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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 inté- 
ressé par une étude a le droit de faire partie du comité technique créé 
à cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non 
gouvernementales, en liaison avec I’ISO participent également aux tra- 
vaux. L’ISO collabore étroiternent avec la Commission électrotechnique 
internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotech- 
nique. 

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités tectrni- 
ques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication 
comme Normes internationales requiert l’approbation de 75 % au moins 
des comités membres votants. 

La Norme internationale ISO 10119 a été élaborée par le comité techni- 
que ISO/TC 61, Plastiques, sous-comité SC 13, Composites et fibres de 
renforcement. 

L’annexe A fait partie intégrante de la présente Norme internationale. 
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NORME INTERNATIONALE ISO 1 OI 19:1992(F) 

Fibres de carbone - Détermination de la masse volumique 

1 Domaine d’application 

La présente Norme internationale prescrit trois mé- 
thodes pour la determination de la masse voiumique 
des fibres de carbone désensimées: 

Méthode A: Méthode par immersion 

Méthode B: Méthode par flottation 

Methode C: Methode utilisant une colonne à 
gradient de densité 

La détermination de la masse volumique peut aussi 
être faite sur des fibres ensimées après accord en- 
tre fournisseur et client. Si le taux d’ensimage est 
faible (inférieur à 1 %), la masse voiumique obtenue 
sur les fibres ensimées peut être consid&ée comme 
la masse volumique des fibres désensimées. 

3 Définition 

Pour tes besoins de la présente Norme internatio- 
nale, la définition suivante s’applique. 

3.1 masse volumique: Masse par unité de volume 
d’un matériau à une température prescrite. Cette 
masse est exprimée comme suit: masse volumique 
à la température prescrite, en kilogrammes par 
mètre cube ou en grammes par centimètre cube. La 
température recommandée est 23 “C. 

4 Échantillonnage 

L’échantillonnage doit être effectué conformément 
aux prescriptions de I’ISO 1886 afin de déterminer 
te nombre d’unités élémentaires (bobines, etc.) à 
échantillonner. 

La méthode C est la méthode de référence. 

5 Conditionnement et conditions d’essai 

2 Références normatives 

Les normes suivantes contiennent des dispositions 
qui, par suite de la reférence qui en est faite, 
constituent des dispositions valables pour ta pré- 
sente Norme internationale. Au moment de la pu- 
blication, les éditions indiquées étaient en vigueur. 
Toute norme est sujette à révision et les parties 
prenantes des accords fondés sur la présente 
Norme internationale sont invitées à rechercher la 
possibilité d’appliquer les éditions les plus récentes 
des normes indiquées ci-après. Les membres de la 
CH et de I’ISO possèdent te registre des Normes 
internationales en vigueur à un mornent donné. 

ISO 291: 1977, Plastiques --- Atmosphères nortnales 
de condifior~t7ement et d’essai. 

ISO 16753985, Plastiques -- Résines liquides - Dé- 
tertnit~afiot~ de la masse volumique par la méthode 
du pyctwnètre. 

ISO 1886:1990, Fibres de renfort -- Méthodes 
d’échanfillorwage pour le cotitrôle de récepfiot) de 
lots. 

Les éprouvettes doivent être conditionnées dans 
une atmosphère normale d’essai conforme aux 
prescriptions de I’ISO 291. Pendant l’essai, l’appa- 
reillage et les éprouvettes doivent être maintenus 
aux mêmes conditions que celles utilisées pour le 
conditionnement. Les conditions préférentielles sont 
23 “C + 2 “C et (50 + 5) % d’humidité relative. - - 

6 Nombre d’éprouvettes 

Au moins trois éprouvettes doivent être prélevées 
dans chaque bobine. 

7 Méthodes d’essai 

7.1 Méthode A: Méthode par immersion 

7.1 .l Principe 

Une éprouvette est pesée dans l’air puis pesée dans 
un liquide qui ta rnouiile parfaitement et qui a une 
masse volumique connue, inférieure d’au moins 
0,2 g/cm3 à celle de l’éprouvette. La différence en 

1 

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 10119:1992
https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/938d23c9-c06e-4ad3-af32-

43bcbd5d7408/iso-10119-1992



ISO 10119:1992(F) 

masse de I’éprouveHe entre tes deux milieux est 
due à ta poussée d’ArchimF!de. Cette différence de 
masse, divisée par ta masse votumique du liquide, 
donne te.volume de l’éprouvette. La masse de cette 
éprouvette dans l’air, divisée par son volume, donne 
ta masse votumique de l’éprouvette. 

7.1.2.6 Pompe à vide (éventuelle). 

7.1.2.7 Dispositif à ultrasons (éventuel). 

7.1.2.8 Dessiccateur. 
7.1.2 Appareillage et produits 

Matériel courant de laboratoire, et 

7.1.2.1 Balance analytique, précise à 0,l mg. 

7.1.2.2 Fil métallique de suspension, en acier 
inoxydable, de diamètre inférieur ou égal à 0,4 mm, 
ou porte-échantillon en verre ou acier inoxydable, 
muni de Vous et pouvant s’immerger facilement 
dans te liquide (voir figure 1). 

7.1.2.3 Pycnomètre ou 
0,001 g/cm3. 

aréomètre, précis à 

7.1.2.4 Bécher, en verre borositicaté. 

7.1.2.5 Dispositif de mesure adapté sur la balance 
(7.1.2.1) (voir figure 2). 

7.1.2.9 Liquides d’immersion, par exempte: 

Ethanot 

Acétone 

Méthanot 

Dichtoroéthane 

o-Dichlorobenzène . 

Trichtoroéthane 

Trichtorométhane 

Tétrachtorure de carbone 

p23 = 0,79 g/cm” 

f)23 = 0,79 g/cm3 

p2? = 0,80 g/cm3 

02i :3= 1,25 g/cm3 

fJ23 z 1,31 q/Cn13 

023 Ts- 1,35 gicm3 

p23 = 1,48 g/cm3 

f?23 = 1,59 g/cm3 

AVERTISSElVlENT - Prendre les précautions d’hy- 
giène et de sécurité nécessaires pour l’utilisation 
des solvants. 

Plaque d’atler Inoxydable Support en verre 
munie de trous muni de trous 

Support en grlllage 
d’acier inoxydable 

Figure 1 - Exemples de porte-échantillons 
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--+----Balance 

Encelnte 

_~------- FI1 de suspenslon 

.------m 
.------y 

-- - 
-- - -=A - 

4 -c 
-- - - 

-=- - - - 

Mcher 

Support Mvateur 

y--- Balance 

T Crochet de La balance 

L FI1 de suspenslon 

‘-.--- Éprouvette de fibre 

l-.- Pont m6!talique 

Figure 2 - Exemples de dispositif de mesure pour la détermination de la masse volumique par la méthode par 
immersion 

7.1.3 Éprouvettes 7.1.4.1 Déterminer la masse volumique exacte du 
liquide d’immersion à la température d’essai en 

Pour chaque éprouvette, prélever une longueur 
continue de fibre de carbone, désensimée selon une 
rnéthode ayant fait l’objet d’un accord entre tes 
parties intéressées , l) correspondant à une masse 
au moins égale à 0,2 g et ta mettre sous une forme 
adaptée, par exempte boucle ou noeud. 

utilisant un pycnomètre (7.1.2.3), conformément aux 
prescriptions de I’ISO 1675, ou un aréomètre 
(7.1.2.3). 

7.1.4 Mode opératoire 
7.1.4.2 Peser à 0,l mg près le fil de suspension ou 
la nacelle (7.1.2.2) dans l’air, soit IT+. 

Effectuer tes pesées à t’aide de la balance anatyti- 
que (7.1.2.1) 

- 
1) Une Norme internationale prescrivant la méthode à utiliser pour déterminer le taux d’ensimage sera publiée prochai- 
nement. 
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7.1.4.3 Immerger la nacelle ou le fil de suspension 
dans le liquide d’immersion (7.1.2.9) contenu dans 
le bécher (7.1.2.4). 

bre de ca rbone dans une solution qui a la même 
rnasse vol urniqu e que la fibre. 

Deux modalités de cette méthode sont proposées: 
Ajuster le niveau de liquide dans le becher à un re- 
père sur la nacelle ou le fil de suspension de facon 
à donner à l’éprouvette une immersion de 10 mk. 

Méthode Bl (métilode dynamique): Dans cette 
méthode, le mélange de solvants permettant 
d’obtenir la floftation de l’éprouvette est fait par 
approches successives. Pese r à 0,l mg près le fil de suspension ou la na- 

celle dans I e sol vant, soit flz*. 

Méthode B2: Dans cette méthode, les éprou- 
vettes de fibre de carbone sont placées dans une 
série de mélanges de liquides de différentes 
masses volumiques connues. 

7.1.4.4 Peser à 0,l mg près I’kprouvette de fibre de 
carbone dans le dispositif (fil de suspension ou na- 
celle) dans l’air, soit ‘7%. 

7.1.4.5 Placer la boucle en fibre de carbone dans 
un récipient contenant le solvant, chasser les bulles 
d’air au moyen d’une tige en verre en pressanf la 
fibre contre la paroi ou sous vide (7.1.2.6) 01.1 par ul- 
trasons (7.1.2.7). 

7.2.2 Appareillage et produits 

7.2.2.1 Dessiccateur sous vide. 

7.2.2.2 Thermomètre. 
7.1.4.6 Peser à 0,l mg près l’éprouvette après 
l’avoir accrochée au fil de suspension ou posée sur 
la nacelle dans le solvant, en veillant à ce que la 
profondeur d’immersion du dispositif soit la même 
qu’en 7.1.4.3, soit 1~7~. 

7.2.2.3 Pycnomètre ou 
0,001 g/cm”. 

aréomètre, précis à 

7.2.2.4 Éprouvettes cylindriques ou tubes à essai, 
de 5 cm3 de capacité, munis de bouchons résistants 
aux liquides utilisés. 

7.1 .?E Expression des résultats 

La masse volumique de la fibre, exprimée en gram- 
mes par cenfimèke cube à la fempérature (7, est 
donnée par l’équation 

7.2.2.5 Éprouvette cylindrique, de 250 ml de capa- 
cité. 

7.2.2.6 Bain thermostat& capable de maintenir la 
température de la solution dans le tube à 
23 T + 0,l T. - 

172, est la masse, en grammes, du dispositif 
d’accrochage dans l’air (nacelle vide ou 
fil métallique); 

7.2.2.7 Pinces. 

7.2.2.8 Lame de rasoir. 
m2 est la masse, en grammes, de ce même 

dispositif immergé dans le liquide d’im- 
mersion (solvant); 

7.2.2.9 Flacon à réactif, de 250 ml de capacité. 

est la masse, en gram mes, du dispositif 
et de 1 ‘éprouvette dans l’air; 

7.2.2.10 Liquides d’immersion, consti2ués de sol- 
vants perrnettant, par mélange, de couvrir la gamme 
des masses volumiques concernées: 

est la masse, en grammes, du dispositif 
et de l’éprouvette dans le liquide d’im- 
mersion; 

Acétone, éthanol, méthanol, 
pétrole f)23 z 0,8 g/cm3 

Trichloroéthane P23 = 135 g/ctn3 PL est la m asse vol umique, en grammes par 
centim& tre cube 7 du liquide d’immersion. Tétrachlorure de carbone P23 := 1,59 g/cml’ 

Dibromoéthane 023 z 2,17 g/cm3 
7.2 Méthode 8: Méthode par flottation Bromoforme ~23 = 2,89 g/cm3 

7.2.1 Principe 
AVERTISSEMENT - Prendre les précautions d’hy- 
giène et de sécurité nécessaires pour l’utilisation 
des solvants. 

La méthode se fonde sur I’observ ‘ation de la mise 
en suspension à l’équilibre d’une éprouvette de fi- 
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7.2.3 Éprouvettes 

Prélever des longueurs de fibre de carbone corres- 
pondant à une masse d’environ 10 mg à 20 mg 
(méthode Bl) ou des morceaux d’environ 100 pg 
chacun de fibre de carbone finement découpée. 

7.2.4 Mode opératoire 

7.2.4.1 Méthode 81 

7.2.4.1.1 Préparer un mélange de deux liquides 
miscibles (7.2.2.10) dans le flacon à réactif (7.2.2.9) 
pour obtenir un liquide dont la masse volumique soit 
inférieure à celle des éprouvettes. Le mélange doit 
être agité énergiquement puis maintenu à 
23 “C + 0,l T. - 

7.2.4.1.2 Mettre une éprouvette sous forme de 
boucle, la placer dans le liquide, puis désaérer sous 
une dépression de 10 mmHg et maintenir le vide 
durant au moins 2 min. 

7.2.4.1.3 Ajouter progressivement quelques gout- 
tes du liquide le plus lourd et agiter pour assurer le 
mélange. Continuer l’ajout jusqu’à ce que l’échan- 
tillon reste en suspension au milieu du flacon. At- 
tendre 5 min. Si l’échantillon coule, ajouter 
plusieurs gouttes du liquide le plus lourd, s’il flotte, 
ajouter plusieurs gouttes du liquide le plus léger 
jusqu’à ce que l’éprouvette reste stationnaire. Filtrer 
le mélange et déterminer la masse volumique du li- 
cluide en utilisant un pycnomètre (7.2.2.3), confor- 
mément aux prescriptions de I’ISQ 1675, ou un 

aréomètre (7.2.2.3). 

7.2.4.2 Méthode B2 

7.2.4.2.1 Préparer des mélanges de solvants 
(7.2.2.10) dans le domaine des masses volumiques 
appropriées, tous les 0,02 g/cm3. Déterminer leur 
masse volurnique en utilisant un pycnomètre 
(7.2.2.3), conformément aux prescriptions de 
I’ISO 1675, ou un aréomètre et en notant la tempé- 
rature de détermination. Une petite quantité d’agent 
mouillant peut être ajoutée, si nécessaire. 

7.2.4.2.2 Remplir six tubes à essai de 5 cm3 n 
(7.2.2.4) avec 2,5 cm’ de mélange de solvants, ln- 
troduire, dans chacun des six tubes à essai, une 
éprouvette de fibre de carbone finement découpée, 
de la grandeur d’une tête d’épingle (environ 
100 pg). Boucher et agiter énergiquement les tubes 
à essai, puis les maintenir dans des conditions de 
température à laquelle la masse volumique des 
mélanges a été déterminée. 

7.2.4.2.3 Après 60 min, repérer sur fond blanc 
l’emplacement des fibres dans les tubes à essai. 

7.2.4.2.4 La masse volumique de la fibre est don- 
née par la masse volumique du mélange dans le- 
quel la majorité des fibres est restée en suspension. 

7.2.5 Expression des résultats 

La masse volumique d es fi bres de carbone 
ex primée en grammes Par centimètre cube 

doit être 

7.3 Méthode C: Méthode utilisant une colonne 
à gradient de densité 

7.3.1 Principe 

La méthode se fonde sur l’observation de la hauteur 
d’immersion de l’éprouvette après stabilisation 
dans une colonne de liquide présentant un gradient 
linéaire de masse volumique. 

Les colonnes à gradient de densité sont des colon- 
nes de liquide dont la densité relative augmente 
uniformément du sommet au bas de la colonne. 

7.3.2 Appareillage et produits 

7.3.2.1 Colonne à gradient de densité, constituée 
d’un tube vertical gradué, ouvert à la partie supé- 
rieure, d’environ 1 m de hauteur et de 40 mm à 
50 mm de diamètre, entouré d’une jaquette à eau 
thermostatée, de température fixée à 
23 “C + 0,l OC, et d’un panier en toile métallique, 
susceptible d’être rernonté à l’aide d’un fil insensi- 
ble aux liquides utilisés, placé au fond de la co- 
lonne. 

7.3.2.2 Jeu de flotteurs en verre ou série de billes 
étalons, d’environ 5 mm à 6 mm de diamètre, pré- 
sentant des masses volumiques différentes cali- 
brées à 23 OC, précises au dix millième, et couvrant 
l’étendue des masses volumiques à rnesurer. 

7.3.2.3 Appareillage pour le remplissage des co- 
lonnes, constitué d’un siphon, d’un robinet, d’une 
canalisation en verre, d’un récipient de 2 litres et 
d’un agitateur magnétique. 

7.3.2.4 Liquides d’immersion, constitués de sol- 
vants permettant, par mélange, de couvrir la gamme 
des masses volumiques concernées. Les mélanges 
types sont les suivants: 

Éthanol, bromoforme (gamme de masses volu- 
miques: 0,81 g/cm3 à 2,89 g/cm3) 

Chlorure de zinc, eau (gamrne de masses volu- 
miques: 1,OO g/cm3 à 2,00 glcm”) 

Trichloroéthane, bromure d’éthylène (gamme de 
masses volumiques: 1,35 g/cm à 2,18 g/cm3) 
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Tétrachlorure de carbone, bromure d’éthylène 
(gamme de masses volumiques: 1,59 g/cm3 à 
2,18 g/cm3) 

Tétrachlorure de carbone, bromoforme (gamme 
de masses volumiques: 1,59 g/cm” à 2,89 g/cm3) 

AVERTISSEMENT - Prendre les précautions d’hy- 
giène et de sécurité nécessaires pour l’utilisation 
des solvants. 

7.3.3 Éprouvettes 

Prélever des éprouvettes de 1 mg à 10 mg, suivant 
la masse linéique, l’immerger dans le solvant le 
plus léger durant au moins 10 min, en veillant a éli- 
miner les bulles d’air. 

Mettre l’éprouvette sous une forme adaptée à I’in- 
traduction dans la colonne. La forme doit être choi- 
sie en fonction du type de fibre à sournettre à 
l’essai. La forme la plus adaptée à la fibre est une 
boucle ou un noeud. 

7.3.4 Mode opératoire 

7.3.4.1 La préparation de la colonne à gradient de 
densité est décrite dans l’annexe A. 

7.3.4.2 Immerger délicatement une éprouvette au 
sommet de la colonne et attendre que celle-ci ait 
atteint sa hauteur d’équilibre en chute libre. Veiller 
à ce qu’aucune fibre de carbone n’émerge au- 
dessus de la surface et qu’aucune bulle d’air ne soit 
emprisonnée à l’intérieur de la fibre. 

7.3.4.3 Lorsque l’équilibre est atteint, noter la gra- 
duation de la colonne correspondant au niveau 
d’équilibre de l’éprouvette et déterminer les valeurs 
de masse volumique correspondantes à l’aide de la 
courbe d’étalonnage de la colonne. 

NOTE 1 Le temps de mise en équilibre peut varier de 
quelques minutes à plusieurs heures. II dépend de la 
forme de l’éprouvette, de l’amplitude du gradient de den- 
sité de la colonne, de la précision, etc. 

Éviter le conlact entre éprouvettes, entre éprou- 
vettes et parois de la colonne, et avec les éprou- 
vettes des essais précédents restant dans la 
colonne qui conduisent à des freinages du mouve- 
ment de chute. 

7.3.4.4 Éliminer les éprouvettes dont les fibres se 
sont dispersées au moyen du panier destiné à en- 
lever des débris de la colonne. Cela doit être fait 
lentement (environ 1 h) afin d’éviter d’agiter le li- 
quide dans la colonne. 

8 Fidélité 

La fidélité de ces méthodes d’essai n’est pas 
connue parce que des essais interlaboratoires ne 
sont pas disponibles. Dès que des essais interlabo- 
ratoires auront été réalisés, une déclaration de fi- 
délité sera ajoutée lors de la prochaine révision. 

9 Rapport d’essai 

Le rapport d’essai doit contenir les indications sui- 
vantes: 

a) référence à la présente Norme internationale; 

b) tous renseignements nécessaires à I’identifica- 
tion de la mèche sournise à l’essai; 

c) méthode d’essai utilisée (A, Bl, B2 ou C); 

d) indication du fait que la fibre est désensimée ou 
non (méthode A uniquement); 

e) mélanges de solvants utilisés (méthodes Bl, B2 
et C), ou liquide d’immersion utilisé et sa masse 
volumique (méthode A); 

9 nombre d’éprouvettes soumises à l’essai; 

g) valeur moyenne de la masse volurnique, expri- 
mée avec une précision de 0,Ol g/cm3; 

h) tous détails particuliers éventuels relevés au 
cours de l’essai, non prévus dans la présente 
Norme internationale et susceptibles d’avoir eu 
une répercussion sur les résultats. 

6 

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 10119:1992
https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/938d23c9-c06e-4ad3-af32-

43bcbd5d7408/iso-10119-1992



ISO 10119:1992(F) 

Annexe A 
(normative) 

Préparation de la colonne à gradient de densité 

A.1 Principe 

Deux méthodes peuvent être utilisées pour préparer 
la colonne à gradient de densité utilisé dans la mé- 
thode C. 

Dans la première [voir figure A.1 a)], le remplissage 
s’effectue par le haut de la colonne, par léchage de 
la paroi, de sorte qu’un liquide de plus en plus Iéget 
arrive dans la colonne et vienne se placer au- 
dessus du liquide lourd déjà en place. 

Dans la deuxiéme [voir figure A.1 b)], le remplis- 
sage s’effectue par le bas de la colonne, par un li- 
quide dont la masse volumique augmente 
progressivement, poussant vers le haut le liquide 
plus léger déjà en place. 

A.2 Mode opératoire 

A.2.1 Préparer l’appareil comme indiqué sur la fi- 
gure A.1 a) ou A.1 b). Réguler la température de la 
jaquette thermostatée (voir 7.3.2.1) 
i- 0,l OC. -- 

Placer le panier (voir 7.3.2.1) contenant 
étalons (7.3.2.2) au fond de la colonne 
rente huit billes). 

A.2.2 Préparer les liquides L1 (liquide k 

à 23 OC 

les billes 
de préfé- 

urd) et L2 
(liquide léger), selon la précision désirée, ces liqui- 
des seront les solvants de départ, ou des mélanges 
dont les masses volumiques encadrent celles des 
fibres soumises à l’essai. Plus la précision recher- 
chée est grande, plus les liquides doivent avoir des 
rnasses volumiques proches. L’étendue caractéris- 

tique de masse volumique pour une colonne de 
70 cm de hauteur est 0,05 g/cm3. 

A.2.3 Remplir les béchers A et B avec les liquides 
LA et L2 comme indiqué sur la figure A.1 a) ou A.1 b). 
Chaque récipient doit contenir un volume de liquide 
au moins égal à la moitié du volume total de la co- 
lonne. Commencer à agiter le liquide le plus proche 
de la colonne. Amorcer les siphons SA et S2 [voir 
figure A.1 a)] ou ouvrir les robinets R1 et R2 [voir fi- 
gure A.1 b)]. Régler le débit de remplissage de facon 
à obtenir un temps de remplissage de I’ordre’de 
2 Il. 

Dans le cas du montage de la figure A.1 a), les billes 
commencent à tnonter en accompagnant la surface 
libre du liquide, puis se séparent les unes des au- 
tres par ordre décroissant de masse volumique. 

Dans le cas du montage de la figure A.1 b), les billes 
se détachent du fond successivement dans l’ordre 
croissant de masse volumique, puis suivent le 
mouvement ascendant du liquide. 

A.2.4 Boucher la colonne et la conserver dans un 
bain thermostaté à 23 OC k 0,l “C durant au moins 
24 h. À la fin de cette période, mesurer à 1 mrn près 
la distance séparant les billes du fond du tube et 
déterminer point par point la courbe représentative 
de la hauteur d’équilibre des billes en fonction de 
leur masse volumique. Préparer à nouveau la co- 
lonne si une droite n’est pas obtenue. 

La durée de vie d’une colonne est d’environ 1 mois, 
durée au bout de laquelle le gradient perd sa linéa- 
rité. 

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 10119:1992
https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/938d23c9-c06e-4ad3-af32-

43bcbd5d7408/iso-10119-1992
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