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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération 
mondiale d’organismes nationaux de normalisation (comités membres de 
I’ISO). L’élaboration des Normes internationales est en général confiée aux 
comités techniques de I’ISO. Chaque comité membre intéresse par une 
étude a le droit de faire partie du comité technique cree 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 électrotechnique internationale (CEI) 
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique. 

Les projets de Normes internationales adoptes par les comités techniques 
sont soumis aux comites membres pour vote. Leur publication comme 
Normes internationales requiert l’approbation de 75 % au moins des co- 
mites membres votants. 

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

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

Elle a été élaborée en liaison avec l’lSO/TC 45, É/astomères et produits à 
base d’élastomères, et 1’ lSO/K 35, Peintures et vernis. 

Les annexes A et B font partie intégrante de la présente Norme interna- 
tionale. 
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NORME INTERNATIONALE 0 ISO ISO 3219:1993(F) 

Plastiques - Polymères/résines à l’état liquide, en 
émulsion ou en dispersion - Détermination de la 
viscosité au moyen d’un viscosimètre rotatif à 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 polymères et résines (pré- 
sentes sous forme liquide, émulsifiée ou dispersée) 
au moyen de viscosimetres à rotation à géométrie 
normalisée et avec un gradient défini de la vitesse de 
cisaillement. 

Les determinations de viscosite effectuées confor- 
mément à la présente Norme internationale consis- 
tent à établir la corrélation entre la contrainte de 
cisaillement et le gradient de vitesse. Les resultats 
obtenus avec les différents appareils conformes à la 
présente norme sont comparables et s’appliquent 
aussi bien aux appareils à cisaillement contrôle qu’aux 
appareils à contrainte contrôlee. 

2 Référence normative 

La norme suivante contient des dispositions qui, par 
suite de la réference qui en est faite, constituent des 
dispositions valables pour la présente Norme interna- 
tionale. Au moment de la publication, l’édition indi- 
quée etait en vigueur. Toute norme est sujette à 
révision et les parties prenantes des accords fondes 
sur la présente Norme internationale sont invitées à 
rechercher la possibilité d’appliquer l’édition la plus 
recente de la norme indiquée ci-après. Les membres 
de la CEI et de I’ISO possèdent le registre des Nor- 
mes internationales en vigueur à un moment donne. 

ISO 291 :1977, Plastiques - A tmosphéres normales 
de conditionnement et d’essai. 

3 Principe 

La viscosite d’un échantillon fluide est mesurée avec 
un viscosimètre à rotation ayant des caractéristiques 
définies et permettant de mesurer simultanement le 
gradient de vitesse de cisaillement et la contrainte de 
cisaillement. 

La viscosité q est calculée à l’aide de l’equation sui- 
vante: 

où 
z est la contrainte de cisaillement; 

Y est le gradient de vitesse. 

Conformément au Système international d’unités (SI), 
I’unite de la viscosité dynamique est le pascal se- 
conde (Pas) : 

1 Pas = 1 Ns/m* 

NOTES 

1 Les symboles sont conformes à I’ISO 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, q =f(+), 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 

0 ISO 

4.2 Thermorégulation 

4.1 Viscosimètre à rotation 

4.1.1 Système de mesure 

Le système de mesure doit se composer de deux 
surfaces rigides, symétriques et coaxiales, entre les- 
quelles on place le fluide dont on veut mesurer la 
viscosite. L’une de ces surfaces est en rotation à vi- 
tesse angulaire constante, alors que l’autre reste im- 
mobile. Le systéme de mesure doit être conçu de 
façon que l’on puisse définir le gradient de vitesse 
pour chaque mesurage. 

Le dispositif de mesure du couple de torsion doit être 
connecte avec l’une des surfaces, ce qui permet de 
déterminer le couple nécessaire pour vaincre la résis- 
tance au frottement du liquide. 

Les systèmes de mesure pouvant convenir sont, 
parmi d’autres, cylindres coaxiaux et cône/plan. 

La géométrie du systéme de mesure doit être pres- 
crite de maniere à remplir les conditions mentionnées 
dans les annexes A et B, qui doivent assurer un 
champ d’écoulement géométriquement 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 l’un a l’autre 
pour générer un intervalle de fréquences de rotation 
définies (par paliers ou à 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 a 2 % de la lecture à pleine échelle. À 
I’interieur du domaine de fonctionnement régulier de 
l’appareil, la précision de la mesure de fréquence de 
rotation doit être 2 % de la valeur individuelle. La 
répétabilité du mesurage de la viscosite doit être 
+ 2 %. - 

NOTE 3 La plupart des appareils du commerce présen- 
tent, avec différents systémes de mesure et différents ré- 
gimes de rotation, une plage de mesurage de la viscosité 
allant d’au moins 1 O-* Pa*s à 1 O3 Paas. 

Les intervalles du gradient de vitesse varient for- 
tement selon les modèles 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. 

La température du bain de circulation ou la tempéra- 
ture des parois chauffees électriquement doit être 
maintenue constante avec une tolérance de + 0,2 “C 
pour la plage de température allant de 0 “C à 50 OC, 
et de + 0,5 “C pour les températures au-delà de ces 
limites. 

Des tolerances plus étroites (par exemple & 0,l “C) 
peuvent s’avérer nécessaires pour des mesures plus 
précises. 

4.3 Thermomètre 

La précision du thermometre doit être + 0,05 OC. - 

5 Échantillonnage 

La méthode d’échantillonnage et toute méthode spé- 
ciale de préparation des échantillons et d’introduction 
dans le viscosimetre doivent être telles que prescrites 
dans la norme particulière d’essai pour le matériau. 

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

Si les echantillons sont hygroscopiques, ou s’ils ren- 
ferment des constituants volatils, les récipients les 
contenant doivent être hermétiquement clos afin de 
minimiser les effets sur la viscosite. 

6 Conditions d’essai 

6.1 Étalonnage 

II faut étalonner périodiquement les viscosimètres, 
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 
l’origine du système de coordonnées, dans les limites 
de la précision de la technique, le procédé et l’appareil 
doivent être contrôles plus précisément selon les 
instructions du fabricant. 

Les liquides de référence utilises pour l’étalonnage 
doivent être dans le même domaine de viscosité que 
le ou les échantillons à mesurer. 

6.2 Température d’essai 

Étant donné que la viscosité dépend de la tempéra- 
ture, les mesurages a but comparatif doivent être ef- 
fectues à la même température. Si des informations 
dans le domaine de la température ambiante sont 
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exigées, et si cela est possible, on préfèrera une 
température contrôlee de 23,0 “C * 0,2 OC. 

On trouvera de pl 
particulière d ‘essai 

us amples détail s dans la norme 
pour le matériau. 

NOTE 4 II y a dissipation d’énergie dans l’échantillon 
pendant le mesurage. Dans le cas de liquides newtoniens 
et de conditions d’essai adiabatiques, la dissipation est 

tation de la temp 
et peut provoquer une augmen- 

6.3 Choix du gradient de la vitesse de 
cisaillement 

Les valeurs du gradient de vitesse de cisaillement 
doivent être telles que prescrites dans la norme par- 
ticulière d’essai pour le materiau. 

Pour tous les produits newtoniens, et en particulier 
pour les liquides non newtoniens, il est recommande 
d’executer les mesurages avec un nombre aussi 
élevé que possible de gradients de vitesse (au moins 
quatre), selon les possibilités de réglage ou les pro- 
grammes pour la fréquence de rotation (ou pour le 
couple dans le cas des appareils a contrainte contrô- 
lée). Les gradients de vitesse sélectionnes doivent 
différer fortement, de façon que l’on puisse tracer une 
courbe compréhensive de viscosite en fonction du 
gradient de vitesse. 

II est recommandé de choisir la valeur du gradient de 
vitesse parmi les valeurs suivantes lorsqu’on desire 
comparer des viscosités mesurées avec differents 
appareils: 

1,00 s-l, 2,50 s-l, 6,30 s-‘, 16,0 s-l, 40,O s-‘, 
100 s-‘, 250 s-l; 

ou 

1,00 s-‘, 2,50 s-l, 5,00 s-‘, 10,O s-‘, 25,0 s-l, 
50,o s-l, 100 s-l; 

ainsi que le centuple ou le centième de ces valeurs. 

Si un appareil de base donne n’admet pas la selection 
de ces valeurs, il faudra les choisir à partir de la 
courbe de lissage. 

Dans le cas des matériaux non newtoniens, le mesu- 
rage doit commencer avec un gradient croissant, 
c’est-à-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 façon déterminer la thixotropie 
et la rhéopexie, mais uniquement d’une maniere qualitative. 

Dans le cas de liquides thixotropes ou rhéopexes, les 
conditions d’essai doivent être telles que prescrites 
dans la norme particulier-e d’essai pour le matériau. 

Avant le mesurage, I’echantillon’ doit rester pendant 
un temps suffisant dans le viscosimètre pour recou- 
vrer une structure thixotrope. Ce temps dépendra de 
la nature de l’echantillon. 

Si les lectures effectuees avec le gradient croissant 
et le gradient decroissant ne diffèrent que d’une ma- 
niere aléatoire, on peut etablir la moyenne des deux 
lectures. Si l’on observe une difference systématique 
comme dans le cas des systèmes 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 à l’annexe A ou B, 
chacun avec un nouveau prélévement d’échantillon. 
Pour le mesurage de la viscosité, voir annexes A et 
B 

v 
. 

Si l’on doit determiner la viscosite d’un produit donne 
à différentes températures, effectuer les mesurages 
a chaque température avec le même échantillon, à 
condition que le systéme de mesure choisi soit appli- 
cable sur toute l’etendue du champ de mesure (car la 
viscosite dépend de la température). 

Pour des mesures répétés, utiliser un nouvel echan- 
tillon, si possible, et determiner la viscosité en com- 
mençant avec des températures croissantes et en 
continuant avec des températures décroissantes. 

Avant le mesurage, l’echantillon doit rester un temps 
suffisant dans le viscosimétre afin d’atteindre la tem- 
pérature voulue. 

7 Expression des résultats 

Calculer la viscosité 7, exprimée en pascals secondes, 
à l’aide des équations indiquées dans le manuel 
d’instructions, ou determiner au moyen des tableaux 
ou nomogrammes fournis avec l’appareil de mesure. 
Calculer la moyenne arithmétique des trois valeurs 
obtenues. 

Pour l’expression de la viscosité, indiquer entre pa- 
renthèses la température et le gradient de vitesse 
auxquels la viscosité a éte mesurée, par exemple: 

~(23 OC, 1 600 8) = 4,25 Pas 

Lorsqu’on a effectue des mesurages de viscosit \ :é 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) reference à la Norme internationale; 

b) tous renseignements necessaire à l’identification 
du matériau essaye; 

c) date du prélévement d’échantillon; 

d) 

e) 

température d’essai, en degrés Celsius; 

methode de préparation de l’échantillon; 

f) description du viscosimètre, système de mesure 
et géométrie; 

g) courbe d’écoulement ou de viscosité, prenant en 
compte toutes les valeurs correlees de z en 

pascals et de i en secondes à la puissance moins 
un: 

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

) dans le cas de liquides thixotropes et rhéopexes, 
conditions d’essai, par exemple temps de montée 
et cisaillement total, utilisées; 

) temps de mesure (c’est-à-dire temps écoule entre 
l’obtention de la vitesse de cisaillement et avant 
la lecture de la valeur); 

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

1) modalites d’essai déterminees par accord et dif- 
férant de celles prescrites dans la présente 
Norme internationale, par exemple en ce qui 
concerne le dimensionnement du système de 
mesure; ‘A 
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Systèmes 

A. 1 Caractéristiques du système 

Le systéme de mesure se compose d’une 

Annexe A 
(normative) 

avec cylindres coaxiaux 

coupe, 
c’est-à-dire d’un cylindre extérieur dont le fond est 
ferme, et d’un corps plongeant, c’est-à-dire le cylindre 
interieur et sa tige. Comme représenté à la 
figure A.1. Le corps plongeant sert de rotor et le cy- 
lindre exterieur sert de stator, ou vice versa. 

A.2 Méthodes de calcul 

La contrainte de cisaillement z et le gradient de vi- 
tesse y ne sont pas constants sur la section annulaire 
des viscosimetres à rotation à cylindres coaxiaux; 
leurs valeurs decroissent de I’interieur vers I’exterieur 
(type Searle) ou vice versa (type Conette). En outre, 
la variation de y dépend également des propriétés 
rhéologiques du materiau soumis à l’essai. 

II est commode de calculer les valeurs «représen- 
tatives) l) de z et jj qui ne se manifestent pas à la 
surface proprement dite du systéme de mesure 
(c’est-à-dire sur le rayon exterieur ye ou sur le rayon 
intérieur 5) mais à une certaine distance dans I’es- 
pace. On a demontré théoriquement et expérimen- 
talement que les valeurs représentatives 7reP et jrep 
calculées à l’aide des équations (A.2) et (A.3) decri- 
vent avec une tres bonne approximation I’ecoulement 
des fluides ayant un indice de pente (local power law) 
dans le domaine de 0,3 à 2. 

La contrainte de cisaillement, exprimée en pascals, 
est calculée à l’aide des équations (A.1) et (A.2) à 
partir du couple M mesure sur le rayon interieur (q) 
ou extérieur (re), ces deux rayons etant exprimes en 
métres. 

Zi = M . 
27cL& ' 

Te = 

1+a2 x 
26 2 

M 

? 
1+a2 xz =- 

2 e 

. . . (A.1) 

1+62x M =- 
26 2 27tLrfC, 

où 
M 

s 

est le couple, en newtons métres; 

. . . W) 

est le quotient du rayon du cylindre extérieur 
par celui du cylindre intérieur; 

L est la longueur, en mètres, du cylindre inté- 
rieur; 

CL est un facteur de correction tenant compte 
du couple agissant sur les extrémités du 
système de mesure (ce facteur de correction 
dépend de la géométrie du système de me- 
sure et des propriétés rhéologiques du li- 
quide; la valeur de CL doit être déterminée 
expérimentalement 
géométrie). 

pour chaque type 

Le gradient de vitesse ,représentatif, exprime en 
radians par seconde, est calcule à l’aide de l’équation 
suivante: 

où o est la vitesse angulaire, en radians par seconde. 
Si la fréquence de rotation ut est exprimée en tours 
par minute, on aura 

CO 2m =-=0,1047n 
60 

A.3 Géométrie standard (voir figure A. 1) 

Les dimensions géométriques de ce type de systéme 
de mesure, adapte à un viscosimètre donne, sont ba- 
sées sur les relations géométriques indiquées ci- 
aprés. Celles-ci assurent des caractéristiques 
d’ecoulement géométriquement similaires pour tous 
les essais et tous les appareils. 

1) Voir Giesekus H. and Langer G. Determination of the line flow curves of non-Newtonian liquids and plastics using the 
representative viscosity method, Rheologica Acta 16, 1977, no 1, pp.l-22. 
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6 =+=1,0847 

L -= 
ri 3 

L’ 1 -y-= 

rs - - 
5 

03 I 

a 120 0 
= 

6 est le rapport du rayon du cylindre extérieur à celui du cylindre intérieur; 

L est la longueur du cylindre intérieur; 

L’ eSt la distance entre l’arête inférieure du cylindre intérieur et le fond du cylindre extérieur; 

L” est la longueur de la partie immergée de la tige; 

yi est le rayon -du cylindre intérieur; 

re est le rayon du cylindre extérieur; 

h 
est le rayon de la tige; 

a est l’angle d’ouverture du cône sur la face inférieure du cylindre intbrieur. 

NOTES 

1 Le cane situé à l’extrémité inférieure du cylindre intérieur permet d’éviter les bulles d’air lors de l’immersion du cylindre 
dans le liquide. 

2 Les systhmes à cylindres coaxiaux requièrent un alignement exact des axes du cylindre intérieur et du cylindre extérieur. 

Figure A.1 - Systbme de cylindres coaxiaux h géombtrie standard 
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Le volume de l’echantillon dépend uniquement du 
rayon 5 et est calcule à l’aide de Mquation suivante: 

V = 8,17q3 . . . W) 

Pour les systèmes de mesure ayant cette géométrie 
standard, le facteur de correction C, est indépendant 
du rayon ri. Dans le cas des liquides newtoniens, on 
a trouve la valeur empirique suivante: 

c, = 1,lO 

La valeur de CL n’est plus constante dans le cas des 
liquides non newtoniens, car elle dépend alors du 
gradient de vitesse i et des propriétés rhéologiques 
du liquide. 

NOTE 6 Pour les liquides de viscosité non newtonienne, 
C,- peut atteindre des valeurs allant jusqu’à 1,2 pour certains 
gradients de vitesse. Dans le cas des liquides 
viscoplastiques possédant une limite élastique, on mesure 
des valeurs de CL allant jusqu’à 1,28 pour de faibles vitesses 
de cisaillement. 

Avec CL = 1 ,lO (liquides newtoniens), S* = 1 ,176 57 
et “rep = 0,925Ti = 1,0887e, on obtient les équations 
numériques suivantes si la contrainte de cisaillement 
représentative Zrep est exprimée en pascals, le couple 
M en newtons mètres, le gradient de vitesse repré- 
sentatif jrep et la vitesse angulaire o en radians par 
seconde, le rayon intérieur ri en métres et la fré- 
quence de rotation yt en minutes à la puissance moins 
un: 

Z,ep = 0,044 6 X M 
r3 i 

. . . (A-5) 

. Yrep = 12,33 co = 1,291n . . . (A.6) 

A.4 Autres géométries 

Si, pour certaines raisons, on ne peut pas utiliser la 
géométrie standard, il est possible de choisir des 
systèmes de mesure ayant d’autres dimensions. Pour 
pouvoir néanmoins utiliser les méthodes de calcul 
décrites en A.2, les conditions suivantes doivent être 
remplies: 

6 re =-y < 1,2 
i 

+ 33 
i 

90”< a< 150” 

Le facteur de correction CL pour l’effet de fond prend 
des valeurs différentes (généralement plus élevées) 
par rapport à la géométrie standard. 

NOTE 7 Le choix d’un espace annulaire étroit comme 
6~ 1,2 assure une bonne approximation de la viscosité re- 
présentative calculable d’une manière simple et aisée. On 
peut montrer que la viscosité représentative au gradient de 
vitesse correspondant ne diffère que très peu des valeurs 
réelles (s 3,5 %). Avec la géométrie standard, l’erreur est 
généralement beaucoup plus faible. 

A.5 Détermination 

En utilisant un système de coordonnées rectangulaire 
et linéaire, porter les valeurs du couple de torsion lues 
sur l’appareil de mesure et les valeurs correspon- 
dantes des fréquences de rotation ut. Tracer une 
courbe qui passe par ces points. Ce n’est qu’au cours 
d’une deuxieme étape que l’on pourra convertir aux 
valeurs correspondantes de la contrainte de ci- 
saillement et du gradient de vitesse les paires de va- 
leurs du couple de torsion et de la fréquence de 
rotation lues sur la courbe: 

contrainte de cisaillement z selon l’équation (A.2) 
ou (A.5); 

gradient de vitesse y selon l’équation (A.31 ou 
(A.6). 

Si possible, choisir les valeurs de z ou de y qui for- 
ment une série géométrique. En portant graphi- 
quement ces paires, on obtient la courbe z =f(y). 

Si cette courbe d’ecoulement est une droite passant 
par l’origine, la viscosite peut être exprimée par une 
seule valeur numérique correspondant à la pente de 
cette droite, ou bien par calcul du quotient q = ~/y 
d’une paire de valeurs mesurees (7, j$ 

Si la courbe d’écoulement n’est pas une droite, on 
pourra également établir le quotient zly à partir des 
valeurs corrélees et le porter graphiquement, en tant 
que viscosité dépendant de la contrainte de ci- 
saillement ou du gradient de vitesse, en fonction de 
z ou de y [courbe de viscosite V(Z) ou q(r)]. 

Arrondir toutes les valeurs mesurées 
trois chiffres significatifs, par exemple: 

et calculees à 

L’ >1 
ri 0 

y = 42,8 8; q = 0,318 Pas 

7=13,6Pa; 0=23,O”C 
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