguiente manera en las
propiedades de una pintura:

a) Aumenta el brillo.

b) Aumenta el poder cubritivo (opacidad) de los pigmentos blancos y
mejora la capacidad de tefiido de los colores.

c) Mejora la flotacion de las particulas y disminuye la tendencia a la
sedimentacion y al escurrimiento del film.

d) Aumenta la durabilidad de la pelicula.

9. - LIMPIEZA DE SUPERFICIES

La preparacién de la superficie ejerce una influencia decisiva sobre el
comportamiento del esquema protector. La practica ha demostrado que
sistemas de bajo poder anticorrosivo en determinados ambientes, suelen
alargar su vida Util cuando se aplican sobre superficies bien preparadas
esto es, cuando han sido eliminadas por métodos tanto fisicos como
quimico, oxidos, grasas, aceites, particulas de polvo, sales, etc., por
métodos tanto fisicos como quimicos. Estas impurezas se eliminan ya que
podrian interponerse entre el sustrato y la primera capa de pintura
(imprimacién).

Estos tratamientos superficiales confieren ademas rugosidad al metal e
incrementan la superficie libre sobre la que se depositara la pintura, con lo
que se aumenta también la adhesion mecanica.

Hay varios métodos de preparacion de la superficie, estos dependen de
las impurezas presentes, asi como del ambiente de trabajo, el tipo de
pintura a aplicar, etc.
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Limpieza con &cidos minerales

Los &cidos minerales utilizados normalmente para el acero son: sulftirico,
clorhidrico y fosfdrico. ( este dltimo remueve solo la herrumbre y provee
una proteccién adicional al sustrato). Estos acidos se emplean para
eliminar los 6xidos de laminacion.

Oxidos de laminacién: Calamina

El mecanismo de accién varia de acuerdo con la composicion relativa del
oxido presente.

La capa de déxido formada durante el laminado (en frio o en caliente) es
poroso Y, al ser expuesta a agentes agresivos no impide el acceso de los
mismos al sustrato base, contribuyendo de ese modo al deterioro
acelerado del mismo.

La composicion de la calamina varia segun la temperatura de laminacion.
Los oxidos de la capa externa son insolubles en los acidos citados,
mientras que el dxido ferroso, que constituye la capa mas interna, se
disuelve rapidamente.

La porosidad beneficia ya que el acido penetra por los poros, produciendo
una separacion de los éxidos y su deposicion en el fondo.

Fe 03 Ataque acido
FeiO4 /

FeO
Fe

La escama de laminacion presenta en la superficie del metal una cepa de
magnetita, menos soluble en acidos minerales.

En este caso se produce ademas un ataque de la superficie metalica con
formacion de hidrégeno. Las burbujas de gas ejercen una accion mecanica
sobre |a capa de magnetita favoreciendo el desprendimiento parcial de la
calamina.

El hidrégeno formado reduce los oxidos superficiales a otros mas
facilmente removibles.

Limpieza mediante otros productos quimicos

Funcién: eliminar impurezas de estructuras, chapas o piezas de
caracteristicas diversas.

La limpieza por medio de detergentes permite remover impurezas y
materias extrafias por medio de soluciones de agentes tensioactivos.

Un detergente posee una carga eléctrica, conformando la “cabeza” de la
molécula, y una parte no cargada, denominada "cola”.

Las impurezas estan constituidas por:

Sustancias hidréfobas Sustancias hidroéfilas

o

Pinturas Anticorrosivas de Bajo Impacto Ambiental 16




Universidad Nacional de La Plata, Facultad de Ingenieria

Los detergentes acttian sobre las particulas hidréfilas, permitiendo que al
tomar contacto con el agua, estas puedan ser arrastradas.

Una vez lograda la limpieza, que puede acelerarse por agitacién o por
ultrasonido, hay que evitar que se produzca una redeposicion de las
impurezas.

Los detergentes mas conocidos son los jabones producidos por reaccion
de acidos grasos con alcalis. Poseen largas cadenas hidrocarbonadas que
son solubles en aceite y un grupo terminal que esta ionizado y es soluble
en agua.

Son muy sensibles a la accién de iones metalicos presentes en las aguas
duras.

Detergentes intermedios producen menor espuma a alta temperatura y
son menos sensibles al ion calcio y al magnesio.

Agentes tensioactivos usados en la industria se clasifican en anidnicos,
catiénicos, no iénicos y anfoteros.

Los catiénicos no se usan por que repelen el agua, son malos limpiadores.

Limpieza mediante métodos mecanicos.

Rasqueteado y cepillado:

Son procedimientos que permiten efectuar la limpieza, cuando otros
métodos no son posibles.

El rasqueteado se realiza en forma manual, mientas que el cepillado puede
efectuarse manualmente o utilizando cepillos rotatorios. Son
procedimientos que permiten separar el material suelto o mal adherido,
pero no el éxido o impurezas firmemente unidos a la superficie; es por eso
que en general se utilizan como complemento a otros métodos.

Limpieza por accion de disolventes:

El uso de disolventes como descontaminante de la superficie se realiza
utilizando hidrocarburos aromaticos o alifaticos, que son aplicados sobre
la misma por medio de trapos, cepillos de cerdas blandas o pinceles
embebidos en el disolvente elegido, y con los cuales se frota la superficie
en forma reiterada.

Este método resulta “mala praxis”, sin embargo todavia se usa, elimina
sélo una parte de las sustancias grasas y contaminantes, ya que el
disolvente se enriquece rapidamente en ellos y los redistribuye sobre todo
el sustrato, con consecuencias negativas en cuanto a la adhesividad
posterior del esquema de pinturas.

Chorreado con materiales abrasivos:

Mediante la utilizacion de estos métodos se obtienen resultados
superiores a los obtenidos con el método anterior. La superficie queda
completamente libre de 6xido de laminacion, herrumbre o cualquier otro
tipo de impureza.

En la practica industrial hay tres formas de limpiar el acero por chorreado
con materiales abrasivos: arenado seco, método en el cual se impulsa
arena a presion sobre la superficie a preparar (la impulsion puede ser por
succion o por presion): arenado himedo, que puede efectuarse por
succién de un recipiente o por mezcla de la arena con el liquido en la
boquilla y también por presién directa (alta presién); y, finalmente, por
granallado en circuito cerrado (a fin de recuperar las granallas).
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Cada uno de estos métodos citados tiene un campo de aplicacion definido,
que esta limitado por la forma, tamafio, y tipo de estructura, por las
instalaciones disponibles, por el grado de preparacion de superficie
exigido y por las caracteristicas del lugar donde se realiza el trabajo.

Por dltimo, para la preparacion de superficies con alto de calidad y
trabajando en serie, se utilizan el chorreado con granalla de acero esférica
o angular, en circuito cerrado y con aplicacion automatica de la pintura en
una etapa inmediatamente posterior.

En cualquiera de los casos anteriormente mencionados es necesario tener
en cuenta que se producen dos fendmenos asociados: un gran aumento
de la superficie libre del metal, debido a la aparicion de un perfil de
rugosidad y una consecuente activacion de la superficie, la que debe ser
protegida inmediatamente para evitar su oxidacion.

A continuacion se detallan los métodos antes mencionados.

Arenado seco:

Este método es utilizado para la remocién de 6xido o herrumbre o capas
delgadas de calamina.

El método consiste en impulsar arena a presion sobre la superficie a
preparar (la impulsion puede ser por succion o por presion).

Tiene la ventaja de que al estar la superficie seca, no se acelera el proceso
de oxidacion.

Entre las desventajas se encuentre la pérdida de metal, no pudiéndose
controlar rugosidad de las piezas sobre las cuales actta. La dispersion de
polvo en el aire puede provocar toxicidad.

Arenado hiimedo:

Este método es utilizado para la remocién de herrumbre ligera o capas
delgadas de calamina.

La presencia del agua limita las pérdidas del metal, impartiendo una
rugosidad controlada a las piezas sobre las cuales actia y evita la
dispersion de polvo.

Se emplean tres métodos: por alta presion, por succion y por mezcla en la
boquilla. En cualquiera de los tres casos es necesario controlar el tamafio
de particula, el que debe ser tal que, con la ayuda de tensioactivos,
permita se mantenga la suspencién durante todo el recorrido en el equipo.
Este tipo de arenado tiene el inconveniente de que puede producirse una
rapida oxidacion de la superficie tratada si no se incorporan al liquido
inhibidores de corrosion.

Granallado (granallas metalicas).

Se trata de un método por el cual se envia un chorro de granallas de
acero a alta velocidad sobre la superficie libre del metal, en condiciones
controladas.

El golpeteo continuo de las granallas provoca el desprendimiento de todas
las impurezas que puedan estar adheridas.

Complementariamente a ésto, aumenta la resistencia a la fatiga del metal y
se produce una descarga de las tensiones residuales provenientes del
proceso de elaboracion (laminado). Se logra mejorar la adhesion del
revestimiento protector por la rugosidad que adquiere el metal base.
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Este procedimiento se realiza en camaras cerradas, disefiadas
especialmente para que pueda recuperarse el material abrasivo, lo que es
fundamental desde el punto de vista econdmico.
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PARTE C: EQUIPOS

1. - Molino de bolas

Son recipientes cilindricos, de acero o de porcelana, que normalmente se
cargan con la totalidad de los componentes de la pintura (pigmento,
vehiculo y solvente), se incorporan las bolas correspondientes (del mismo
material que el molino) y se hacen rotar durante el tiempo necesario para
llegar a un determinado valor de molienda. ( Fig. 1)

Durante el proceso, las bolas ruedan, deslizan o caen (efecto de cascada)
en el interior de la masa.

‘ angule de caida ‘
\ correcto N
No hay

cortacerrientes
‘ / P bolas

Barras

‘ [ pegadas

deslizamientos - ]

giro del molino

\ . \s<e/bolas, en esta
\ 2003 del meline
AN

[ Fig.1: Representacién esquemética de un molino de bolas para pinturas.

La dispersion se logra fundamentalmente por efecto cascada (las guias o
placas de desviacion en el interior de la olla favorecen este efecto), las
particulas son sometidas a impacto y esfuerzo de corte entre las bolas,
como se ve en la Fig. 2.

Anguto de
Cascada

Base de Carga

Fig.2: Particulas sometidas a impacto y esfuerzo de corte entre bolas. }

Para que la molienda sea efectiva se requiere un correcto ajuste de la
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velocidad de giro para evitar que por excesiva velocidad, las bolas queden
adheridas al recipiente por efecto de la fuerza centrifuga generada no
deslicen o tengan efecto catarata, lo que disminuira la eficiencia del
equipo. Los 3 tipos de accién se ven en la Fig. 3.

Accion Centrifuga i ( // (f T
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( Fig. 3: los tres tipos de accién en un molino de bolas

Las principales ventajas de este tipo de equipos estan dadas
fundamentalmente por el hecho de que todo el proceso se realiza en una
sola operacion (se cargan todos los componentes) y que no hay
practicamente pérdida por evaporacién de los solventes, ya que se trabaja
con el sistema cerrado.

Se disminuyen ademas los riesgos operativos, las posibilidades de
contaminacion (polvo o humedad ambiental) se reducen a los momentos
de carga y descarga. La supervision y la mano de obra son minimas y los
costos de mantenimiento de los equipos son muy bajos, finalmente, son
aplicables a todos los tipos de pinturas, excepto las pastas y productos de
alta viscosidad.

Su inconveniente esta dado en que se necesitan tiempos altos (12 - 24 h)
para lograr la dispersion deseada y por el hecho del escaso

Pinturas Anticorrosivas de Bajo Impacto Ambiental 21




Universidad Nacional de La Plata, Facultad de Ingenieria

aprovechamiento de la capacidad del molino, lo que reduce su
rendimiento. Esto es porque la cantidad de pintura nunca excede el 20 al
25 % del volumen de la olla, a lo que hay que agregar el material que
queda retenido entre las bolas al descargar. (Fig.4)

volumen belas, 30%
lumen pinfura,

l Fig.4 :Relaciones de carga en un molino de bolas

2. - Molino de 3 rodillos

Los molinos de 3 rodillos tienen las caracteristicas generales del esquema
de la Fig. 5.

Vi<y2<y3
alimentacion
rodille de rodille de redille de alfa \ra< cader
baja velocidad velocidad media veloc

Fig. 5:Esquema de un molino de 3 rodillos indicando la entrada, salida y
circulacién de la pasta.

La accion de dispersion exige la preparacién previa de la pasta con alta
viscosidad (pigmento y parte del vehiculo), la misma se carga en la zona
indicada como de alimentacidn, es decir entre el primero y segundo rodillo.
Dispositivos adecuados no permiten que la pasta fluya hacia los laterales
y un sistema de refrigeracion permite la circulacién de agua por el interior
de los rodillos.

El hecho de que los rodillos giren a distinta velocidad favorece la
dispersién, pues aumenta el esfuerzo de corte, en el mismo sentido actiia
la compresion en la zona de contacto entre los rodillos (luz regulable). El
esquema de fuerzas entre el primer y segundo rodillo se muestra en la
Fig.5.
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El material recircula entre los 3 rodillos, siguiendo el sentido que marcan
las flechas, y finalmente se lo descarga mediante un rascador que se
aplica al dltimo rodillo.

Rodille central

~ , Cavitacién
Compresion y
Esfuerzo de
corte

L Fig. 6:Detalle del trabajo efectuado entre el primer y segundo rodillo.

Los productos obtenidos mediante este tipo de molino deben ser
adelgazados en una etapa posterior, mediante el agregado de disolventes.

3. - Molino de alta velocidad

Son equipos que trabajan en dos etapas: una inicial, de dispersion del
pigmento en el vehiculo, y una segunda, de molienda, donde se acelera el
proceso por la incorporacion de bolillas de silicocuarcita.

Se denominan también corrientemente como molinos de arena.

El mecanismo de agitacion esta constituido por una placa, con los bordes
estriados, colocada en la parte inferior del eje, para la molienda se
reemplaza ese agitador por una serie de placas paralelas, separadas entre
si por espaciadores adecuados, y que son las que contribuyen a producir
el flujo dentro del recipiente.

Esta es una cuba de doble pared, por la cual se hace circular agua, cuya
temperatura puede ser regulada. La velocidad es regulable.

Este tipo de equipo sirve para todo tipo de pinturas, y particularmente
para las tixotropicas de alta viscosidad.
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DESARROLLO EXPERIMENTAL

Pinturas Anticorrosivas de Bajo Impacto Ambiental 24




Universidad Nacional de La Plata, Facultad de Ingenieria

OBIETIVO

Estudiar las propiedades anticorrosivas del fosfato acido de calcio como
pigmento inhibidor, introduciendo una cuidadosa seleccion de pigmentos
complementarios.

1. - PASOS PREVIOS A LA FORMULACION

Se determing la densidad de los pigmentos segtin el ensayo descripto bajo
la Norma ASTM Designacion E12' y D12172. Luego se determiné la
densidad de la resina con un PICNOMETRO ERICHSEN, modelo 290/1, 100
cm3/20°C.

Los valores de las densidades de los pigmentos y la resina son necesarios
al momento de la formulacion.

2. - FORMULACION

Se realizaron 4 pinturas anticorrosivas, en las que se us6 una resina
alquidica comercial (solucién 50% en aguarras mineral) como ligante, y
xileno como solvente. Los pigmentos que se usaron en la formulacién
fueron: -

o Pigmento anticorrosivo: fosfato acido de calcio.

.® TIzO

o Barita

e X% de talco, Y% de tiza, Z% de ZnO.

Cada uno de los pigmentos le confiere a la pintura una caracteristica
determinada, como brillo, opacidad, etc.

Se variara el contenido de talco.

En este trabajo se estudio el efecto de la variacién del contenido de talco,
expresado en volumen, al reemplazarlo por tiza y por dxido de cinc, de la
siguiente manera:

a) Pintura 1: 100% de talco
b) Pintura 2: 100% de tiza
¢) Pintura 3: 100% de ZnO

d) Pintura 4: 50% de tiza y 50% de ZnO

En todas las formulaciones se considerd el mismo volumen de pigmentos,
por lo que el PVC fue siempre el mismo:

vol. pigmento

PVC%= *100

vol. pigmento + vol.lig.

La relacién PVC/CPVC se mantuvo en 0.8 para todas las pinturas.
En la Tabla 1 se presentan las composiciones en volumen de las distintas
pinturas formuladas.

! Apéndice 1 a)
2 Apéndice 1 b)
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Tabla 1

Comp. Pint.1 Pint.2
{cm?) )

3. - ELABORACION

Los aspectos fundamentales en el proceso de fabricacion de una pintura
son: la preparacion del vehiculo y luego la dispersion del sélido (pigmento)
en dicho liquido, hasta alcanzar el grado de fineza adecuado. Para esto el
pigmento debe tener el tamafio de particula requerido.

Las operaciones realizadas para elaborar las distintas pinturas ensayadas
fueron:

v' Pesada de los pigmentos.

v" Incorporacién de la resina al material.

v" Incorporacién de los pigmentos.

v" Dispersion del sélido hasta alcanzar el grado de fineza deseado.

Este dltimo paso se realizé operando el molino de bolas durante 24h.

4. - EVALUACION DE LAS PROPIEDADES DE LAS PINTURAS

4.1, -DETERMINACION DEL GRADO DE DISPERSION

Una vez elaborada la pintura, se debe verificar si el tamafio de particulas
es el adecuado. Para ello se utiliza una cufia calibrada y graduada sobre
la cual se extiende la pintura. Se observa la aparicion de una zona en que
comienza a hacerse visible la acumulacién de particulas o aglomerados y
se asigna como grado de dispersion, el valor de la escala correspondiente
a dicha zona.

Para las pinturas ensayadas el grado de dispersion alcanzado fue oc 4. El
resultado obtenido es un valor aceptable ya que para pinturas
anticorrosivas el rango de variacion esta entre 3 y 4, lo que indica que en
este caso el grado de fineza de la particula es el adecuado.

El ensayo fue realizado bajo la Norma IRAM 1109-Método A-53

4.2. - DETERMINACION DE PIGMENTO Y VEHICULO

En las pinturas anticorrosivas alquidicas es importante que el pigmento
anticorrosivo reaccione con la resina empleada para dar finalmente una
pelicula mas impermeable.

3 Apéndice 2
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Con el fin de determinar si el porcentaje que reaccioné es el adecuado se
procede a la centrifugacién de la pintura, (Norma IRAM 1109-método A-6
y A-7 %) y al posterior estudio del sobrenadante y del precipitado mediante
ensayos analiticos>.

Evaluacién de la reaccién en el precipitado:

La evaluacion de los resultados se realizé por comparacion con otras dos
pinturas que acttan como patrén. Una de las pinturas contiene pigmento
PO, HZn (Hispafos), se sabe que en este caso reacciona un alto
porcentaje de pigmento con la resina; la otra pintura contiene TiO,,
como pigmento, en ese caso se espera que la reaccion sea practicamente
nula, ya que el Ti es poco reactivo.

Es de esperar que la pintura estudiada presente valores intermedios.

Los resultados obtenidos se presentan en la Tabla 2.

Tabla 2
Pigmento % de resina que reacciono con el

5. - TRATAMIENTO DE LA SUPERFICIE

La superficie debe tratarse en forma previa al pintado. La técnica utilizada
fue el arenado seco de la superficie hasta alcanzar una rugosidad

promedio de 20 + 4pum que, ademas de la limpieza, permite incrementan
la adhesién de la pelicula/metal.

6. - APLICACION DE LAS PINTURAS

Las pinturas fueron aplicadas sobre probetas de acero SAE 1010
(15,0%7,5%0,2 cm)

Previo a la aplicacion, las probetas fueron limpiadas con tolueno (para
eliminar restos de arena) y secadas al aire.

Los paneles de acero se pintaron con pistola (segun ASTM 100), para
lograr una mayor uniformidad.

El sistema incluyé, ademas de la pintura anticorrosiva (como base), una
pintura de terminacion. Con el propdsito de evaluar en forma comparativa
su aporte al sistema de pintado, sélo se cubrié con ésta la mitad de la
superficie de la probeta.

7. - SECADO

Previo a la realizacion de los ensayos las probetas pintadas fueron
mantenidas en ambiente de laboratorio durante 48 h.

4 Apéndice 3
5 Apéndice 4
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8. - ESPESOR DE PELICULA SECA

La medida del espesor de pelicula seca se realizé con un instrumento
electromagnético (“Elcometer Thickness Gage”¢) usando chapas desnudas
y patrones de espesor conocido como referencia.

Se obtuvo un espesor de peliculade 75+5 pum.

9. - ENSAYOS REALIZADOS

La resistencia frente a la corrosion de las distintas probetas fue evaluada
a través de ensayos acelerados en camara de niebla y cédmara de
humedad conjuntamente con ensayos electroguimicos.

Se realiz6 un corte en cruz’, sobre la pelicula seca, (ASTM D1654-92) a
fin de exponer el acero sin proteccion.

ENSAYOS ACELERADOS

Resistencia a la niebla salina: (ASTM B 117-94)3. Las experiencias
fueron realizadas por triplicado, determinandose el valor promedio de los
resultados obtenidos.

Los paneles fueron periédicamente evaluados para establecer el grado de
deterioro en un panel pintado de acuerdo con la norma ASTM D 610-85°
para los paneles pintados y ASTM D 1654-92 para los paneles observados
después de remover la capa de pintura.

Se realizé un corte de la pelicula sobre los paneles pintados (en forma de
cruz) con un instrumento punzante, para estudiar la exposicion del acero
en un medio agresivo. La escritura fue evaluada segin norma ASTM
D1654

Camara de humedad: (ASTM 2247-94). Otra serie de paneles
preparados en forma similar a los del ensayo anterior, fue colocada en
camara de humedad (100% de humedad relativa y 38+1°C de
temperatura), durante 1600 hs.

El ensayo fue también realizado por triplicado.

El grado de ampollamiento fue evaluado empleando la norma D714 -87.

ENSAYOS ELECTROQUIMICOS

Potencial de corrosién: Las celdas electroquimicas empleadas para
medir el potencial de corrosion del sistema pintura/sustrato se
construyeron delimitando areas de 3,0 cm? sobre la superficie pintada
mediante tubos de acrilico de 7 cm de longitud y 4 de didmetro, con uno
de sus extremos achatado.

Como electrolito se empleé una solucién 0,5 M de perclorato de sodio y
como referencia un electrodo de Ag / AgCl. Las medidas se realizaron con
un voltimetro con alta impedancia de entrada.

6 Apéndice 6
7 Apéndice 5
8 Apéndice 7
9 Apéndice 8
10 Apéndice 9
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Resistencia al pasaje de la corriente eléctrica: La resistencia al
pasaje de la corriente eléctrica entre el sustrato de acero y un electrodo
de platino, fue medida en la celda anteriormente descripta, con un
conductimetro ATl Orion, modelo 170 a 1000 Hz de frecuencia.

Resistencia a la polarizacién: La resistencia a la polarizacion en los
paneles pintados se determiné como una funcién del tiempo de inmersion
para aquellas muestras cuya resistencia iénica fue menor que 105 Q2 cm2.
Para estas determinaciones la celda electroquimica constaba de 3
electrodos: el sustrato pensado como electrodo de trabajo, un electrodo
de platino y un calomel como referencia. El rango de tension se varié entre
+10 mV respecto al potencial de corrosion. Las medidas fueron realizadas
con un Potenciostato / Galvanostato PAR modelo 273 A y un software
SOFTCORR 352.

La resistencia de polarizacion del acero desnudo fue monitoreada en
funcion del tiempo de inmersion.
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RESULTADOS Y DISCUSION
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ENSAYOS ACELERADOS

El grado de oxidacién y de ampollamiento alcanzado por las muestras
luego de 720 hs de exposicion en camara de niebla se presenta en la
Tabla 3.

Tabla 3

Pintura anticorrosiva Pintura anticorrosiva
e W

Pintura de Termin:

La proteccién anticorrosiva aportada por la pintura 1 sin el recubrimiento
de terminacion fue la mas pobre. Este comportamiento esta relacionado
con el ampollamiento observado en este caso, este fue el peor de la serie.
(4D grado).

Este comportamiento cambia drasticamente cuando se completa el
sistema de pintado, en este caso la superficie de acero, luego de ser
removida la pintura, se mostro sin signos de corrosion.

Los resultados obtenidos al reemplazar el talco con el carbonato (pintura
2), disminuyen el grado de corrosion pero el deterioro en la cruz fue el
mayor de la serie, el ampollamiento fue también importante.

Cuando el reemplazo se hizo con 6xido de cinc (pintura 3) se observé la
mayor proteccion y no se observé ampollamiento.

Resultados similares fueron obtenidos cuando el talco fue reemplazado
por dxido de cinc y carbonato de calcio (pintura 4), pero en este caso la
proteccion en el corte cruz resulté mayor.

Los resultados obtenidos luego de 1600 hs de exposicion en la cdmara de
humedad se muestran en la Tabla 4.

Tabla 4

s
&

Pintura llamiento

la pintura

Las pinturas 3 y 4, ambas conteniendo éxido de cinc como pigmento, no
mostraron ampollamiento. Por otro lado las pinturas 1y 2, que contenian
talco y carbonato como pigmentos, mostraron el peor comportamiento.

Pinturas Anticorrosivas de Bajo Impacto Ambiental 31




Universidad Nacional de La Plata, Facultad de Ingenieria

ESTUDIOS ELECTROQUIMICOS

El potencial de corrosion fue medido durante 51 dias, siendo este tiempo
suficiente para detectar los cambios méas importantes en la pelicula de
pintura. Los resultados obtenidos se describen en la Tabla 5, y se
encuentran graficados en la Figura 8.

Figura 8
Variacion del Potencial de corrosion vs el
Tiempo de inmersién
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Tabla 5

Variacion del potencial de corrosion en funcion
del tiempo de inmersion

Potencial de corrosion/ V (Ag./AgCl)
tiempo(dias) Pintura1 Pintura2 Pintura3 Pintura 4
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El potencial de corrosion de la pintura 1 cae rapidamente alcanzando
valores bajos, al tiempo que la pintura 2 muestra un comportamiento
intermedio entre la 1y la 4.

Sabiendo que todas las composiciones de pigmentos contienen la misma
proporcion de fosfato de calcio, las diferencias encontradas se deben a los
pigmentos complementarios, la presencia de la mezcla de carbonato de
calcio y 6xido de cinc resulta beneficiosa para la pasivacion del acero.

La mejora en la pasivacion del metal esta relacionada con el valor del pH
de la suspencion de pigmentos.

La presencia de esos pigmentos complemetarios cambian el valor del pH
desde 6.4 en la pintura 1 a 6.6 en la pintura 2, 7 en la pintura 3y 7.1 en
la pintura 4.

La pasivacion del hierro en una solucién de fosfato empieza a valores de
pH 7 porque a este pH, el fosfato y los 6xidos pueden precipitar juntos. Es
importante sefialar que las pinturas 3 y 4 en las que el talco fue
totalmente reemplazado, muestran una notable habilidad para la
repasivacion.

Entre todas las pinturas estudiadas, la pintura 4 (R>108 Q an?) y la 3
(R>107 Q am?) mostraron el mayor efecto barrera. La pintura 1 es la
que ofrece el efecto barrera mas pobre y el deterioro se inicia desde el
1°dia de inmersion(Fig. 9).

Las resistencias i6nicas de las pinturas 2, 3 y 4 se mantuvieron sobre
108 Q cm?, durante 30 dias.

Los resultados obtenidos para las mediciones de resistencia vs tiempo de
inmersion, se encuentran en la Tabla 6 y estan graficados en la figura 9.

Figura 9

Resistencia Vs Tiempo de inmersion
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Tabla 6
RESISTENCIA IONICA DE LAS PINTURAS/Q Cm?

iempo Pintural Pintura2 Pintura3 Pintura4d

Todas las pinturas tienen la misma relacion PVC/CPVC y por lo tanto,
tienen la misma porosidad, sin embargo las pinturas que contienen
carbonato de calcio y 6xido de Zn, muestran la resistencia iénica mas alta.
El film mas impermeable fue el obtenido al reemplazar el talco por el
carbonato de calcio y el dxido de cinc (50/50).

Esto esta atribuido a la reaccién entre el 6xido de cinc y la resina alquidica
para formar jabones de cinc.

La combinacién de los efectos de mejor pasivacion y pH aumento por la
presencia de 6xido de Zn, aumentando el efecto barrera en las pinturas 3
y4.

Esta demostrado en este trabajo que la barrera puede crecer con las
interacciones quimicas de los pigmentos con el ligante.

Esas interacciones ocasionan la formacion de un film impermeable ademas
de la pasivacion del sustrato.

La resistencia de polarizacion para la pintura 1 fue mas alta que la i6nica,
indicando que el pigmento inhibi6 la corrosion. La resistencia de
polarizacion del sustrato recubierto por las pinturas 3 y 4 muestra que el
proceso de corrosion fue controlada por una gran barrera, debido a la
presencia de un film impermeable. La pintura 2 exhibié un comportamiento
intermedio.
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CONCLUSIONES
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# La eficiencia anticorrosiva del fosfato acido de calcio en pinturas
anticorrosivas mejor6 notablemente por la incorporaciéon de
pigmentos complementarios

# El mejor resultado fue observado cuando el fosfato acido de calcio fue
empleado con carbonato de calcio y 6xido de cinc (50/50, en
volumen) como pigmento inerte.

# El mejoramiento de la performance anticorrosiva se debe a la
combinacion de dos efectos: un alto efecto barrera mas una eficiente
pasivacion del sustrato debido al incremento de pH de la solucién que
queda atrapada en los poros de la pelicula.
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APENDICE
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APENDICE 1, PARTE a.

ASTM Designacion: E 12— 70

Definiciones standard relativo a densidad y qravedad especifica de
sélidos, liquidos y gases.

Densidad (de sélidos y liquidos): la masa de una unidad de volumen
de material a una temperatura dada. La unidad debe estar dada en
gramos por milimetro ctbico, gramos por centimetro cubico, libras por pie
clbico, u otras.
La forma de la expresion debe ser:
Densidad a X
Donde X es la temperatura del material.
Densidad (de gases): la masa de una unidad de volumen de gas a una
temperatura y presion dadas.
La forma de la expresion debe ser:
Densidad a X, Y
Donde:
X= temperatura del gas,
Y= presion del gas.
Densidad aparente (de sélidos y liquidos): el peso en aire por unidad
de volumen del material, a una temperatura dada. La unidad debe estar
especificada. Si el material es sdlido, el volumen debe ser una porcion
impermeable.
La forma de la expresion debe ser:
Densidad aparente a X
Donde X es la temperatura del material.
Densidad en el seno (de sélidos): el peso en aire de un volumen de
material impermeable a una temperatura dada. Las unidades deben estar
especificadas.
La forma de la expresion debe ser:
Densidad en el seno a X
Donde X es la temperatura del material.
Gravedad especifica (de sélidos y liquidos): la porcion de masa de
una unidad de volumen de material a una temperatura dada a la masa del
mismo gas destilado, libre de agua a esa misma temperatura. Si el material
es un sélido, el volumen debe ser impermeable.
La forma de la expresion debe ser:

Gravedad especifica X/Y

Donde:

X= Temperatura del material, y

Y= Temperatura del agua.

Gravedad especifica (de gases): el rango de densidad de una gas, por
debajo de ciertas condiciones de presién y temperatura observadas a la
densidad del aire seco de didxido de carbono normal, medidos a la misma
temperatura y presion. Las unidades deben estar indicadas.

La forma de la expresion debe ser:
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Gravedad especificaa X, Y

Donde:

X= Temperatura del gas, y

Y= Presion del gas.

Gravedad especifica, aparente (de sélidos y liquidos): la porcion de
peso en aire de una unidad de volumen de material a una temperatura
dada, al peso en aire a la misma densidad, de un volumen equivalente de
gas destilado libre de agua a una temperatura dada. Si el material es
sdlido, esa porcion de volumen debe ser impermeable.

La forma de la expresion debe ser:

Densidad especifica aparente X/Y

Donde:

X= Temperatura del material, y

Y= Presion del agua.

Gravedad especifica en el seno (de sdlidos): la porcion de peso en
aire de una unidad de volumen de material permeable a una temperatura
dada, al peso en aire a la misma densidad, de un volumen equivalente de
gas destilado libre de agua a esa temperatura dada

La forma de la expresion debe ser:

Gravedad especifica del seno X/Y
Donde:

X= Temperatura del material, y
Y= Presion del agua.
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APENDICE 1, PARTE b.
M ANSI/ASTM D1217—54(Reaprobada en 1976)

Densidad v densidad relativa (gravedad especifica) de liquidos,
mediante el Picnémetro de Bingham.

1. — Incumbencias.

1.1. — Este método cubre la medida de la densidad de hidrocarburos
puros o petroleo, estando entre 90 y 110°C que puedan ser medidos en
su fase normal como liquidos a una temperatura determinada.

1.2. - Este método provee el esquema de calculo.

2. _— Resumen del método.

2.1. — El liquido es introducido a un picnémetro, equilibrado a una
determinada temperatura y peso.

La densidad relativa (gravedad especifica), o densidad es calculada
después con el peso y el peso del volumen de agua desalojada. (Es
necesario también el peso del picnémetro vacio).

3. — Definiciones
Remitirse al apéndice 1. - a).

4. — Equipos.

4.1. - Picnédmetro, tipo Bingham, conforme a las dimensiones descriptas
en la Figura 1, construido con vidrio de borosilicato y teniendo un peso
total de 30 gr.

4.2. — Bafio para mantener la temperatura constante con una variacion
permitida de + 0.01°C.

4.3. — Termémetro graduado a la décima de grado.

4.4. — Jeringa de 30 ml de capacidad.

4.5. — Aguja, el dibujo con las dimensiones se encuentra en la Figura 2.
4.6. — Montaje del equipo limpiador del picndmetro, Se encuentra
graficado en la Figura 3.

4.7. — Equipo graficado en la Figura 4.

4.8. — Balanza graduada al 0.1 de gramo. (Las condiciones para
mantener a la balanza se describen en la norma completa.)

5. — Preparacion del equipo.
Ver la Norma Completa.

6. — Calibracion del picnémetro.
Ver la norma completa.

7. — Procedimiento.

7.1.  — Se utiliza un picnémetro de 25 ml, se lo pesa y se anota esta
medida. (debe estar seco al momento de pesarlo)
7.2.  — El Ensayo se realiza a temperatura de 5 a 10 °C, se carga la

jeringa con el material a medir, se transfiere el material al picnémetro
seco, se espera que el material se estabilice, y luego se enrasa.
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7.3.  — Se cierra el pindmetro con una tapa de vidrio calibrada. Se
mide el peso, el valor cuando no haya variaciones mayores que el 0.01gr.
74.  -Setoma el peso del picnémetro con agua.

7.5.  -Setoma el valor del peso del pindmetro vacio.

76. - Se debe anotar la temperatura a la que se realizaron las
mediciones.

8. — (élculos.

8.1.  — Célculo de la densidad:

Wx(1+(d,/d)-(d,/d,)d,
w,x(1+d,/d,)-(d,/d,))

Densidad =

Donde:

W, = peso en aire del picnémetro.

W. = peso del agua contenida en el picnémetro a una temperatura
determinada.

dw = densidad relativa del agua.

da. = densidad del aire.

dw = densidad de las pesas usadas para medir el peso del agua.

ds = densidad aproximada, dada por (W; * du)/W.

9. — Informe.

9.1.  — Se reporta la densidad, la temperatura a la que se realiz6 la
medida y las unidades.
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APENDICE 2

IMM 1109 — Método A V (Diciembre de 1997)

Pinturas
Métodos de ensayo generales
Método de determinacidn del grado de dispersion

Objeto: Establecer el método de determinacion del grado de dispersion del
o los pigmentos y cargas inertes en el vehiculo de pinturas, lacas a la
nitrocelulosa y pastas para preparar pinturas.

Resumen: Se extiende la pintura sobre una cufia calibrada y graduada. Se
observa la aparicién de una zona en que comienza a hacerse visible la
acumulacién de particulas o aglomerados y se asigna, como grado de
dispersion, el valor de la escala correspondiente a dicha zona, segun la
indicada en 6.2.

Instrumental:

o Cuiia: Consiste en un bloque de acero endurecido de
aproximadamente 120 mm de largo, 65 mm de ancho y 15 mm de
espesor. La superficie superior del bloque debe ser perfectamente
plana y pulida. En el centro de la cara superior tiene una hendidura de
80 mm de largo y 12,5 mm de ancho, cuya profundidad es
uniformemente decreciente desde 80 pum en el extremo superior
hasta llegar a cero en el otro extremo (ver fig.1). A los costados de la
hendidura lleva una escala graduada de 8 a 0, correspondiendo el
valor 8 a 80 um de profundidad, 7 a 70 um, 6 a 60 um, etc.

e Alisador: De acero, con doble filo, de 100 mm de largo, 25 mm de
ancho y de un espesor de 5 mm en los bordes y de 3 mm en el centro.
Los filos del alisador deben estar redondeados, con un radio de
curvatura de aproximadamente 0,025 mm (fig. 2).

Reactivos:
e Acetona (IRAM 21 332).
o Alcohol etilico de 95 cm?/100 cm? (IRAM 21 326).

Procedimiento:

"y

. - Ejecucion del ensayo

o Se limpia la cufia con un trozo de algodén embebido en acetona (IRAM
21 332) o alcohol etilico (IRAM 21 326).

e Se coloca la cufia sobre una superficie perfectamente plana y sobre la
que no pueda deslizarse.

e Se homogeneiza la muestra y se vierte una pequefa cantidad, libre de
burbujas, en la parte mas profunda de la hendidura, de manera que
apenas desborde de la misma.

e Se sostiene firmemente el alisador apoyado en posicion perpendicular

a la superficie de la cufia, formando un angulo recto con la hendidura,

y se extiende la muestra a lo largo de ésta, deslizando el alisador con
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movimiento uniforme y ejerciendo suficiente presién como para dejar
limpias las superficies adyacentes a la hendidura.

e Se coloca la cufia en un lugar bien iluminado y se observa la extensién,
girando ligeramente la cufia de modo de encontrar el angulo de
observacion bajo el cual se haga mas visible la zona de acumulacién
de particulas.

e Se asigne el valor del grado del grado de dispersién de acuerdo con lo
indicado en 6.2.

e Se repite la determinacion sobre otra porcion de la misma muestra.

e las determinaciones son validas cuando entre la extension de la
muestra y la lectura transcurre, como maximo, 10 s.

e Cuando no sea posible realizar el ensayo correctamente, porque la
pintura tiene muy alta viscosidad o es de caracteristicas tixotropicas,
se podra diluir previamente la muestra, estableciéndose por convenio
previo el tipo de diluyente a emplear, asi como también la refacién de
dilucion.

2. - Asignacion del valor de grado de dispersion
Cuando se observa una separacion neta entre la zona de acumulacién
de particulas y el resto del extendido, quedando sélo algunas
particulas muy aisladas, y dicha separacion coincide con algunos de
los valores de la escala, el grado de dispersion se expresa por ese
valor. Por ejemplo el caso de la figura 3.a. el grado de dispersion es 3.

e Cuando la separacion entre la zona de acumulacion de particulas y el
resto del extendido cae en un punto intermedio entre dos valores de la
escala, el grado de dispersion se expresa con esos dos valores. Por
ejemplo, en el caso de la figura 3.b. , el grado de dispersion es 2-3.

e (Cuando no exista una separacion neta entre la zona de acumulacion
de las particulas y el resto del extendido, el valor del grado de
dispersion se indica con los dos numeros que limitan la zona donde la
concentracién de particulas es menor, descartando los puntos
aislados. En el caso de la figura 3.c. el grado de dispersion es 3-4.

3.- Concordancia de resultados

Los resultados obtenidos en las dos determinaciones deben ser

coincidentes.

4.- Informe

Se informa:

o laidentificacion completa de la muestra.

o Elensayo efectuado y el nimero de esta norma.

o Elvalor del grado de dispersion.

e En el caso de haber diluido la muestra, el diluyente utilizado y la
relacion de dilucién.

e Observaciones.

5.- Anexos

Equivalencia entre escalas (ver la norma completa).

Cuidado del instrumental (ver la norma completa).
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Fig. 1 Cufia para la determinacion del grado de dispersion
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Fig.3 Ejemplos de Lectura del grado de dispersion:
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APENDICE 3
I 1 109 - Métodos A VI y A VIl (junio de 1980)
Pinturas

Métodos de ensayo generales
Método de determinacién de pigmento y vehiculo

Objeto: Establecer el método de determinacion del contenido de pigmento
y vehiculo en lacas, pintura del “tipo solvente” y productos afines.
Esta norma no es aplicable a pinturas al agua, tipo emulsion.

Variantes de método:
e Variante A. Empleando una centrifuga comdn de laboratorio.
e Variante B. Empleando una centrifuga de alta velocidad.

Resumen:

a) Extraer el vehiculo de la pintura mediante un disolvente apropiado;
b) Centrifugar y separar el pigmento;

C) Lavar, secar y pesar el pigmento separado;

d) Calcular el contenido de pigmento y vehiculo.

Variante A:

1.-Instrumental:

o (entrifuga de laboratorio, apta para obtener en los extremos de los
tubos en rotacion, una aceleracion de 1000 a 2000 veces la
aceleracion de la gravedad.

Dos tubos de centrifuga, de 90 cm3, de fondo semiesférico.

Dos varillas, de vidrio, de punta redondeada.

Estufa, con circulacion de aire, regulada entre 105 °C y 110 °C.
Balanza, que permita efectuar pesadas al 0,01 gr

2.- Reactivos:

o liquido de extraccion:

El indicado por el fabricante, de acuerdo al tipo de pintura de que se trata.
Cuando esto no ocurra, se emplea el siguiente: Se mezclan 10 volimenes
de éter etilico; 6 volimenes de benceno; 4 voliimenes de alcohol metilico y
1 volumen de acetona.

o Eter etilico

3.- Preparacion del instrumental:
Se secan los tubos de centrifuga en estufa entre 105°C'y 110°C durante
30 min. , se enfrian en desecador y se pesan al 0,01 gr

4.- Medidas de sequridad:

Dado que para efectuar este ensayo es necesario trabajar con disolventes
altamente tdxicos como metanol y benceno, deben tomarse las
precauciones del caso y realizar las operaciones bajo campana.

5. - Procedimiento:
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Se homogeneiza perfectamente la muestra.

e Se pesan, al 0,01 gr, aproximadamente 25 gr de pintura en sendos
tubos de centrifuga, preparados segun 3.

e Se adicionan, a cada uno de ellos, 20 a 30 cm? de liquidos de
extraccion y se mezcla cuidadosamente con la varilla de vidrio.

e Se lava la varilla con el liquido de extraccién vertiéndolo dentro del
tubo, y se adiciona luego cantidad suficiente del mismo hasta
completar aproximadamente 60 cm? en cada tubo.

e Seigualan las masas de ambos tubos mediante el agregado de liquido
de extraccién.

e Se colocan en la centrifuga hasta obtener una separacién neta del
pigmento.

e Se descarta cuidadosamente el liquido sobrenadante evitando
arrastrar pigmento.

e Se adicionan 40 cm? de liquido de extraccion y se agita con una
varilla, desprendiendo el pigmento de las paredes de los tubos y
cuidando que no queden particulas de pigmento aglomeradas.

e Se centrifuga siguiendo las indicaciones dadas anteriormente.

Se repite el procedimiento hasta que el liquido sobrenadante que se
separe sea limpido.

e Se extrae por Ultima vez con 40 cm3 de éter etilico, siguiendo las
indicaciones dadas anteriormente.

o Se colocan los tubos en un bafio de agua a 30°C y se incrementa la
temperatura del mismo hasta eliminar el éter etilico remanente de la
decantacion.

e Se golpean suavemente los tubos, de modo de romper el pigmento
compactado.

e Se colocan los tubos en estufa entre 105°Cy 110°C durante 30 min.

e Se enfrian en desecador y se pesan al 0,01 gr

Variante B

1.-Instrumental:

Centrifuga de alta velocidad, del tipo Sharpless o similar que rote a
25000 v/min.

o Varilla de vidrio, de punta redondeada.

Estufa, con circulacion de aire, regulada entre 105 °Cy 110 °C.

e Balanza, que permita efectuar pesadas al 0,01 g.

2.

Reactivos:

Liquido de extraccion:

El indicado por el fabricante, de acuerdo al tipo de pintura de que se trate.
Cuando esto no ocurra, se emplearan los indicados como sigue: se
mezclan 10 volimenes de éter etilico(IRAM 21 360); 6 volimenes de
benceno (IRAM 41 016); 4 volimenes de alcohol metilico (IRAM 41 060)
y 1 volumen de acetona(IRAM 41 036).

e Eter etilico(IRAM 21 360)
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3. - Medidas de seguridad:

Dado que para efectuar este ensayo es necesario trabajar con disolventes
altamente téxicos como metanol y benceno, deben tomarse las
precauciones del caso y realizar las operaciones bajo campana.

4.- Procedimiento:

e Elensayo se realiza por duplicado.

e Se homogeneiza perfectamente la muestra.

e Se pesan, al 0,01 gr, aproximadamente 25 gr de pintura en sendos
tubos de centrifuga.

e Se agrega liquido de extraccion en cantidad suficiente como para
llenar los 2/3 del volumen del vaso.

e Se cierra herméticamente el vaso y se agita manualmente durante 1
a2 min.
Se coloca el vaso en el equipo y se centrifuga durante 10 min.

e Se descarta el liquido sobrenadante y se repite la extraccion
siguiendo los pasos antes mencionados.

e Se decanta cuidadosamente el éter.
Se coloca el vaso en un bafio de agua a 30°C y se incrementa
lentamente la temperatura del mismo, hasta eliminar el éter etilico
remanente de la decantacion.

e Se seca el vaso en estufa entre 105°Cy 110°C, durante 30 min. y se
enfria en desecador.

e Se desprende, cuidadosamente, el pigmento de las paredes del vaso
empleando una espétula, se pasa a un panel previamente tarado y se
pesa al 0,01g.

Célculos
1.- Pigmento
Cpig: ﬂl X 100
m
Siendo:

Ciq €l contenido de pigmento, en gramos por 100g;
m1 la masa de pigmento separado, en gramos;
m la masa de muestra, en gramos.
2. - Vehiculo
Ceh =100 - cPig

Siendo:
Cven €l contenido de vehiculo, en gramos por 100g;
Cyig €l contenido de pigmento, en gramos por 100g;

3. - Se calcula la media aritmética de las dos determinaciones efectuadas,
siempre que éstas cumplan con lo indicado en el punto 4. -.

4. - Fidelidad

Se considerara con un nivel de confianza del 95% que los resultados no
son concordantes cuando para un mismo operador y equipo, dos
determinaciones difieren entre si en mas del 1%.
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5. - Informe

Se informa:

e laidentificacion completa de la muestra;

e la determinacién efectuada; el nimero de esta norma y la técnica
utilizada;
El o los liquidos de extraccién empleados;

e Los valores individuales y el valor promedio del contenido de
pigmento, en gramos/100g;

e Los valores individuales y el valor promedio del contenido de vehiculo,
en gramos/100g;

e  Cualquier observacion de interés.

6. - Calculo de la velocidad de centrifugacion necesaria, etc. (Ver la norma

completa)
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APENDICE 4

| M 1109 Método A VI'y VII (Experimental)

Determinacion de pigmento y vehiculo

Generalmente las pinturas anticorrosivas tienen la caracteristica de que
parte del pigmento reacciona con la resina y esto le da a la pintura
mejores propiedades mecanicas.

Con el fin de estudiar si el porcentaje que reacciona es el adecuado se
procede a la centrifugacion de la pintura. Esto se hace bajo la norma
1109, Método A VI 'y VII.4

Luego se procede al estudio del sobrenadante y del precipitado mediante
ensayos analiticos.

Estos ensayos arrojan resultados que deben ser comparados con el fin de
evaluar los resultados obtenidos, para ello se realiza exactamente el
mismo analisis con dos pinturas, las cuales se toman como patrén.

Una de las pinturas contiene el pigmento POsHZn (Hispafos), de la cual, se
sabe, reacciona un alto porcentaje de pigmento con la resina. La otra
contiene al pigmento TiO;, de la que se espera que la reaccion sea nula,
ya que el Ti es poco reactivo.

Por lo tanto al comparar los resultados es de esperar un porcentaje
intermedio entre el porcentaje de las dos pinturas.

Ensayos Analiticos

Andlisis del precipitado

e Se pesa un crisol vacio

e Se coloca el precipitado en el crisol y se lo deja durante dos horas en
estufa a 100°C, para que el precipitado quede libre de humedad.

e Se coloca el crisol en una mufla a 700°C, durante 30 min.

e Se pesa el crisol
Se realiza este ensayo con las tres pinturas.

Medidas y calculos
Se numeran 4 crisoles, y se colocan los pigmentos en cada uno de ellos,
como se indica en la Tabla 1:

Tabla 1

Pigmento

Luego se pesan, como se indica en la Tabla 2:

¢ Apéndice 3
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Tabla 2

Crisol

Luego los calculos para el fosfato y hispafos:

Tabla 3

Luego, por regla de tres simple, se pudo encontrar que la materia
organica fue 0,7440, de los 7,0272 que se perdieron, por lo tanto

reaccioné: 10,6%

Tabla 4

IR

Luego, por regla de tres simple, se pudo encontrar que la materia
organica fue 0,0992, de los 0,7637 que se perdieron, por lo tanto
reaccion6: 12,98%

Para el caso del titanio se encontrd que el porcentaje era nulo.

Entonces se puede ver que el porcentaje de reaccion es alto comparado
con el del Titanio y bastante acercado al del Hispafos.
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APENDICE 5

ﬁTM Designacion: D 1654-79 a (Reaprobada en 1984)

Métodos standard de evaluacion
_para revestimientos expuestos a la corrosion.

1. - Campo
1.1. - Este método permite evaluar sustratos asi como de superficies

pintadas y su posterior evaluacién respecto a la corrosion, el
ampollamiento asociado a la corrosion, la pérdida de adhesividad y el
deterioro.

1.2. - Esta estandanzacion incluye tipo de materiales, operaciones y
equipamiento. Esta norma no provee soluciones a problemas asociados a
ella. Es responsabilidad de quienes la consultan y lo consideren apropiado
segun la rigurosidad de los limites de trabajo.

2. - Referencias

2.1.— ASTM Standard:

B117 Method of Salt Spray (Fog) Testing.

B287 Method of Acetic Acid - Salt Spray of Rusting on Painted Steel
Surfaces.

D610 Test Method for Evaluating Degree of Rusting on Painted Steel
Surfaces.

D714 Test Method for Evaluating Degree of Blistering of Paints.

D1014 Test Method for Conducting Exterior Exposure Test of Paints on
Steel.

D2803 Test Method for Filiform Corrosion Resistance of Organic Coating
on Metal.

3. — Significados y Usos
3.1. — Este método permite realizar la evaluacion por comparacion con
fotografias patron.

4. — Equipos

4.1. — Aguja o Punzdén para marcar: Se recomienda una aguja de
tungsteno, tipo herramienta para cortar (torno), pueden ser usados otros
tipos de herramientas.

4.2. — Aire Comprimido.

4.3. — Pistola de aire.

4.4. — Espatula (rigida y de metal).

4.5. — Regla con divisiones de 1 mm.

4.6. — Cuadricula.

4.7.— Instrumento para raspar.

5. — Tratamiento Preliminar

5.1.1. — Corte en forma de cruz.

Se prepara cada muestra eligiendo una zona de manera que quede
expuesta al posicionarla en la cdmara de testeo.

Esta posicion debe permitir correr las gotas a lo largo del surco o cruz.
5.1.2. — Corte Cruz.
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Se realiza el corte en cruz, con la herramienta en angulo de 45° sobre la
superficie.

Se presiona la herramienta punzante contra la superficie realizando un
corte en cruz sobre la superficie que esta siendo testeada.

El corte debe tener una longitud suficiente como para ser significativo
respecto del area testeada.

El corte debe ser uniforme dejando a lo largo de éste la superficie libre del
metal.

Los paneles se expondran segtin lo acordado en 6.

6. — Exposicion de los paneles.

6.1. — La Exposicién de los paneles se realiza de acuerdo con los
métodos B 117, B287, D1014, D2803 u otro test aplicable, que sea
acorde con el tipo de evaluacion que se requiere realizar.

7. — Procedimiento A (evaluacién del corte cruz)

7.1.— Método 1

Se enjuagan los paneles luego de completar la exposicion usando una
corriente de agua a temperatura sobre los 110°F (45°C)y en un angulo
de 45°, permitiendo que el agua corra a lo largo de todo el corte sobre la
superficie.

Se provoca turbulencia por medio de una boquilla que arroja aire.

Esto se completa luego de que una corriente de aire golpee la superficie
durante 15 min.

7.2. — Método 2

Luego de completar la exposicién se colocan los paneles, en una corriente
de agua a temperatura sobre 110° F (45°C). Luego se raspa la superficie
rigurosamente con el instrumento adecuado, descripto en 4.5. -, debajo
de la corriente de agua, quitando toda la pintura que no esta adherido
(pero sin quitar la pintura que aun esta adherido).

7.3. —Clasificacién

Proporcion de corrosion o pérdida de pintura a lo largo del corte y se
realiza segun la Tabla I.

8. — Procedimiento B (Evaluacion de las areas sin el corte)
8.1. — Se Enjuaga el panel después de completar la exposicion, usando

una corriente de agua a temperatura de 100°F(40°C).

Se debe secar la superficie con papel o una corriente de aire.

Esto debe realizarse de manera que la superficie corroida no sea alterada.
8.2. — Se evaltan los paneles en las zonas fuera del corte, segin haya
manchas, ampollas u otro tipo de defecto o deterioro debido a la
corrosion.

El uso de una rejilla (Figura 1), es recomendado en 4.7. —

El porcentaje de superficie dafiada puede ser evaluado contando el
nimero de cuadros que contienen puntos de deterioro y este valor
respecto del total de cuadros en el érea, da el porcentaje de area dafiada.
A partir de este valor se obtiene de la Tabla 2 un nimero que da la
proporcién dafada.
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9. — Informe

9.1. — Se informa el nimero de paneles que se ensayan, los
procedimientos y, para los cortes en cruz de los paneles, el método
usado.

También el tipo de exposicion a la que las muestras estuvieron expuestas.

10. — Precisién
Se aclara el error que puede cometerse o la precision con que se
siguieron los métodos descritos en la norma.

Tabla 1
Porcentaje de Deterioro en el corte cruz (procedimiento A)

Milimetros

aprox)

Tabla 2
Porcentaje de Deterioro en zonas sin corte (procedimiento B)
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Figura 1. Grilla o cuadricula tipica.

Pinturas Anticorrosivas de Bajo Impacto Ambiental 56




Universidad Nacional de La Plata, Facultad de Ingenieria

APENDICE 6

Elcometer Thickness Gage

Para la medida del espesor de pelicula seca se emplea un “Elcometer
thickness gage”. El principio de medida se basa en que una pelicula no
magnética de pintura cambia las condiciones del flujo magnético que se
establecen entre el aparato medidor y la superficie magnética sobre la cual
se ha aplicado la pintura. Este cambio es funcion del espesor de la pelicula
y mediante una escala adecuada, que posee el aparato, dicho espesor
puede ser registrado directamente (en pm).

Se trata de un ensayo no destructivo pero debe verificarse que la pelicula
de pintura haya endurecido suficientemente para evitar resultados
erroneos por deformacion.

El “Elcometer Thickness Gage” es el equipo elegido para la medicion de
espesores de pelicula, por su simplicidad de manejo y exactitud razonable.
Este aparato debe ser calibrado, previo a la medicion, empleando placas
patron de espesor conocido y una superficie de metal similar en calidad,
tamafio, forma y rugosidad a las de la pieza a medir.
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APENDICE 7

M.I.M Designacion: B117

Método estandar para el ensayo de niebla salina

1. - Alcance
1.1. - Este método indica las condiciones requeridas en el ensayo en
camara de niebla salina y los equipos necesarios para obtener esas
condiciones.
El método no indica el tipo de pelicula a evaluar o el periodo de exposicion
del producto

2. - Equipos

2.1. — El equipo requerido para realizar el ensayo consta de una camara
de niebla, un depdsito con una solucion de sal, una alimentacion de aire
comprimido, una o mas boquillas atomizadores, un soporte, una fuente de
calor para la cdmara, y necesariamente un sistema de control.

2.2. — Las gotas de solucion no deben acumularse sobre lo que se esta
testeando.

2.3. — Las gotas que caen sobre los paneles no deben retornar al
reservorio de solucion.

2.4. — El material de la camara no debe ser afectado por la corrosion
(producida por la niebla).

3. - Ensayo
El nimero de veces que se realice el ensayo quedara a criterio del

evaluador.

4. — Preparacion de las muestras

4.1. — Las muestras deben estar limpias. El método para limpiarlas
depende de la naturaleza de la superficie a ensayar. No deberia usarse
materiales abrasivos o corrosivos o protectores.

4.2. — Las muestras para evaluacion de pinturas u otros recubrimientos
organicos deben ser preparadas de acuerdo a las especificaciones del
material ensayado.

4.3. — Muestras con recubrimientos de pinturas o recubrimientos no
metalicos, no deben ser limpiadas excesivamente.

4.4. — Cuando se decida determinar o evaluar el desarrollo de la corrosion
en un érea pintada, puede realizarse un corte en cruz segun la norma
ASTM, método 1654.

4.5. — Areas en contacto con el soporte, deben ser protegidos, de manera
de mantener las condiciones del test con el minimo de error.

Es aconsejable realizar el ensayo por duplicado.

5. — Posicion de las muestras durante el ensayo
5.1. — La posicién de las muestras durante el ensayo en la camara de
niebla debe estar sujeta a las siguientes condiciones:
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5.1.1. — Las muestras deben estar soportadas o suspendidas con un
angulo entre 15 a 30° respecto a la vertical y preferentemente paralelos
al eje principal del flujo horizontal de niebla a través de la camara.

5.1.2. — Las muestras no deben estar en contacto entre si.

5.1.3. — Cada muestra debe estar espaciada, para permitir la circulacion
de la niebla.

5.1.4. — La solucién de sal de una muestra no debe caer sobre otra.

6. — Solucién salina

6.1. — La solucién de sal debe contener cloruro de sodio en 5+1 partes
en peso diluido en 95 partes de agua destilada o agua conteniendo no
mas de 200 ppm del total de sdlidos.

La sal usada debe ser cloruro de sodio, libre de niquel, cobre y
conteniendo, en base seca, no mas de 0,1% de sodio ionizado y no mas
de 0,3% de impurezas.

Algunas sales contienen aditivos que pueden actuar como inhibidores de
la corrosion. Hay que ser cuidadoso con la pureza de la sal.

6.2. — El pH de la solucién a 35°C (95°F) debe estar en el rango de 6,5 a
7.2.

7.— Abastecimiento de aire

7.1. — El aire comprimido suministrado a través de una boquilla para la
atomizacion de la solucién, debe estar libre de aceite e impurezas y
mantenerse entre 69y 172 KN/m?,

8. — Condiciones en la Camara de Niebla Salina.

8.1. — Temperatura.

En la cdmara debe mantenerse una temperatura de 35+1,1-1,7°C, ésta
temperatura debe controlarse al menos dos veces por dia con al menos 7
horas de apartamiento entre cada control. (Exceptuando los dias donde
no es interrumpida la exposicion, reiniciada, removidas las muestras para
su chequeo, o revisada la solucion de la reserva).

8.2. — Atomizacién y calidad de la niebla.

Dos colectores de niebla deben ser usados para la solucion que chorrea
de las muestras. Estos deben estar ubicados en las proximidades de los
paneles, uno cercano a una de las boquillas y el otro alejado de las
boquillas de donde sale la solucion.

La Niebla sera colectada y cada colector podra llevar de 1 a 2 ml de
solucion por cada hora.

La solucién de cloruro de sodio debe ser 5+1% en peso.

El pH de la solucion colectada estara entre 6,5 a 7,2. El pH se mide con
un instrumento electrénico o por medio de indicadores.

8.3. — La boquilla o boquillas deben ser dirigidas de manera que no
incidan directamente contra las muestras a ensayar.

9. — Continuidad del ensayo

9.1. — Otra especificacion importante para los materiales o productos que
se estan testeando es que el ensayo debe ser continuo.

Una operacion continua implica que la cdmara esté cerrada y que el spray
sea continuo excepto por muy cortas interrupciones necesarias para
inspeccionar, quitar muestras, chequear y agregar solucion a la reserva.
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Las interrupciones deben ser minimas.

10. — Periodo de ensayo

10.1. — El periodo de ensayo debe ser designado segun especificaciones
del material o de los productos que estén siendo ensayados, o por comuin
acuerdo entre proveedor y comprador.

11. — Limpieza de las muestras ya ensayadas

11.1 Teniendo en cuenta las especificaciones del material, asi como de los
productos ensayados, las muestras deben ftratarse siguiendo los
siguientes pasos:

11.1.1. — Las muestras deben ser cuidadosamente limpiadas.

11.1.2. — Las muestras deberan ser lavadas haciendo correr agua a
temperatura menor de 38°C para remover los depodsitos de sal de su
superficie y luego inmediatamente secarlas.

El secado debe ser con una corriente limpia de aire comprimido.

12. — Evaluacién de Resultados
12.1. — Se realiza una evaluacién la extension de la corrosion sobre las
muestras secas, ya ensayadas u otro deterioro sobre su superficie.

13. — Informe

13.1. — Esta informacién debe contener las condiciones de ensayo, asi
como la informacién sobre el material o producto ensayado.

13.1.1. - Tipo de sal y agua usadas para preparar la solucion salina.
13.1.2. — Todas las temperaturas leidas durante el ensayo en la zona
donde se ubicaron las muestras dentro de la camara.

13.1.3. — Otros datos obtenidos del colector de niebla.

13.1.3.1. — Volumen de solucién salina colectada en milimetros por hora
por cada 80 cm?.

13.1.3.2. —Concentracion o gravedad especifica a 35°C (95°F) de la
solucion colectada.

13.2. — Tipo de muestra y dimensiones.

13.3. — Método de limpieza de las muestras antes y después del ensayo.
13.4. - Método de soporte o suspencion de los paneles en la camara.
13.5. — Descripcion de la proteccion usada segun requerimientos 4.5.
13.6. — Evaluacién periddica

13.7.— Ndmero de interrupciones, causas y tiempos.

13.8. — Resultados de las inspecciones.
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6 — Angle ol lid. 90 10 125 deg

| — Thermometer and thermostat for controlling heater (liem No. 8) in base

2 — Automatic waicr levelling device

3 — Humidilying tower

4 — Automatic temperature regulator for controlling heater (ltem No. 5)

5 — Immersion hcater, non-rusting

6 — Air inlet, multiple openings

7— Air 1ube 1o spray nozzle

8 — Strip heater in base

9 — Hinged 10p. hydraulically operated. or counterbalanced

10 — Brackets for rods supporting specimens, or test 1able

11 — Internal reservoir

12 — Spray nozzlc above reservoir, suitably designed. located. and baffied

I2A — Spray nozzle housed in dispersion 1ower located preferably in center of cabinet

13 — Waier Seal .

14 — Combinalion drain and exhaust. Exhaust at oppositc side of 1est space from spray nozzic (Iiem 12). but preferably in
combination with drain, waste trap. and forced draft waste pipe (ltems 16, 17, and 19).

16 — Complete scparation between forced draft waste pipe (ltem 17) and combination drain and cxhuast (Items 14 and 19)
10 avoid undesirable suction or back pressure.

17 — Forced draft waste pipe.

18 — Automatic levelling device for reservoir

19 — Waste trap

20 — Aiir space of waler jacket

21 — Test table or rack, well below roof area

FIG. Al Typical Salt Spray Cabinet

NoOTE—The controls are the same, in general as for the
laboratory cabinet (Fig. Al), but are sized to care for the
1 larger cube. The chamber has the following features:

. B+ (/) Heavy insulation,

(2) Refrigeration door with drip rail, or pressurc door
2 with drip rail, inward-sloping sill,
(3) Low-temperature auxiliary heater, and i
(4) Duck boards on floor, wilh floor sloped 10 combina-
3 tion drain and air exhaust.

FIG. A2 Walk-in Chamber, 1.5by 2.4 m (Sby 8 ft) and
Upward in Over-all Size.
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APENDICE 8
mTM Designacién: D610-85 (Reaprobada en 1989)

Método de evaluacién del qrado de corrosién
en superficies de acero pintadas.

1. - Incumbencias

1.1. - Este método provee una forma de evaluacién del grado de oxidacién
de superficies de acero pintadas por medio de una comparacién visual con
fotografias patron.

1.2. — Este método incluye materiales, operaciones y equipos.

2. - Referencias
2.1. — Adjunta:
D610 Grado de Oxidacion.

3. — Significados y usos

3.1. — La importancia de la corrosion debajo y a lo largo del “film” de
pintura es un factor fundamental para ser reparado o reemplazado.

La norma provee el método para la evaluacién segun la cantidad de éxido
presente.

4. — Impedimentos o areas no cubiertas por la norma

4.1. — Las fotografias coloreadas asi como la escala de grados de
herrumbre, cubren solo la oxidacion evidente por la presencia de éxido y
no la corrosion manifiesta por ampollamiento.

4.1.1. — La corrosién manifiesta por la presencia de ampollas puede ser
graduada usando la misma escala y suponiendo que el 6xido debajo de la
pintura es dxido visible.

4.2. — El uso de las referencias fotograficas requiere de las siguientes
precauciones:

4.2.1. — Algunas veces la terminacion en el pintado deja manchas que no
deben confundirse con las actuales.

4.2.2. — Acumulaciones de suciedad u otro material pueden ser focos
donde comience a desarrollarse la corrosion, por lo que deben evitarse.
4.2.3. — Ciertos tipos de depésitos de suciedad pueden provocar la
decoloracion de la superficie causando errores de confusion.

4.2.4. — Se deben realizar sobre un area representativa.

5. — Procedimiento

5.1. — Visualmente se compara la superficie con las referencias
fotogréficas estandarizadas para determinar el porcentaje de area
oxidada.

Como guia use la Figura 1 y la escala que se muestra en la Tabla 1.

5.2. —Las referencias fotograficas estandarizadas no son requeridas para
el uso de la escala de dxidos ya que la escala esta basada en el porcentaje
de area corroida, entonces cualquier otro método que determine el area
corroida puede ser usada para determinar el grado de corrosion.

5.3. — Este método puede proyectarse para incluir en la evaluacion la
presencia de ampollas.
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Tabla 1
Escala y descripcién de los diferentes grados de corrosién.

Grado de oxidacion

A Corresponde a “Swedish Pictorial Standard for Rusting”(1995).

8 Corresponde a SSPC Inicial Surface Conditions E and British Iron and
Steel Research Assn (BISRA) 1%.

¢ Corresponde a SSPC Inicial Surface Conditions F and BISRA 1.0%.

0 Corresponde a SSPC Inicial Surface Conditions G.

E Grado de deterioro debajo de 4, es practicamente insignificante.

F Corresponde a SSPC Inicial Surface Conditions H.
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FIG. 1

Examples of Area Percentages
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APENDICE 9

ASTM Designacion: D 2247 - 94

Evaluacion de la Resistencia al Aqua en Recubrimientos, en
camara al 100% de Humedad Relativa.

1. — Incumbencias

1.1. — Esta norma cubre los procedimientos principales para el ensayo de
la resistencia de las muestras en una atmésfera mantenida al 100% de
humedad relativa y su condensacion en las muestras a ensayar.

1.2. - Esta practica no indica la obtencion, tratamiento ni control de las
condiciones y procedimientos del ensayo que conduzca a un 100% de
humedad. No especifica tampoco la proporcion de las muestras, las
condiciones del ensayo o la evaluacion de los resultados.

1.3. — Los valores dados son en pulgada — libra por trabajar con valores
estandar, pero pueden encontrarse sus valores de conversion.

1.4. — Esta norma no provee soluciones a problemas asociados a ella. Es
responsabilidad de quienes la consultan y lo consideren apropiado segtn
la rigurosidad de los limites de trabajo. El uso de la misma es
responsabilidad del usuario.

2. — Referencias

2.1.—ASTM Standard:

D609 “Practice for preparation of cold — rolled steel panels for testing
paint, varnish, conversion coatings, and related coating products”.

D610 "Test Method for evaluating degree of rusting on painted steel
surfaces”.

D714 "Test Method for evaluating degree of Blistering of paints”.

D823 "Test Method for producing film of uniform thickness of paints,
varnish, and related products on test panels”.

D870 “Practice for testing water resistance of coatings using water
immersion”.

D1193 “Specification for reagent water”.

D1654 "Test Method for evaluating of painted or coated specimens
subjected to corrosive environment”.

D1730 “Practice for preparation of aluminun and aluminun — alloy
surfaces for painting ”.

D1735 “Practice for testing water resistance of coatings using water fog
apparatus”.

D2616 "Test Method for evaluating degree of visual color difference with a
gray scale”.

D3359 "Test Method for Measuring Adhesion by tape test”.

D3363 "Test Method for film hardness by pencil test”.

D4541 "Test Method for pull — off strength of coating using portable
adhesion testers”.

D4585 “Practice for testing water resistance of coatings using controlled
condensation”.
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3. — Sumario

Los paneles son ubicados en una cdmara cerrada conteniendo una fuente
de calor y saturada con aire y vapor.

La temperatura de la cdmara es usualmente mantenida a 100°F(38°C), a
100% de humedad relativa, una pequefia diferencia de temperatura entre
la muestra y el vapor de los alrededores produce la condensacion sobre
los paneles. Las condiciones de exposicion son variadas durante el
ensayo.

Todo efecto como cambio de color, ampollamiento, adhesion,
levantamiento o resquebrajamiento, deben ser informados.

4. — Significados y usos.

4.1. — El agua causa la degradacion de los recubrimientos entonces su
resistencia al agua es una medida para la prediccion su vida dtil.

Fallas en el ensayo a 100% de humedad relativa pueden ser causadas por
un ndmero de factores incluyendo la deficiencia por si mismo,
contaminacion del sustrato, o inadecuada preparacion de la superficie.
Esta practica es muy usada para la evaluacién de un recubrimiento solo o
de esquemas de pintado.

4.2. — Ensayos al 100% de humedad relativa son usados para ver si
cumple especificaciones, control de calidad y experimentacion, y desarrollo
de recubrimientos y tratamiento de sustratos.

Estos ensayos usualmente resultan determinantes para concluir si el
recubrimiento fallé o no.

Un recubrimiento es aprobado si no evidencia deterioro producido por
agua después de un determinado tiempo.

4.3. — Los resultados del uso del ensayo deben ser representados por el
periodo equivalente a una exposicion al agua en desarrollo natural.

4.4. — La camara puede ser una pequefia cabina de laboratorio o una
gran habitacién.

5. — Equipos

5.1. — Camara de humedad, construida con los materiales adecuados que
sean resistentes a la corrosion, con soportes para los paneles a testear.
5.2.— Calentador de agua, una fuente de agua y un medidor de nivel.

5.3. - Control termostatico, para el agua caliente con un sensor adyacente
a los paneles.

5.4. — Termémetro, con un sensor localizado de manera adyacente a los
paneles.

5.5. — Diagramas y detalles de los equipos son mostrados en la Figura 1.

6. — Ensayo de las muestras.

6.1. — Esta practica no cubre la preparacion de las muestras. La
composicion del sustrato y la preparacion de la superficie, la preparacion
de las muestras y la cantidad de las mismas, debe decidirse segtin el caso.
6.2. — El control permite preveer cambios en el ensayo que dependen
severamente del equipo que se utilice.

6.3. — Es recomendado realizar el ensayo por duplicado para cada clase
de revestimiento que sea usado debido a posibles variaciones en las
condiciones del ensayo que puedan producir la pérdida de alguna
muestra.
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7. — Procedimiento.

7.1. — Se llena el tanque con el agua conforme a la especificacion D1193.
Una canilla de agua debera ser usada, pero ésta dara como resultado la
acumulacion de residuos en el tanque de agua después de un periodo de
tiempo.

7.2.— Se ajusta la temperatura del aire saturando vapor a 38 + 1°C (100
1 2°F).

7.3. — El soporte de los paneles debe estar orientado 15° respecto de la
vertical. El soporte debe ser adecuado para contener diferentes tamafios
de muestra y de manera tal que éstas estén apartadas unos 30 mm entre
si, para evitar que se toquen.

Se ordenan las muestras de manera que el condensado de una muestra
no caiga sobre otra.

7.4. — Gotitas de condensacion podrian ser visibles sobre la superficie
todo el tiempo si la cdmara opera adecuadamente.

El ensayo sera continuo a partir del momento en que la camara se cierra,
al menos que esté especificada alguna interrupcion.

Cortas interrupciones para inspecciones o para quitar muestras, estan
permitidas pero éstas no deben ocurrir més de 1 vez al dia.

7.5. — Todas las muestras deben llevar el mismo tiempo dentro de la
camara, a pesar de sus distintas ubicaciones.

7.6. — El ensayo concluye luego de que el periodo especificado ha
finalizado o que los efectos a la exposicion al agua han sido observados.
7.7. — Se deben limpiar y secar las muestras. Observar los cambios de
color, el ampollamiento, etc., los efectos de la exposicion al agua pueden
cambiar en poco tiempo.

Quite sélo las muestras que han estado el tiempo especificado.

7.8. — Si es posible se deben evaluar las muestras dos veces, una, al
quitarlas de la camara, y otra luego de reguardarlas por un periodo
suficientemente largo, como para que absorban humedad las muestras
secas y queden en equilibrio con la humedad ambiental. Un periodo de 12
a 24 hs en general es suficiente. Luego de este periodo, se realiza la
evaluacion de los efectos permanentes producidos por la exposicion, es
importante la evaluacion del color y brillo.

8. — Informe.

8.1. — Se informa lo siguiente:

8.1.1. — La identificacion de las muestras.

8.1.2. — Resultados de la evaluacion.

8.1.3. — Referencias.

8.1.4. — Horas de evaluacion.

8.1.5. — Temperatura de ensayo.

8.1.6. — Condiciones del ensayo y desviaciones del procedimiento.

9. - Vocabulario.
9.1. — Ampollamiento, humedad, resistencia al agua, oxidacion.
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0—Angle of tid, 90 to 125°
1—Hinged top, hydraulically operated, or counterbalanced

2—Water seal
3—Constant-level water tank unheated with overflow outiet and equalizer ¢connection

4—Heater water tank for supplying heat and humidity to cabinet
5—Immersion heater
6—Water temperature limit contro!
7—Thermostatic controller for room temperature. Primary limit contro! for immersion heater (5)
8—Water line
9—Insulation if necessary (see A1.3)
10—Temperature recorder (optional)
11—0rain
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b D 2247

2—Fiberglass door with magnetic closers and rubber seal. inward sloping sill
3—Light switch
4—Thermostatic controller for room temperature. Primary limit control for

immersion heater (6)

5—Heated water tank for supplying heat and humidity to room

6—Immersion heater

7—Water temperature limit control

8—Constant level water tank unheated with overflow outlet

9—Equalizer connection
10—Floor drain

NoTe—The chamber shall feature waterproof construction with insulation and

vaporproof fixtures on the interior, lighting may be accomplished with a fluorescent
fixture above insulating glass sealed im the ceiling. Polyvinyl chloride pipe and
flanges shall be used for sleeves through walls.

FIG. A1.2 Walk-in Humidity Chamber
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APENDICE 10

BIM Designacién: 714 — 87

Método para la evaluacion del grado de ampollamiento de
pinturas.

1. — Incumbencias

1.1. — Este método emplea referencias fotograficas estandar para evaluar
el grado de ampollamiento que puede desarrollarse cuando sistemas de
pinturas estan sujetos a condiciones que pueden causarle ampollamiento.
Este ensayo debe ser usado para evaluar ampollamiento sobre superficies
porosas.

2. _— Significados y usos.

2.1. —Unfenémeno peculiar que ocurre en las superficies pintadas es
la formacion de ampollas debidas a que el sistema es débil. Este método
provee un procedimiento estandarizado para describir el grado y la
densidad de ampollamiento.

3. — Referencias.

3.1. — Las referencias fotograficas estandarizadas estan adjuntas a la
norma. Las figuras 1 a 4 son reproducciones de éstas e incluyen
ilustraciones de 2 ampollamientos caracteristicos, tamafio y frecuencia.
3.2. — Tamafio: las referencias estandarizadas tienen seleccionado 4
pasos como tamafios numerados de escala de 10 al 0, en donde el N°10
representa el No ampollamiento.

3.3. — Frecuencia: Las referencias estandar tienen seleccionado 4
frecuencias para cada tamario, estas se designan:

Denso D
Medianamente denso MD
Mediano M
Poco denso F

4. — Procedimiento.
4.1. — Sujeto a las condiciones del ensayo de acuerdo con proveedores y
compradores.

5. — Informe.

5.1. — Se informa el ampollamiento como un nimero designando el
tamafio de las ampollas y la calidad o frecuencia.

5.2. — Los paneles intermedios entre tamarios o frecuencias se obtienen
por medio de interpolacion.

5.3. — Cuando un ampollamiento no es uniforme sobre un panel, se debe
aclarar si el area de ampollado es pequefia o grande.
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Fe de Errata

— En el grafico de la pagina 11, las curvas que caen con el PVC, son el brillo y el ampollamiento, y
las que crecen con el aumento del PVC, son la permeabilidad y la corrosion.

— Después del gréfico, en la pagina 11, dice: Las curvas de permeabilidad, corrosion, ampollado y
oxidacion. Alli debe decir: Las curvas de permeabilidad, corrosion, ampollado y brillo.

— En la pagina 13, segundo pérrafo, dice: “Cuando A es igual a 1, el PVC=CPV". Debe decir:
“Cuando A es igual a 1, el PVC=CPVC".

— En la pagina 13, el primer parrafo luego del titulo “6. — Ligantes Empleados en Pinturas
Anticorrosivas”, dice: "En las formulaciones se pueden emplear en las formulaciones resinas...”,
debe decir: “En las formulaciones se pueden emplear resinas...".

— En la pagina 15, parrafo 1, dice: "La practica ha demostrado que sistemas...esto es, cuando han
sido eliminadas por métodos tanto fisicos como quimico, 6xidos, grasas, aceites, particulas de polvo,
sales, etc., por métodos tanto fisicos como quimicos.”, debe decir: ” La practica ha demostrado que
sistemas. ..esto es, cuando han sido eliminadas por métodos tanto fisicos como quimicos, éxidos,
grasas, aceites, particulas de polvo, sales, etc.”.

— Enla pagina 18, segundo parrafo, dice: “Por (ltimo, para la preparacion de superficies con alto de
calidad...”, debe decir: “Por dltimo, para la preparacion de superficies con alto grado de
calidad...”.

— En la pagina 28, cuarto parrafo, dice: “El grado de ampollamiento fue evaluado empleando la
Norma D714 — 87". Falté aclarar que dicha Norma se desarrolla en el apéndice 10.



