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RESUMEN La modificacién de los articulos 542 y 543 del PG-3 relativos a mezclas bituminosas en caliente, mediante la
Orden Circular 24/2008, introduce diversas novedades para adaptar la normativa espafola a la serie de normas armoniza-
das europeas EN 13108. Dichas modificaciones incluyen nuevos ensayos y criterios para el disefio de mezclas, y entre ellos
el método UNE-EN 12697-12 “Determinacion de la sensibilidad al agua de las probetas de mezcla bituminosa”, de aplica-
cién en todos los tipos de mezclas bituminosas.

En este articulo, en primer lugar se efectiia una comparaciéon del método europeo con el antiguo método esparol descrito
en la norma NLT-162, justificando las condiciones experimentales seleccionadas para la aplicacién del nuevo método. A
continuacién se resumen los resultados del ejercicio de intercomparacién realizado entre diez laboratorios espanoles, con
objeto de que cada laboratorio evalde su capacidad técnica y determinar cuantitativamente la precisién del nuevo método
en términos de repetibilidad y reproducibilidad.

SPANISH ROUND ROBIN TEST ON WATER SENSITIVITY TEST OF BITUMINOUS MIXTURES

ABSTRACT The amendment of Articles 542 and 543 on the hot asphalt mixtures included in the Spanish Technical
Specifications for Road Construction (PG-3-), by Circular Order 24/2008, introduced a new series of modifications to adapt
Spanish regulations to European standards series EN 13108. Among the various amendments, new tests methods and
design criteria are considered, as UNE-EN 12697-12 for assessing the water sensitivity on compacted specimens, which is
mandatory for every kind of bituminous mixture.

In this paper, firstly a comparison between the European method and the old Spanish method described in the NLT-162 is made,
explaining the experimental conditions selected. The results of an interlaboratory study or ‘Round Robin Test’ conducted in ten
Spanish laboratories are subsequently described and analyzed, in order to allow each laboratory to assess its technical perfor-
mance, and also to determine quantitatively the precision of the new method in terms of repeatability and reproducibility.

Palabras clave: ~ Mezcla bituminosa, Sensibilidad al agua, Disefio de mezclas, Ensayo interlaboratorios,
Andlisis de la varianza.
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1. ANTECEDENTES Las novedades més destacables incluidas en esta revisién

El 30 de Julio de 2008, mediante la Orden Circular 24/2008 se fueron las siguientes:

modificaron los articulos 542 y 543 del Pliego de Prescripcio- * Nueva pomenclatura .de }as mezclas para adaptarlg ala
nes Técnicas Generales para obras de carreteras y puentes r{ormatlva europea, si bien se man tuvieron los mismos
(PG-3) relativos a las mezclas bituminosas en caliente, para tipos de mezclas y sus caracteristicas fundamentales.

adaptarlos a la nueva normativa europea, que habia entrado * Nuevos métodos de compactacién de probetas y nuevos
en vigor en abril de ese mismo afio. métodos de ensayo para evaluar la sensibilidad al agua

y la resistencia a las deformaciones plasticas.
e Nuevos métodos de determinacién de médulos y para-
1 metros de fatiga para las mezclas de alto médulo.
(*) Centro de Estudios del Transporte (CEDEX). e Mejora de las exigencias de calidad de los dridos emple-
(**) EIFFAGE INFRAESTRUCTURAS, S.A. ados en capas de rodadura y para traficos pesados.

(***) Centro de Investigacion Elpidio Sanchez Marcos e Utilizacién como ligantes de los betunes modificados por
CIESM INTEVIA, S.A.). adicién de polvo de neumaticos fuera de uso (NFU).
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¢ Inclusion de las mezclas drenantes en el articulo 543,
que paso a denominarse desde entonces “Mezclas bitu-
minosas para capas de rodadura. Mezclas drenantes y
discontinuas”.

e Mejora de las prestaciones exigidas para las capas de ro-
dadura mediante el empleo de dridos con un coeficiente
de pulimento acelerado (CPA) superior al exigido ante-
riormente, o bien mediante una mejor regularidad su-
perficial respecto a la especificada previamente.

De estas novedades, una de las que su implantacién ha su-
puesto un mayor esfuerzo conjunto por parte de la Adminis-
tracién, empresas fabricantes y laboratorios de control, ha sido
sin duda el empleo de nuevos métodos de ensayo para disefiar,
caracterizar y controlar la calidad de las mezclas bituminosas
producidas, lo que ha llevado implicita la adopcién de nuevos
procedimientos de fabricacién y compactacion de las probetas
de ensayo correspondientes.

Entre estos métodos, el ensayo UNE-EN 12697-12 de sensi-
bilidad al agua es uno de los ensayos empiricos mds importan-
tes, y asi lo recoge el PG-3. Este ensayo es obligatorio para el di-
sefio y establecimiento de formula de trabajo de todos los tipos
de mezclas bituminosas en caliente normalizadas en Esparia, es
decir, los hormigones bituminosos, las mezclas delgadas para ca-
pas de rodadura y las mezclas drenantes. Concretamente, este
ensayo constituye una novedad en la evaluacién de la resisten-
cia a la accién del agua de las mezclas drenantes y de las mez-
clas discontinuas BBTM tipo B (antes M), propiedad que se eva-
luaba anteriormente mediante el ensayo cantabro tras
inmersién en agua, considerandose hasta ese momento como un
ensayo fundamental en la dosificacién de estos dos tipos de mez-
clas bituminosas.

En definitiva, se trata de un nuevo procedimiento que hubo
que poner a punto realizando ensayos experimentales con dife-
rentes tipos de mezclas. Los fabricantes de mezclas bitumino-
sas necesitan indicar este dato para el marcado CE y las Ad-
ministraciones tuvieron que establecer los umbrales de
resistencia conservada a traccién indirecta aplicables a este
nuevo método europeo, e incluirlos en las especificaciones de
los diferentes tipos de mezclas.

En este articulo, en primer lugar se realiza un analisis
comparativo del ensayo europeo UNE-EN 12697-12 con res-
pecto al antiguo ensayo de inmersién-compresion de uso en
Espania hasta 2008 y descrito en al norma NLT-162, justifi-
cando la eleccion de las condiciones experimentales estableci-
das. Posteriormente se exponen y analizan los resultados de
uno de los ensayos interlaboratorios organizados por el Centro
de Estudios del Transporte del CEDEX en colaboraciéon con
ASEFMA, que tuvo por objeto determinar la precisién del mé-
todo de ensayo de sensibilidad al agua, proporcionando datos a
los laboratorios implicados para evaluar su capacidad técnica.
Por ultimo, se ha llevado a cabo un anélisis de los datos con el
fin de obtener también la precision del método para la deter-
minacién de la densidad aparente por dimensiones UNE-EN
12697-6, método D, con las probetas bituminosas distribuidas
entre los laboratorios participantes.

2. EL ENSAYO DE SENSIBILIDAD AL AGUA EN LA
NORMATIVA EUROPEA DE MEZCLAS BITUMINOSAS

Los principales factores que afectan a la durabilidad de las
mezclas bituminosas son la naturaleza y calidad de los mate-
riales constituyentes y sus espesores en las capas del firme,
la ejecucion de los procesos de extendido y compactacion, la
capacidad soporte de las capas de base, asi como la intensi-
dad del tréfico y las condiciones ambientales a las que estdn

sometidas las mezclas. Entre estas dltimas, la presencia de
agua o humedad afecta decisivamente a la durabilidad de las
mezclas bituminosas, ya que esta depende en gran parte de
la adhesividad entre el ligante y los 4ridos.

El efecto perjudicial del agua en las mezclas bituminosas
se produce a través de dos mecanismos. El primero de ellos
provoca una pérdida de adhesividad entre el drido y el betun,
que se acentua cuando la superficie de los aridos tiene mas
afinidad por el agua que por el bettin; en este caso el agua se
introduce entre la superficie del drido y la pelicula de betun,
desplazando a esta dltima. El segundo mecanismo consiste
en la interaccién directa del agua con el bettin, lo que reduce
la cohesidn interna de la pelicula que recubre el drido, dismi-
nuyendo por tanto la resistencia mecanica de la mezcla bitu-
minosa.

Las variables que influyen en la susceptibilidad de la
mezcla al agua son numerosas, pero pueden agruparse en
cuatro grupos principales:

e Caracteristicas de la mezcla: Naturaleza mineraldgica
de los aridos, composicion quimica del betin y tipo de
mezcla. En general, los problemas de adhesividad en
presencia de agua aumentan con el empleo de dridos
hidréfilos (normalmente aridos siliceos, que presentan
mayor afinidad por el agua que por el ligante), con li-
gantes con bajos contenidos de compuestos polares, con
betunes poco viscosos y en mezclas con contenidos ba-
jos de ligante.

e Método y grado de compactacién: Serda més facil que
aparezcan problemas si la construccién es deficiente o
no se consigue una adecuada compactacion.

¢ Condicionantes externos tras la construccién: La ac-
cién conjunta del agua y del trafico disminuye la adhe-
sividad del bettn con el rido, lo que es especialmente
importante cuando existen variaciones acusadas de
temperatura, climas humedos y traficos pesados.

¢ Drenaje del firme: Un drenaje insuficiente acelera el
deterioro del firme.

El ensayo para “Determinacion de la sensibilidad al agua
de las probetas de mezcla bituminosa”, descrito en el método
A de la norma UNE-EN 12697-12, consiste en someter a dos
grupos de probetas al ensayo de traccién indirecta, previo
tratamiento de inmersion de uno de los grupos. Para ello se
fabrican y compactan 6 probetas cilindricas que se dividen en
dos grupos iguales, uno de control, que se mantiene en seco a
temperatura ambiente y otro que se sumerge en un bafio de
agua a 40°C durante un periodo de 68 a 72 h. Posterior-
mente, todas las probetas se ensayan a rotura a traccién in-
directa a 15°C con una velocidad de deformacion constante
de (50+2) mm/min segin UNE-EN 12697-23. Se determina
la resistencia media de cada grupo y se obtiene la relacién en
porcentaje entre las resistencias de las probetas sumergidas
y no sumergidas en agua.

El objetivo del ensayo es, por lo tanto, determinar la pér-
dida de cohesién que se produce por la saturacién y accién
del agua en las mezclas bituminosas, objetivo que coincide
con el del antiguo ensayo espafiol de inmersién-compresion,
descrito en la norma NLT-162. Sin embargo, los procedimien-
tos son diferentes, ya que difieren en el sistema de compacta-
cién de las probetas, en las dimensiones de las mismas, y en
el procedimiento y condiciones de ensayo para evaluar su re-
sistencia antes y después de la accién del agua. A continua-
cién se senalan las caracteristicas de este ensayo, tomando
como término de comparacién el método espafiol de inmer-
sién-compresion.

84

Ingenieria Civil 161/2011




EJERCICIO ESPANOL INTERLABORATORIOS SOBRE EL ENSAYO DE SENSIBILIDAD AL AGUA DE MEZCLAS BITUMINOSAS

2.1. DIMENSIONES DE LAS PROBETAS

En la norma UNE-EN 12697-12 se admiten probetas de
(100+3) mm para las mezclas con dridos de hasta 22 mm de
tamafio maximo, y de 150, 6 160 mm de didmetro para tama-
fnos superiores. La altura de las probetas en los tres casos de-
bera estar comprendida entre 35 y 75 mm. En la norma NLT
las probetas generalmente utilizadas son de 101,6 mm de dia-
metro y altura, aunque se admiten con didmetros desde 50,8 a
203,2 mm, siempre que el didmetro sea igual a la altura.

2.2. COMPACTACION DE LAS PROBETAS

En el método UNE-EN 12697-12 las probetas se deben com-
pactar bien de forma que se obtenga un contenido de huecos
en mezcla mayor o igual que el valor superior requerido en la
aplicacion local, o bien utilizando uno de los siguientes méto-
dos de compactacion:

a) Impacto (segiin método UNE-EN 12697-30, aplicando
35 golpes por cara).

b) Méquina giratoria (segin UNE-EN 12697-31, aplicando
50 giros).

¢) Compactacién vibratoria (segin UNE-EN 12697-32,
aplicando (80+5) s de tiempo de compactacién).

d) Testigos sobre probetas de placas fabricadas (UNE-EN
12697-33, aplicando 24 pasadas con compactacién neu-
matica).

Segtin la norma espafiola NLT-162, las probetas se compac-
tan por compresion con doble émbolo y por tanto este procedi-
miento no esta recogido en la citada norma europea.

Teniendo en cuenta que nuestro pais tiene una gran expe-
riencia en el método Marshall, se establecié que el procedi-
miento de compactacién mas adecuado para fabricar las probe-
tas es el compactador de impacto Marshall para las mezclas de
tamafo médximo igual o inferior a 22 mm, y el compactador vi-
bratorio para las de tamafio médximo superior a dicho valor.

Respecto a la energia de compactacion, tanto en el caso de
mezclas tipo hormigén bituminoso como en el de mezclas dre-
nantes y discontinuas, el PG-3 especifica que el ensayo de sensi-
bilidad al agua se debe realizar sobre probetas compactadas por
impacto, con 50 golpes por cara, de acuerdo con lo indicado en la
norma UNE-EN 13108-20 de ensayos de tipo, por lo que estable-
cid este nimero de golpes por cara para la compactacién.

2.3. PROCEDIMIENTO DE ENSAYO

¢ Equipamiento: Para el ensayo de las probetas, el equipa-
miento fundamental de ambos métodos es similar (prensa de
compresion con control de la velocidad de desplazamiento), si
bien el procedimiento europeo, ademads del dispositivo de ro-
tura a traccién indirecta, requiere de un recipiente de vacio
con su correspondiente bomba para saturar las probetas de
agua, y ademéas un bafio termostatico con dispositivo de en-
friamiento para mantener la temperatura a 15°C, o bien una
camara climatica capaz de mantener esta temperatura.

e Numero de probetas: El método europeo exige al menos 3
probetas en seco + 3 probetas en himedo, y el espafol 5+5.

e Saturacién de las probetas en agua: El método UNE-EN
12697-12 exige que los huecos accesibles de las probetas de
mezcla bituminosa se encuentren saturados de agua du-
rante su acondicionamiento, por lo que es necesario aplicar
vacio hasta una presion de (6,7£0.3) kPa en el recipiente,
una vez sumergidas las probetas. El método NLT-162 no
contempla esta saturacién.

¢ Acondicionamiento de las probetas: La norma europea es-
tablece que, después de su saturacion, las probetas deben

mantenerse sumergidas en agua a 40°C durante un pe-
riodo comprendido entre 68 y 72 horas. En el ensayo de in-
mersion-compresion se podian emplear indistintamente
dos procedimientos: 4 dias a 49°C 6 1 dia a 60°C.

e Temperatura de ensayo: El método UNE-EN 12697-12 per-
mite que la temperatura del ensayo de rotura de las probe-
tas pueda estar comprendida entre 5 y 25°C, pero se realiza
a 15°C porque asi se especifica en la norma de ensayo de
tipo UNE-EN 13108-20, anejo D.3.

e Rotura de las probetas: En el método A de la norma euro-
pea UNE-EN 12697-12, la evaluacién de la resistencia de
las probetas se realiza a traccion indirecta segin UNE-EN
12697-23 (ensayo brasilefio), con una velocidad de rotura de
(50+2) mm, mientras que el de inmersién-compresion, reco-
gido en la norma NLT-162, las probetas se ensayaban a
compresion simple, a la velocidad de 5.08 mm/min. En el
ensayo EN, las probetas deben romperse a una tempera-
tura de 15°C antes de que transcurra 1 min después de su
acondicionamiento. La resistencia a traccién indirecta RTI
(ITS en inglés), se calcula aplicando:

2x P

ITS =
axdxh

donde,

P =Carga maxima de rotura, en kN.
d = Didmetro de la probeta, en mm.
h = Altura de la probeta, en mm.

Se calcula el Indice de resistencia conservada a traccién in-
directa (ITSR, Indirect Tensile Strength Ratio), en %, con la
férmula siguiente:

ITS
ITSR=-—2¥
ITS

D

x100

donde,

ITSy = Porcentaje de resistencia a traccion indirecta del grupo
de probetas sumergidas en agua, en kPa, redondeada
a tres cifras significativas.

ITSp= Porcentaje de resistencia a traccién indirecta del grupo
de probetas sin sumergir, en kPa, redondeada a tres ci-
fras significativas.

En el informe se debe afiadir la siguiente informacion
acerca de las caracteristicas del ensayo:

— Identificacién de la muestra.

— Valores medios de didmetro, longitud y densidad apa-
rente de probetas para cada uno de los subconjuntos.

— La resistencia media a la traccién indirecta, en kPa, de
cada uno de los subconjuntos de las probetas.

— Larelacién de resistencia a la traccién indirecta, en por-
centaje.

En la Figura 1 se muestra una fotografia del dispositivo de sa-
turacion y otra de la rotura a traccion indirecta de las probetas.

e Expresion de resultados: La sensibilidad a la accién del agua
en el método UNE-EN 12697-12 se evalia mediante la ITSR
de las probetas sumergidas y no sumergidas, que es equiva-
lente a la resistencia conservada determinada en el ensayo
de inmersién-compresién. En el articulo 542 del PG-3 se es-
pecifica que, para mezclas tipo hormigén bituminoso, la
ITSR de las probetas después de inmersion en agua y las
mantenidas al aire debe ser superior al 80% para las capas
de base e intermedia y del 85% para las de rodadura; el arti-
culo 543 especifica asimismo una ITSR minima del 90% para
mezclas discontinuas y del 85% para mezclas drenantes.
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FIGURA 1. Dispositivos de saturacién y rotura de las probetas.

3. PLANTEAMIENTO DEL ENSAYO INTERLABORATORIOS

Los ejercicios de intercomparacién o ensayos interlaboratorios
(‘Round Robin Tests’, en inglés), consisten en el estudio estadis-
tico de los resultados de las medidas realizadas sobre uno o va-
rios parametros, desarrolladas independientemente por un
cierto nimero de laboratorios sobre un material dado. Se trata
de una herramienta muy utilizada hoy en dia por los laborato-
rios como un modo de obtener informacién acerca de la capaci-
dad técnica del propio laboratorio, al permitir comparar sus re-
sultados analiticos en un determinado ensayo con el de otros
laboratorios de similar dmbito, siendo complementarios con
otras técnicas conocidas de aseguramiento de la calidad. Esto es
especialmente necesario cuando no se dispone de materiales de
referencia trazables, como es el caso de las mezclas bituminosas.

Por otra parte, un ensayo interlaboratorios permite la eva-
luacién de la precisién del método de ensayo en términos cuan-
titativos, lo que posibilita una adecuada expresién del resul-
tado en términos de incertidumbre asociada al mismo.

Actualmente, los ensayos de intercomparacion se desarro-
llan en numerosas areas dentro del &mbito de los ensayos fisi-
cos, quimicos y biolégicos. La Comisién Europea ha establecido
una base de datos en linea, denominada EPTIS (European
Proficiency Testing Information System), que recoge informa-
cién de los ensayos de intercomparacion desarrollados en Eu-
ropa. Existen varios ensayos en curso sobre mezclas bitumino-
sas, pero ninguno sobre sensibilidad al agua.

3.1. PARTICIPANTES

En este ensayo interlaboratorios han participado las siguientes
empresas y centros de investigacion: CAMPEZO, ELSAN, SO-
RIGUE, INTROMAC, CEMOSA, CEDEX, REPSOL, JUNTA
DE CASTILLA Y LEON, PROAS y CIESM INTEVIA. En las
tablas y figuras aparecen con las denominaciones L1 a L10, que
no se corresponden con el orden en que han sido citadas.

3.2. MUESTRAS

El ensayo intercomparacién consistié en la determinacién de
la sensibilidad al agua de una mezcla drenante tipo PA16 fa-
bricada por ELSAN, la cual se distribuyo6 a los participantes de
la siguiente manera:

— Mezcla bituminosa sin compactar con la que cada labo-
ratorio preparé sus probetas aplicando 50 golpes por
cara en el compactador por impacto.

— Probetas de la mezcla anterior compactadas con 50 gol-
pes por cara por uno de los laboratorios participantes
(ELSAN).

La eleccién de una mezcla drenante para este estudio se
justifica en su elevado contenido de huecos, lo que facilita la
accesibilidad del agua. En las mezclas drenantes se determina
el porcentaje de huecos en mezcla segin UNE-EN 12697-8,
para lo cual se precisa determinar previamente la densidad
aparente de la mezcla por dimensiones, método descrito en el
procedimiento D de la norma UNE-EN 12697-6. El porcentaje
de huecos en mezcla se encuentra especificado en el PG-3 y en
la serie de normas EN 13108, por lo que al disponer de los va-
lores de densidad aparente por dimensiones (denominada nor-
malmente densidad aparente geométrica), se decidié realizar
sobre ellos el mismo estudio estadistico interlaboratorios.

Se repartieron a cada participante una serie de 3+3 probe-
tas de mezcla ya compactada, y una cantidad de mezcla homo-
génea para la preparacién en cada laboratorio de la otra serie
de 3+3 probetas.

3.3. METODOLOGIA

Cada laboratorio informé de los valores individuales de didme-
tro, longitud, densidad aparente geométrica y resistencias de
cada probeta ensayada, y de los valores medios de densidad
aparente e ITSR de cada serie de tres ensayos (de las dos se-
ries de probetas, en seco y en himedo).

En resumen, para este estudio, y segtin la nomenclatura de
la norma UNE 82009-2, el andlisis se realiza para dos pardme-
tros independientes (densidad aparente geométrica y ITSR), con
n = 3 mediciones de cada nivel, en q = 1 nivel y en p = 10 labora-
torios.

3.4. ANALISIS ESTADISTICO DE RESULTADOS

El andlisis estadistico de resultados se realiza mediante anali-
sis de la varianza (ANOVA) segun las normas UNE 82009-2 y
UNE 82009-6 (equivalentes a ISO 5725-2 e ISO 5725-6 respec-
tivamente), referente al método bésico para la determinacién
de la repetibilidad y reproducibilidad de un método de medi-
cion normalizado.

Este andlisis de los resultados se inicia con un estudio esta-
distico de los datos aportados por todos los participantes, para
determinar si existen valores aberrantes y, en su caso, elimi-
narlos. Con los valores considerados aceptables se calculan el
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valor medio, la varianza de repetibilidad intralaboratorio, la
varianza de reproducibilidad interlaboratorios y la reproduci-
bilidad total asociada al método.

Por dltimo, se compara el valor de reproducibilidad obte-
nido con el valor de referencia indicado en la norma, y se rea-
liza una estimacién de la calidad de los resultados de cada la-
boratorio clasificindolos en categorias.

4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. ENSAYO DE SENSIBILIDAD AL AGUA

Los resultados obtenidos de resistencia a traccién indirecta
(RTI) y de ITSR, en %, se recogen en la Tabla 1.

Segtn la norma UNE 82009-2, a partir de todos los resulta-
dos de ensayo se deber realizar, en primer lugar, un examen de
consistencia e incompatibilidad de los resultados mediante téc-
nicas numéricas, basadas en el ensayo de Cochran, para detec-
tar la variabilidad intra-laboratorios (a partir de las réplicas
de cada laboratorio), y después el ensayo de Grubbs para la in-
ter-laboratorios (con los valores medios).

En este caso, la variabilidad de los resultados intralabora-
torios o repetibilidad no puede ser evaluada mediante el en-
sayo de Cochran, ya que cada laboratorio ha obtenido un solo
resultado de ITSR para cada una de las series ensayadas
(mezcla PA16 compactada por ELSAN y mezcla compactada
por cada laboratorio). En todo caso, esta repetibilidad puede

considerarse en principio aceptable ya que la norma de ensayo
UNE EN 12697-23 indica que el resultado es valido si la dife-
rencia de los resultados individuales de RTT respecto al prome-
dio de cada serie de tres ensayos es menor del 17%, condicién
que se cumple en todos los laboratorios, si bien este valor de
referencia ha sido establecido a 10°C.

Para confirmar lo anterior, se decidié aplicar el ensayo de
Cochran a los valores de RTI dentro de las series de tres pro-
betas ensayadas, aplicando el criterio de la norma:

— Si el estadistico C del ensayo es menor o igual que el va-
lor critico tabulado para un nivel de confianza del 95%,
el dato es correcto.

Si el estadistico C del ensayo es mayor que el valor cri-
tico al 95% y menor que el valor critico al 99%, el dato se
considera extrafio y se indica por medio de un asterisco
sencillo.

Si el estadistico C es mayor que el valor critico al 99%,
el resultado es estadisticamente incompatible (abe-
rrante) y se indica por un doble asterisco.

Como se indica en la Tabla 2, los valores de C de cada serie
son inferiores al valor critico de C para p = 10, n = 3 y 95% de
probabilidad, por lo que las varianzas de repetibilidad de las
series pueden considerarse como significativamente semejan-
tes, lo que posibilita proseguir con el analisis estadistico de la
varianza inter-laboratorios.

Laboratorio L1 12 L3 14 L5 L6 L7 L8 9 L10 Promedio
Sensibilidad de la mezcla con probetas compactadas por ELSAN
prob. n°
1 1,394 1,219 1,204 1,048 1,069 0,967 1,045 1,226 1,147 1,129
2 1,368 1,166 1,161 1,050 1,276 1,055 1,076 0,941 1,074 1,013
RTl seco,
MPa 3 1,313 1,174 1,155 1,187 1,200 0,985 0,994 1,138 1,047 0,978
media 1,358 1,186 1,173 1,095 1,182 1,002 1,038 1,102 1,089 1,040 1,127
4 1,344 0,888 0,888 1,118 1,312 0,767 1,012 1,029 1,017 0,870
RTI 5 1,283 0,93 1,137 1,007 1,070 0,811 0,914 0,969 1,003 0,921
homedo,
MPa 6 1,255 0,858 0,915 0,959 1,174 0,821 1,106 1,043 0,996 0,960
media 1,294 0,892 0,980 1,028 1,185 0,800 1,011 1,014 1,005 0,917 1,013
ITSR, % 95 75 84 94 100 80 97 92 92 88 90

7 1,510 1,214 1,163 1,249 1,212 1,043 1,280 1,261 1,025 1,143
8 1,393 1,194 1,297 1,289 1,182 1,055 1,089 1,170 1,059 1,077
RTl seco,
MPa 9 1,409 1,207 1,296 1,185 1,096 1,108 1,222 1,316 1,046 1,109
media 1,437 1,205 1,252 1,241 1,163 1,069 1,197 1,249 1,043 1,110 1,197
10 1,177 0,962 0,973 1,259 1,098 0,846 1,147 1,122 0,970 1,003
RTI 11 1,294 0,913 0,962 1,158 1,027 0,813 1,167 1,137 0,983 1,058
homedo,
MPa 12 1,426 0,955 1,207 1,229 1,140 0,926 1,043 1,082 0,953 1,018
media 1,299 0,943 1,047 1,215 1,088 0,862 1,119 1,114 0,969 1,026 1,068
ITSR, % 90 78 84 98 94 81 94 89 93 92 89
TABLA 1. Resultados de resistencia a traccién indirecta e ITSR de cada laboratorio.
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Laboratorio L1 L2 L3 L4

L5 L6 L7 L8 L9 L10

Sensibilidad de la mezcla en probetas compactadas por ELSAN

s, MPa 0,063 0,010 0,077 0,052

s, MPa 0,041 0,029 0,027 0,080 0,105 0,046 0,041 0,146 0,052 0,079

Serie RTI s? 0,002 0,001 0,001 0,006 0,011 0,002 0,002 0,021 0,003 0,006
seco (o 0.389
C crit. 95% 0.445

s, MPa 0,046 0,036 0,137 0,082 0,121 0,029 0,096 0,039 0,011 0,045

Serie RTI s? 0,002 0,001 0,019 0,007 0,015 0,001 0,009 0,002 0,000 0,002
homedo C 0.328
C crit. 95% 0.445

0,060 0,035 0,098 0,074 0,017 0,033

Serie RTI s? 0,004 0,000 0,006 0,003 0,004 0,001 0,010 0,005 0,000 0,001
seco C 0.282
C crit. 95% 0.445

s, MPa 0,125 0,027 0,138 0,052

0,057 0,058 0,067 0,028 0,015 0,028

Serie RTI s? 0,016 0,001 0,019 0,003 0,003 0,003 0,004 0,001 0,000 0,001
homedo C 0.373
C crit. 95% 0.445

TABLA 2. Estudio de valores aberrantes en las series de RTl segin Cochran.

En el ensayo de Grubbs simple se aplican, para el estadis-
tico G, los mismos criterios antes enunciados sobre el C, para
identificar resultados anémalos y aberrantes entre los valores
de ITSR inter-laboratorios. Si no se determina en primera ins-
tancia la presencia de valores aberrantes mediante el ensayo
de Grubbs simple, debe aplicarse entonces el ensayo doble de
Grubbs, con criterios contrarios a los anteriores:

— Si el estadistico Gd del ensayo es mayor o igual que el
valor critico tabulado para un nivel de confianza del
95%, el dato es correcto.

— Si el estadistico Gd del ensayo es menor que el valor cri-
tico al 95% y mayor que el valor critico al 99%, el dato se
considera extrafio y se indica por medio de un asterisco
sencillo.

— Si el estadistico Gd es menor que el valor critico al 99%,
el resultado es estadisticamente incompatible (abe-
rrante) y se indica por un doble asterisco.

Los resultados de la aplicacién del ensayo Grubbs simple y
doble se muestran en la Tabla 3, que indica que todos los re-
sultados de ITSR obtenidos por los laboratorios participantes
en el ensayo pueden considerarse aceptables.

Aunque el estudio estadistico indica que no es necesario eli-
minar valores aberrantes, si es cierto que existe una conside-
rable dispersion de valores entre los diferentes laboratorios,
como se muestra en la Figura 2. Haciendo un andlisis de todos
los datos se comprueba que el resultado mas anémalo es, para
el indice de resistencia conservada, el del laboratorio 2, al ser
muy inferior al resto. En este caso el resultado en humedo in-
dica que la resistencia ha bajado de manera considerable con

respecto a su valor en seco. Seria importante analizar aqui, de
manera detallada, el proceso llevado a cabo en la determina-
cién de la resistencia en himedo. Esta situacion muestra por
tanto la importancia que el desarrollo del ensayo tiene y que
puede influir de manera considerable en el resultado final.

Respecto a la desviacién estandar inter-laboratorios, la co-
rrespondiente a la serie de probetas compactadas por cada la-
boratorio es algo mejor que la de la serie fabricada por un
mismo laboratorio, lo que indica que en este ensayo no influye
tanto el proceso de compactacion como los procesos de acondi-
cionamiento y rotura de las probetas.

Para corroborar esta hipétesis, se realizé un anélisis esta-
distico de la varianza ANOVA de un factor para tratar de de-
terminar si la compactacion realizada en cada laboratorio
tiene una influencia significativa en el resultado del ensayo de
sensibilidad al agua. Todos los laboratorios utilizan el mismo
método y tipo de equipo (norma UNE EN 12697-30) para la
compactacién de las probetas.

La hipétesis que se pone a prueba en el ANOVA de un fac-
tor es que las medias poblacionales de ITSR de las series de
probetas compactadas por ELSAN y compactadas por cada la-
boratorio, son significativamente iguales.

Las hipétesis empleadas para el analisis fueron:

e Hipétesis nula: Las ITSR medias de las dos series son
iguales.

e Hipétesis alternativa: Las ITSR medias no son iguales y
por tanto la compactacion influye.

Cuando p-valor < 0,05, se rechaza la hipétesis nula, y
cuando p-valor > 0,05, se acepta.
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Laboratorio 1 12 13 14 15 16 17 18 19 L10
Sensibilidad de la mezcla en probetas compactadas por ELSAN

ITSR, % 95 | 75 84 | 94 | 100 | 80 | 97 | 92 | 92 | 88
ITSR prom., % 90
Desv.est., % 7.9

G 1.860 | 1.227 | 0721 | 0215 | 0.291 | 0.291 | 0.544 | 0.671 | 0.924 | 0.130
G crit. 95% 2.290
Gd sup. 0.316
Gd inf. 0.648
Gd crit. 95% 0.186

ITSR, % 90 78 84 98 94 81 94 89 93 92
ITSR prom., % 89
Desv.est., % 6.4
G 1775 | 1.302 | 0.828 | 0.039 | 0.118 | 0.434 | 0.592 | 0.670 | 0.749 | 1.380
G crit. 95% 2.290
Gd sup 0.330
Sk 0.662
Gd crit. 95% 0.186

TABLA 3. Estudio de valores aberrantes en los resultados de ITSR segin Grubbs.
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Suma de cuadrados G.L Media cuadrdtica F F crit. p-valor TABLA 5. ANOVA
simple para
Entre grupos 0.8 1 0.8 sensibilidad al agua
de probetas ya
Intra grupos 928.2 18 51.6 0.01 4.41 0.90 compqdngs y
compactadas por
Total (corr.) 929.0 19 52.4 cada laboratorio.

En la Tabla 5 se muestra el ANOVA realizado con EX-
CEL® donde se descompone la varianza de densidades pro-
pias en dos componentes: un componente entre grupos y un
componente dentro de los grupos. El F-ratio, que en este
caso es igual a 0,01, es el cociente de la estimacién entre
grupos y la estimacion dentro de los grupos. Puesto que el p-
valor del test F es superior o igual a 0,05, se acepta la hipé-
tesis nula y puede afirmarse que no hay diferencia estadisti-
camente significativa entre las densidades medias obtenidas
en probetas ya compactadas y las compactadas por cada la-
boratorio, con un 95,0% de probabilidad.

Si consideramos, en base a lo anterior, que los dos grupos
de probetas, las compactadas por ELSAN y las compactadas
por cada laboratorio con compactadores distintos son iguales,
se pueden determinar exactamente las desviaciones estandar
de repetibilidad (s,), interlaboratorios (s;), y la combinacién
aditiva de ambas, que es la verdadera reproducibilidad (sg).
Los calculos se han realizado mediante las expresiones indica-
das en los apartados 7.4.4 y 7.4.5 de la norma UNE 82009-2,
para p =10, n = 2y q = 1. Los valores obtenidos para ambas
mezclas se presentan en la Tabla 6. También se incluyen en
esta tabla los limites de repetibilidad (r) y reproducibilidad (R)
del método con un nivel de probabilidad del 95%, segin el
apartado 4.1.2 de la norma UNE 82009-6.

Los limites de repetibilidad y reproducibilidad del método
(r y R) se calculan segiin UNE 82009-6, multiplicando los valo-
res de s, y sg por 2,8. R es el valor que deberia acompariar
como valor de incertidumbre de cualquier resultado individual
realizado por un laboratorio de los participantes de este estu-
dio, para poder asegurar con un 95% de probabilidad que el

valor verdadero se encuentra en ese intervalo. En este caso,
los valores de r y R son inferiores a los valores de referencia
indicados en la norma de ensayo UNE EN 12697-12 para un
ensayo interlaboratorios realizado en Estados Unidos, y tam-
bién muy inferiores a los de la antigua norma NLT-162 (r =
17% y R = 51%).

Por tltimo, la evaluacién de la capacidad técnica de cada
laboratorio se realiza normalmente por medio de la puntua-
cion Z-score, que se calcula a partir de la formula: Z = (x-m)/sy,
donde x es el valor de ITSR, en %, obtenido por cada laborato-
rio participante, m es el valor asignado, en este caso el valor
promedio, y s, es la desviacién estdndar interlaboratorios. La
interpretacion que se da a Z es la siguiente: si el valor absoluto
de Z es menor de 2, el resultado del laboratorio se considera
satisfactorio, si se encuentra entre 2 y 3 se considera bajo sos-
pecha y si excede el valor de 3 se considera insatisfactorio.
Como se aprecia en la Tabla 6, puede considerarse que todos
los laboratorios han obtenido resultados satisfactorios en la
determinacién de ITSR.

4.2. ENSAYO DE DENSIDAD APARENTE GEOMETRICA

Los resultados de la determinacién de densidad aparente geo-
métrica, segin UNE-EN 12697-6, se muestran en la Tabla 7 y
en la Figura 3. En primer lugar, se aplico el criterio de Coch-
ran a las series de seis probetas iguales, siendo precisa la eli-
minacién de un valor aberrante del L1 en la serie correspon-
diente a probetas compactadas por cada laboratorio, que es la
que presenta una menor repetibilidad.

Con los valores promedio de cada serie se aplicé el criterio
de Grubbs de la forma indicada anteriormente, resultando to-

Laboratorio L1 L2 L3 L4 L5 L6 L7 L8 L9 L10
Muestral 90 78 84 98 94 81 94 89 93 92
ITSR, %
Muestra 2 95 75 84 94 100 80 97 92 92 88
Promedio, % 93 77 84 96 97 81 96 91 93 90
Z-score 04 1.9 0.9 0.9 1.0 1.3 0.9 0.1 0.4 0.0
si, % 3,5 2,1 0,0 2,8 4,2 0,7 2,1 2,1 0,7 2,8
Promedio ejercicio, % 90
sy % 2.5
s, % 7.0
sp, % 7.1
Ensayo interlaboratorio Valor orientativo UNE-EN 12697-12
r, % 7 15
R, % 20 23

TABLA 6. Estimacion del limite de reproducibilidad del método UNE-EN 12697-12.
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Laboratorio L1 L2 L3 L4 L5 L6 L7 L8 L9 L10
Densidad de la mezcla en probetas compactadas por ELSAN
n 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6
Promedio, kg/m® 2024 2011 2017 2025 2028 2012 2027 2012 2016 1988
si, kg/m’ 16.3 16.8 21.3 14.4 20.5 7.4 20.4 22.7 19.7 12.3
s? 265 284 452 206 847 55 415 517 389 151
C 0.236
C crit 95% 0.303
n 5 6 6 6 6 6 6 6 6 6
Promedio, kg/m® 2030 2034 2001 2023 2000 2035 2025 2030 2003 1996
si, kg/m’ 20,7 20,5 13,4 7,8 8o 8,5 4,1 10,3 9.5 18,3
s? 427 417 179 60 12 71 16 105 90 336
C 0.249
C crit 95% 0.303
TABLA 7. Estudio de valores aberrantes en las series de densidad segin Cochran.
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Laboratorio L1 L2 L3 L4 L5 L6 L7 L8 L9 L10
Densidad de la mezcla en probetas compactadas por ELSAN

Densidad, kg/m® | 2024 | 2011 | 2017 | 2025 | 2028 | 2012 | 2027 | 2012 | 2016 | 1988
Prom.ejerc., kg/m* 2016
Desv.est, kg/m’ 11

G 0.797 | 0.374 | 0.167 | 0.887 | 0.347 | 0.284 | 1.067 | 0.284 | 0.122 | 2.445
G crit 95% 2.290
G crit 99% 2.482
Gd sup 0.733
Gd inf. 0210
Gd crit 95% 0.186

Densidad, kg/m?* | 2030 2034 2001 2023 2000 2035 2025 2030 2003 1996
Prom.ejerc., kg/m’ 2017
Desv.est, kg/m’ 16
G 0.781 | 1.031 | 1.060 | 0.345 | 1.122 | 1.112 | 0.438 | 0.781 | 0.904 | 1.403
G crit 95% 2.290
G crit 99% 2.482
Gd sup 0.553
Gd inf. 0.680
Gd crit 95% 0.186

TABLA 8. Estudio de valores aberrantes en los resultados de densidad segin Grubbs.

La reproducibilidad inter-laboratorios se representa en la
Figura 4, donde se observa que los valores obtenidos por nueve

dos los valores aceptables, aunque el resultado del 110 habria
de calificarlo como “extrano”, segtn se indica en la Tabla 8.
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Laboratorio L1 L2 L3 L4

L5 L6 L7 L8 L9 L10

Densidad de la mezcla en probetas compactadas por ELSAN

Densidad, kg/m® | 2024 | 2011 | 2017 | 2025 2028 | 2012 | 2027 | 2012 | 2016 | 1988
Prom.ejerc., kg/m’ 2016
s, kg/m’ 16.3 16.8 21.3 14.4 20.5 7.4 20.4 227 19.7 12.3
Z-score 0.9 0.5 0.1 1.0 13 0.4 1.2 0.4 0.0 3.0
s, kg/m’ 17.7
s, kg/m? 9.3
52, kg/m® 20.0
Ensayo interlaboratorio Valor informativo UNE-EN 12697-6*
r, kg/m? 50 25
R, kg/m’ 56 39

seca, para una mezcla PA-16.

Densidad, kg/m® 2030 2034 2001 2023 2000 2035 2025 2030 2003 1996
Prom.ejerc., kg/m’ 2017
s;, kg/m’ 20.7 20.5 13.4 7.8 35 8.5 4.1 10.3 ©.5 18.3
Z-score 0.9 1.2 1.1 0.4 1.2 1.2 0.5 0.9 1.0 1.4
s, kg/m’ 12.9
s, kg/m? 14.8
sg, kg/m? 19.6
Ensayo interlaboratorio Valor informativo UNE-EN 12697-6*
1, kg/m? 36 24
R, kg/m’ 55 39
*:  calculados segin las expresiones indicadas en los apartados 11.1y 11.2 de la norma UNE-EN 12697-6 para el método de superficie saturada

TABLA 9. Estimacion del limite de reproducibilidad del método de densidad aparente geométrica UNE-EN 12697-6, procedimiento D.

de los diez laboratorios se distribuyen alrededor del valor pro-
medio, mientras que el valor correspondiente al L10, aunque
no se considera aberrante estadisticamente, parece afectado
de un sesgo importante.

Esto queda confirmado en la evaluacién de la capacidad
técnica de cada laboratorio mediante el factor Z, cuyo valor
indica que los resultados del laboratorio L10 se encuentran
bajo sospecha, como puede verse en la Tabla 9.

Los célculos de los valores medios y desviaciones tipicas
de repetibilidad (s,) y reproducibilidad (sy) se realizan me-
diante las expresiones indicadas en los apartados 7.4.4 y
7.4.5 de la norma UNE 82009-2, parap=10,n=566yq=
1. Los valores obtenidos para ambas series de probetas se
presentan en la Tabla 9.

A pesar de ser un método muy sencillo, los resultados de
repetibilidad y reproducibilidad de la densidad aparente ob-
tenida por el método geométrico resultan peores que los va-
lores informativos indicados en la norma para el método de
densidad por superficie saturada seca, que es més laborioso.
Esto podria ser debido a la irregularidad de las dimensiones
en altura y didmetro de las probetas, lo que podria requerir

de una medida mads rigurosa de esas dimensiones en el labo-
ratorio.

Es preciso senalar que, para las mezclas bituminosas en
caliente, este valor de reproducibilidad en la densidad geo-
métrica podria suponer unas diferencias entre laboratorios
de hasta un 2% en el cdlculo del porcentaje de huecos en
mezcla.

Por ultimo, se realizé un anélisis estadistico de la va-
rianza ANOVA de un factor para tratar de determinar si la
compactacion tiene una influencia significativa en el resul-
tado del ensayo de densidad aparente geométrica. Este and-
lisis se llevé a cabo en los mismos términos que el realizado
para la ITSR.

En la Tabla 10 se descompone la varianza de densidades
propias en dos componentes: un componente entre grupos y
un componente dentro de los grupos. El p-valor resulta su-
perior a 0,05, por lo que no hay diferencia estadisticamente
significativa entre las densidades medias obtenidas en pro-
betas ya compactadas y compactadas por cada laboratorio,
con un 95,0% de probabilidad, lo que indica que la etapa de
compactacién no influye significativamente en el resultado.
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Suma de Media .
cuadrados e cuadrdtica F FCub prvalor
Entre grupos 14.45 1 14.45
TABLA 10. ANOVA simple
para densidad de probetas ya Intra grupos 3480.1 18 193.34 0.07 4.41 0.79
compactadas y compactadas
por cada laboratorio. Total (corr.) 3494.55 19 207.79

5. CONCLUSIONES

De acuerdo con los resultados de los ensayos y del estudio es-
tadistico realizado para evaluar la precision de los ensayos de
sensibilidad al agua y de densidad aparente geométrica exigi-
dos en la nueva normativa de mezclas bituminosas, pueden es-
tablecerse las siguientes conclusiones:

1. El estudio estadistico de resultados de sensibilidad al
agua muestra que no es necesaria la eliminacién de nin-
gun valor aberrante en los resultados de los diez labora-
torios participantes, siendo la repetibilidad de los resul-
tados de RTI mejor que la indicada en la norma de
ensayo.

2. La reproducibilidad de los ensayos de ITSR es mejor en
la serie de probetas compactadas por cada laboratorio
que en la serie de probetas compactadas por ELSAN, lo
que indica que en este ensayo no influye tanto el proceso
de compactacién como los de acondicionamiento y rotura
de las probetas.

3. Aunque estadisticamente no se estima la necesidad de
eliminar valores aberrantes en el ensayo de sensibilidad
al agua, existe una notable dispersién de resultados en-
tre los laboratorios, y al eliminar valores extremos no se
observa gran variacién en el valor promedio, lo que in-
dica que el método es muy sensible a las particularidades
de cada laboratorio.

4. En cualquier caso, los resultados de los limites de repeti-
bilidad y reproducibilidad obtenidos son mejores que los
valores de referencia indicados en la norma de ensayo, y
también mejores que los de la antigua norma NLT-162.

5. En el ensayo de densidad aparente geométrica, los resul-
tados de los diez laboratorios presentan una mayor dis-
persion en las probetas fabricadas por cada uno de ellos,
lo que indica que en este ensayo, y como ya se ha puesto
de manifiesto en otros ejercicios interlaboratorios, es im-
portante la sistematica de la preparacién y compactacién
de las probetas.

6. A pesar de ser un ensayo mds sencillo, la repetibilidad y
reproducibilidad obtenidas en el ensayo de densidad geo-
métrica son peores que las indicadas en la norma para el
método de densidad por superficie saturada seca.

7. Conviene sefialar que la reproducibilidad obtenida en el
ensayo de densidad geométrica podria traducirse en una
variacion del resultado de contenido de huecos en mezcla
de hasta un +2% entre los resultados de dos laboratorios
distintos.

8. En definitiva, se demuestra que, al igual que en otros en-
sayos de mezclas bituminosas, los ensayos de sensibili-
dad al agua y densidad aparente geométrica resultan ser,
en general, poco robustos, requiriendo de un control rigu-
roso de todo el proceso y del equipamiento del ensayo. Es
por ello muy conveniente seguir realizando ensayos inter-
laboratorios con caracter periddico.
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