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Avant-propos

L'1SO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation (comités membres de
1'1S0). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I'lISO. Chaque comité membre intéressé par une
étude a le droit de faire partie du comité technique créé a cet effet. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernemen-
tales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnigue internationale (CEI)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert |'approbation de 76 % au moins des co-
mités membres votants.

La Norme internationale ISO 3219 a été élaborée par le comité technigue
ISO/TC 61, Plastiques, sous-comité SC 5, Propriétés physicochimiques.

Cette deuxiéeme édition annule et remplace la premiére édition
{(ISO 3219:1977), dont elle constitue une révision technique.

Elle a été élaborée en liaison avec I''SO/TC 45, Elastoméres et produits a
base d'élastomeéres, et I'|SO/TC 35, Peintures et vernis.

Les annexes A et B font partie intégrante de la présente Norme interna-
tionale.
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Plastiques — Polymeéres/résines a I'état liquide, en
émulsion ou en dispersion — Détermination de la
viscosité au moyen d'un viscosimetre rotatif a gradient
de vitesse de cisaillement défini

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale établit les principes
généraux d'une méthode d'essai pour la détermi-
nation de la viscosité des polyméres et résines (pré-
sentés sous forme liquide, émulsifiée ou dispersée)
au moyen de viscosimétres a rotation & géométrie
normalisée et avec un gradient défini de la vitesse de
cisaillement.

Les déterminations de viscosité effectuées confor-
mément a la présente Norme internationale consis-
tent a établir la corrélation entre la contrainte de
cisaillement et le gradient de vitesse. Les résultats
obtenus avec les différents appareils conformes a la
présente norme sont comparables et s'appliquent
aussi bien aux appareils a cisaillement contrélé qu'aux
appareils a contrainte contrblée.

2 Référence normative

La norme suivante contient des dispositions qui, par
suite de la référence qui en est faite, constituent des
dispositions valables pour la présente Norme interna-
tionale. Au moment de la publication, I'édition indi-
quée était en vigueur. Toute norme est sujette a
révision et les parties prenantes des accords fondés
sur la présente Norme internationale sont invitées &
rechercher la possibilité d‘appliquer I'édition la plus
récente de la norme indiquée ci-aprés. Les membres
de la CEl et de I'ISO possedent le registre des Nor-
mes internationales en vigueur @ un moment donné.

ISO 291:1977, Plastiqgues — Atmosphéres normales
de conditionnement et d’essai.

3 Principe

La viscosité d'un échantillon fluide est mesurée avec
un viscosimétre a rotation ayant des caractéristiques
définies et permettant de mesurer simultanément le
gradient de vitesse de cisaillement et la contrainte de
cisaillement.

La viscosité n est calculée & |'aide de I'éguation sui-
vante:

n=-
Y

ol
T est la contrainte de cisaillement;

y  est le gradient de vitesse.

Conformément au Systéme international d'unités (Sl),
l'unité de la viscosité dynamique est le pascal se-
conde (Pa-s):

1 Pas =1 N-s/m2
NOTES

1 Les symboles sont conformes & I'lSO 31-3:1992, Gran-
deurs et unités — Partie 3: Mécanique.

2 Lorsque la viscosité dépend du gradient de vitesse au-
quel a été effectué le mesurage, n = f(3), on dit que le fluide
a un comportement non newtonien. Les produits dont la
viscosité est indépendante du gradient de vitesse sont
considérés comme ayant un comportement newtonien.
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4 Appareillage

4.1 Viscosimeétre a rotation

4.1.1 Systéme de mesure

Le systéme de mesure doit se composer de deux
surfaces rigides, symétriques et coaxiales, entre les-
guelles on place le fluide dont on veut mesurer la
viscosité. L'une de ces surfaces est en rotation & vi-
tesse angulaire constante, alors que l'autre reste im-
mobile. Le systéme de mesure doit étre congu de
fagon que l'on puisse définir le gradient de vitesse
pour chague mesurage.

Le dispositif de mesure du couple de torsion doit étre
connecté avec |'une des surfaces, ce qui permet de
déterminer le couple nécessaire pour vaincre la résis-
tance au frottement du liquide.

Les systemes de mesure pouvant convenir sont,
parmi d'autres, cylindres coaxiaux et c8ne/plan.

La géométrie du systéme de mesure doit étre pres-
crite de maniére & remplir les conditions mentionnées
dans les annexes A et B, qui doivent assurer un
champ d'écoulement géométriguement semblable
pour tous les travaux et pour les appareils de base
courants.

4.1.2 Appareil de base

L'appareil de base doit comporter des dispositifs per-
mettant d'adapter le rotor et le stator I'un & l'autre
pour générer un intervalle de fréquences de rotation
définies (par paliers ou a réglage progressif) et pour
mesurer le couple qui en résulte, ou vice versa.

L'appareil doit avoir une précision de mesure du cou-
ple inférieure & 2 % de la lecture & pleine échelle. A
I'intérieur du domaine de fonctionnement régulier de
I'appareil, la précision de la mesure de fréquence de
rotation doit étre 2 % de la valeur individuelle. La
répétabilité du mesurage de la viscosité doit étre
+2%.

NOTE 3 La plupart des appareils du commerce présen-
tent, avec différents systemes de mesure et différents ré-
gimes de rotation, une plage de mesurage de la viscosité
allant d'au moins 1072 Pa-s & 10° Pa-s.

Les intervalles du gradient de vitesse varient for-
tement selon les modeles d'appareils. Le choix d'un
appareil de base et du systéme de mesure adéquat
dépend de la plage de viscosité et des gradients de
vitesse a mesurer.

© |SO

4.2 Thermorégulation

La température du bain de circulation ou la tempéra-
ture des parois chauffées électriquement doit étre
maintenue constante avec une tolérance de + 0,2 °C
pour la plage de température allant de 0 °C & 60 °C,
et de + 0,5 °C pour les températures au-dela de ces
limites.

Des tolérances plus étroites (par exemple + 0,1 °C)
peuvent s'avérer nécessaires pour des mesures plus
précises.

4.3 Thermomeétre

La précision du thermomeétre doit étre + 0,05 °C.

5 Echantillonnage

La méthode d'échantillonnage et toute méthode spé-
ciale de préparation des échantillons et d'introduction
dans le viscosimeétre doivent étre telies que prescrites
dans la norme particulieére d'essai pour le matériau.

L'échantillon ne doit pas renfermer d'impuretés visi-
bles ni de bulles d'air.

Si les échantillons sont hygroscopiques, ou s'ils ren-
ferment des constituants volatils, les récipients les
contenant doivent étre hermétiquement clos afin de
minimiser les effets sur la viscosité.

6 Conditions d'essai

6.1 Etalonnage

il faut étalonner périodiqguement les viscosimeétres,
par exemple en mesurant les caractéristiques du
couple de torsion ou bien avec des liquides de réfé-
rence dont la viscosité est connue (liquides
newtoniens). Si la droite d'ajustement des points de
mesure pour le fluide de référence ne passe pas par
I'origine du systéme de coordonnées, dans les limites
de la précision de la technique, le procédé et |'appareil
doivent étre contrblés plus précisément selon les
instructions du fabricant.

Les liquides de référence utilisés pour I'étalonnage
doivent étre dans le méme domaine de viscosité que
le ou les échantillons @ mesurer.

6.2 Température d'essai

Etant donné que la viscosité dépend de la tempéra-
ture, les mesurages a but comparatif doivent étre ef-
fectués a la méme température. Si des informations
dans le domaine de la température ambiante sont
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exigées, et si cela est possible, on préférera une
température controlée de 23,0 °C + 0,2 °C.

On trouvera de plus amples détails dans la norme
particuliere d'essai pour le matériau.

NOTE 4 Il y a dissipation d'énergie dans ['échantillon
pendant le mesurage. Dans le cas de liquides newtoniens
et de conditions d'essai adiabatiques, la dissipation est
donnée par n-y2 W/m3) et peut provoguer une augmen-
tation de la temperature de I'échantillon.

6.3 Choix du gradient de la vitesse de
cisaillement

Les valeurs du gradient de vitesse de cisaillement
doivent étre telles que prescrites dans la norme par-
ticuliére d'essai pour le matériau.

Pour tous les produits newtoniens, et en particulier
pour les liquides non newtoniens, il est recommandé
d'exécuter les mesurages avec un nombre aussi
élevé que possible de gradients de vitesse (au moins
guatre), selon les possibilités de réglage ou les pro-
grammes pour la fréquence de rotation (ou pour le
couple dans le cas des appareils & contrainte contré-
lée). Les gradients de vitesse sélectionnés doivent
différer fortement, de fagon que I'on puisse tracer une
courbe compréhensive de viscosité en fonction du
gradient de vitesse.

Il est recommandé de choisir la valeur du gradient de
vitesse parmi les valeurs suivantes lorsqu‘on désire
comparer des viscosités mesurées avec différents
appareils:

1.00s~", 250s7", 630s", 16,0, 40,057,
10057, 250 s7;

ou

1,00s”", 2,60s”", 500s™", 10,0s™, 250",
50,0s~', 100 s7";

ainsi que le centuple ou le centiéme de ces valeurs.

Si un appareil de base donné n'admet pas la sélection
de ces valeurs, il faudra les choisir a partir de la
courbe de lissage.

Dans le cas des matériaux non newtoniens, le mesu-
rage doit commencer avec un gradient croissant,
c'est-a-dire cela, on réduit la vitesse tandis que d'au-
tres mesures sont faites avec des gradients de vi-
tesse décroissants.

NOTE 5 On peut de cette fagon déterminer la thixotropie
et la rhéopexie, mais uniqguement d'une maniére qualitative.
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Dans le cas de liquides thixotropes ou rhéopexes, les
conditions d'essai doivent étre telles que prescrites
dans la norme particuliére d'essai pour le matériau.

Avant le mesurage, |'échantillon doit rester pendant
un temps suffisant dans le viscosimétre pour recou-
vrer une structure thixotrope. Ce temps dépendra de
la nature de I'échantillon.

Si les lectures effectuées avec le gradient croissant
et le gradient décroissant ne différent que d'une ma-
niére aléatoire, on peut établir la moyenne des deux
lectures. Si l'on observe une différence systématique
comme dans le cas des systémes thixotropiques, il y
a lieu d'enregistrer les deux valeurs.

6.4 Mode opératoire

Lorsqu'il n'y a pas d'accords particuliers, effectuer
trois mesurages conformément a l'annexe A ou B,
chacun avec un nouveau prélévement d'échantillon.
Pour le mesurage de la viscosité, voir annexes A et
B. i

Si I'on doit déterminer la viscosité d'un produit donné
a différentes températures, effectuer les mesurages
4 chaque température avec le méme échantillon, a
condition que le systéme de mesure choisi soit appli-
cable sur toute I'étendue du champ de mesure (car la
viscosité dépend de la température).

Pour des mesures répétés, utiliser un nouvel échan-
tillon, si possible, et déterminer la viscosité en com-
mengant avec des températures croissantes et en
continuant avec des températures décroissantes.

Avant le mesurage, |'échantillon doit rester un temps
suffisant dans le viscosimeétre afin d'atteindre la tem-
pérature voulue.

7 Expression des résultats

Calculer la viscosité #, exprimée en pascals secondes,
a l'aide des équations indiquées dans le manuel
d'instructions, ou déterminer au moyen des tableaux
ou nomogrammes fournis avec l'appareil de mesure.
Calculer la moyenne arithmétique des trois valeurs
obtenues.

Pour 1'expression de la viscosité, indiquer entre pa-
renthéses la température et le gradient de vitesse
auxquels la viscosité a été mesurée, par exemple:

n(23 °C, 1 600 s'1) = 4,25 Pa-s

Lorsqu'on a effectué des mesurages de viscosité a
différentes températures et différents gradients de
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vitesse, reporter les valeurs mesurées sur un graphi-
que pour illustrer cette relation.

8 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit contenir les informations sui-

vantes:

a) référence a la Norme internationale;

b) tous renseignements nécessaire a |'identification
du matériau essayé;

c) date du prélévement d'échantillon;

d) température d'essai, en degrés Celsius;

e} méthode de préparation de I'échantillon;

f) description du viscosimétre, systéme de mesure
et géométrie;

g} courbe d'écoulement ou de viscosité, prenant en

compte toutes les valeurs corrélées de 1 en

h)

j

k)

© SO

pascals et de y en secondes a la puissance moins
un:

en cas de mesures ponctuelles, indication de la
viscosité et du gradient de vitesse (voir article 7);

dans le cas de liguides thixotropes et rhéopexes,
conditions d'essai, par exemple temps de montée
et cisaillement total, utilisées;

temps de mesure (c'est-a-dire temps écoulé entre
['obtention de la vitesse de cisaillement et avant
la lecture de la valeur);

valeurs individuelles de viscosité, en pascals se-
condes ou millipascals secondes, et moyenne
arithmétique;

modalités d'essai déterminées par accord et dif-
férant de celles prescrites dans la présente
Norme internationale, par exemple en ce qui
concerne le dimensionnement du systéme de
mesure;

m) date de |'essai.
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