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Les composites de la famille des SiC/SiC sont sensibles à un phénomène de fatigue, à faible 
contrainte et aux températures intermédiaires (600°C – 800°C). Des travaux antérieurs 
(Forio et al., 2000, 2004) ont mis en évidence la rupture lente des fils SiC Nicalon, lorsqu’ils 
sont soumis à une charge constante inférieure à leur résistance à la rupture, à des 
températures de 600°C et 700°C. Le processus présente toutes les caractéristiques de la 
fissuration sous-critique, et il semble activé par l’oxydation de la fibre. Il n’avait été observé 
que sur des fils et non sur des monofilaments. 
 
Cet article étudie la fatigue statique des fils et des monofilaments SiC Hi-Nicalon, aux 
températures de 500°C et 800°C. Les fibres Hi-Nicalon présentent des différences de 
microstructure et de composition par rapport à leurs prédécesseurs, les fibres Nicalon. 
 
Les relations entre la durée de vie des monofilaments et celle des fils sont établies. Des 
diagrammes SPT (Strength-Probability-Time) sont également construits. Il est montré que le 
modèle fondé sur la loi de propagation sous-critique d’une fissure permet de décrire de 
manière satisfaisante l’évolution de la contrainte à rupture des monofilaments, en fatigue 
statique à haute température. Le modèle permet d’anticiper l’influence des caractéristiques 
des monofilaments. 

 

 MOTS-CLÉS : fatigue statique, fibre SiC, durée de vie, fissuration sous-critique. 
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1. Introduction 

Les matériaux Composites à Matrice Céramique (CMC) sont des matériaux à 
haute valeur technologique dont les applications sont aujourd’hui principalement 
militaires et spatiales. La maîtrise de la durée de vie de ces matériaux constitue un 
enjeu essentiel pour les industriels en vue de futures utilisations de ces matériaux 
dans des applications aéronautiques civiles. Les travaux présentés dans cet article 
s’inscrivent totalement dans cette perspective. Ils ont pour objectif de modéliser la 
tenue en fatigue statique des fibres Hi-Nicalon à des températures intermédiaires 
(500°C - 800°C). 

Cette étude a pour point de départ la rupture inexpliquée de composites SiC/SiC 
sous air, sous de faibles charges et à des températures de 500°C - 800°C (Bertrand et 
al., 2001, Morscher, 1997). De récents travaux ont mis en évidence un phénomène 
de fissuration lente sur des fibres SiC de type Nicalon (Forio et al., 2000, 2004). 

Dès le début des années 60, de nombreuses équipes de recherche ont démontré 
que les matériaux réfractaires étaient sensibles à un phénomène de croissance lente 
de fissure ou propagation sous-critique “Slow (Subcritical) Crack Growth” (Charles 
et al., 1962, Wiederhorn et al., 1970, 1974). Le terme sous-critique signifie que le 
facteur d’intensité de contrainte en fond de fissure, KI, est inférieur à sa valeur 
critique KIC, caractérisant la ténacité du matériau (ou sa capacité à résister à la 
propagation brutale de fissures). Cette croissance lente de fissure, qui conduit à la 
rupture brutale, indique que la résistance à la rupture des matériaux céramiques 
dépend du temps. 

Les premières études relatives à la croissance lente de fissures ont été réalisées à 
température ambiante sur divers matériaux céramiques (porcelaine, alumine, nitrure 
de silicium…) et plus particulièrement sur le verre. Le mécanisme associé à la 
croissance sous-critique des fissures fut alors baptisé "corrosion sous contrainte". 
C’est en effet l’influence de la vapeur d’eau associée à l’application d’une charge 
constante qui a principalement été analysée sur les verres par l’équipe de 
Wiederhorn (Wiederhorn, 1967). 

Les premiers résultats ont été obtenus à partir d’essais sur des éprouvettes 
entaillées pour la mesure du facteur d’intensité de contrainte (éprouvette de flexion 
entaillée, traction entaillée, double cantilever, double torsion…). L’évolution de la 
vitesse de propagation d’une fissure V peut être ainsi déterminée en fonction du 
facteur d’intensité de contrainte KI (figure 1a). La fissure progresse sous l’effet du 
chargement jusqu’à ce que sa taille atteigne sa valeur critique αc, entraînant la 
rupture catastrophique du matériau. La longueur de la fissure est reliée au facteur 
d’intensité de contrainte selon la relation d’Irwin : 

aYK I σ=  [1]  
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avec σ la contrainte de traction appliquée (mode I), a la longueur de fissure et Y 
un facteur géométrique dépendant des dimensions de l’échantillon. 

De manière plus générale, la variation de la vitesse de fissuration V en fonction 
du facteur d’intensité de contrainte KI est divisée en trois zones, schématisées sur le 
diagramme de la figure 1b : 

- dans la région I, la vitesse de propagation de la fissure est une fonction 
exponentielle de KI. Le couplage mécano-chimique (contrainte appliquée et réaction 
chimique) est décrit par la relation empirique : 

n
IKA

dt
da

v 1==  (loi de Paris) [2]  

avec A1 et n des constantes dépendant du matériau et de l’environnement, 

- dans la région II, la vitesse de propagation de fissure devient limitante, la 
consommation des réactifs étant plus rapide que leur approvisionnement, 

- dans la région III, l’environnement n’influe plus et la fissure se propage 
brutalement. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 1. Variation de la vitesse de propagation de fissure en fonction du facteur 
d’intensité de contrainte sur un verre en atmosphère humide (Wiederhorn, 1967) (a) 
et théorique (b) 

Pour les matériaux céramiques, les vitesses de propagation de fissure étant 
suffisamment élevées à partir de la région II, les calculs de prévision de la durée de 
vie des matériaux sont généralement basés sur la relation empirique de Paris. C’est 
de plus une hypothèse conservatrice. 

a) b) 
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Dès 1977, Mc Henry et Tressler (Mc Henry et al., 1977) ont démontré que le 
carbure de silicium est très sensible au phénomène de fissuration sous-critique à 
haute température (600°C – 850°C), puis dans les années 90, des équipes de 
recherche américaines ont établi que les fibres à base de SiC sont également 
sensibles à des phénomènes de croissance lente de fissures (Rugg et al., 1994, Yun 
et al., 1994, 1996). Les fibres de type Carborundum et Hi-Nicalon ont notamment 
été étudiées sous air, en fatigue statique à haute température (900°C – 1400°C). 

2. Procédure expérimentale 

Les échantillons utilisés sont soit des fils constitués de 500 monofilaments, soit 
des monofilaments de SiC Hi-Nicalon. Ces fibres sont brutes d’élaboration et n’ont 
subi aucun traitement thermique ou thermochimique. 

2.1. Essais de traction à température ambiante 

Les essais de traction sur fils à température ambiante ont permis de déterminer 
les caractéristiques mécaniques des fils et surtout les paramètres statistiques des 
monofilaments selon la méthode présentée par N. Lissart (Lissart et al., 1994) et 
détaillée dans une norme européenne (ENV 1007-5, 1998). 

Les essais de traction à température ambiante ont été réalisés uniquement sur fils, 
sur une machine spécifique, conçue au LCTS. Différentes longueurs de jauge (25, 
50, 75 et 100 mm) ont été testées afin de déterminer la complaisance de 
l’installation. Cette dernière est de 0,0003 mm/N. Un soin particulier a été apporté à 
la préparation des éprouvettes, les fils sont ainsi collés dans des talons cylindriques 
afin de minimiser la déformation liée au système de collage (résine à base époxyde). 
Un gabarit de collage est également utilisé afin de centrer les échantillons dans les 
mors. Enfin la vitesse de la traverse imposant le déplacement est constante 
(50 µm.min-1). 

2.2. Essais de fatigue statique à haute température 

Les essais de fatigue statique à haute température ont été réalisés sur des fils et 
sur des monofilaments. Dans les deux cas, la longueur de jauge est de 25 mm. Un 
banc d’essais comprenant plusieurs fours résistifs permet de réaliser les essais sur 
fils (figure 2a). Les essais sur monofilaments sont effectués dans un four dont 
l’élément chauffant, un cylindre en acier réfractaire, est percé sur toute sa longueur 
afin de positionner les échantillons à l’intérieur du four (figure 2b). 
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Sur chaque installation, des tubes en silice protègent les échantillons de la 
pollution des fours. Pour les essais réalisés sur fils, ces tubes permettent également 
de contrôler l’atmosphère (notamment la proportion de dioxygène) par introduction 
d’un flux gazeux continu (N2 / O2). 

Un dispositif électronique déclenche un chronomètre lorsque la charge appliquée 
n’est plus en contact avec son support, ce chronomètre s’arrête lorsque le contact est 
rétabli (rupture de l’échantillon). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 2. Banc d’essais de fatigue statique sur fils (a) et monofilaments (b) 

Les extrémités des échantillons sont collées avec un ciment à base d’alumine 
dans des talons en alumine usinés spécifiquement (diamètre intérieur 3 mm pour les 
fils et 1 mm pour les monofilaments). La longueur de ces talons est calculée afin que 
les échantillons soient placés dans la zone de température uniforme des fours. Des 
gabarits de collage sont utilisés pour l’alignement des échantillons dans les talons et 
également pour transporter les échantillons dans le four de cuisson du ciment à base 
d’alumine. 

Lors de la préparation des éprouvettes, un système de collage permet d’exercer 
une faible tension afin d’assurer l’alignement de tous les monofilaments à l’intérieur 
du fil. La contrainte appliquée sur les fils lors des essais de fatigue est estimée par la 
formule suivante, après avoir pesé et mesuré chaque échantillon : 

a) 

b) 

four résistif

tube en silice
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support 
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Lo (mm) σσσσ rupture (MPa) E fil (GPa) αααα c Ao (mm²) m f σσσσ of  (GPa)

25 2068   50 251   10 0,126   0,02 0,072   0,002 - -

50 1839   50 220   10 0,127   0,02 0,074   0,002 8,47 3,64

75 1743   50 231   10 0,113   0,02 0,072   0,002 8,62 3,61

100 1656   50 237   10 0,131   0,02 0,073   0,002 9,36 3,29

MonofilamentsFil

( )[ ]cNNm
Nlgc

−
=

0

0ρσ  [3]  

avec c la charge appliquée, g l’accélération de la pesanteur, ρ la masse 
volumique des fibres, l la longueur du fil et m sa masse. N0 est le nombre initial de 
fibres non rompues, et N(c) le nombre de fibres rompues lors de l’application de la 
charge c. De plus c < 70N => N(c) = 0. Pour les essais sur monofilaments, le 
diamètre de chaque monofilament est mesuré par diffraction laser selon le modèle de 
Fraunhofer : 

i
D

d
λ2=  [4]  

avec λ la longueur d’onde du laser, D la distance entre la fibre et l’écran et i la 
distance entre les deux premiers minima du spectre de diffraction. 

3. Résultats 

3.1. Comportement mécanique des fils Hi-Nicalon à température ambiante 

Le comportement non linéaire avec rupture contrôlée des fils par ruptures 
successives des monofilaments est présenté sur la courbe de comportement de la 
figure 3. La rupture des fils est brutale pour tous les essais réalisés avec une 
longueur de jauge de 25 mm. Les paramètres statistiques des monofilaments n’ont 
pu être déterminés pour cette longueur de jauge. 

Les valeurs du module de Weibull (tableau 1) obtenues sont en accord avec les 
valeurs de J. Hurst et H.M. Yun (mf = 7 à 9, Hurst et al., 1996). Des valeurs 
inférieures (mf = 5 à 7) sont également recensées dans la littérature (Bertrand, 1998, 
Youngblood et al., 2001). Le pourcentage critique de fibres rompues à la force 
maximale αc est de l’ordre de 13 % (tableau 1). 

 

 

 

 

 

 

Tableau 1. Caractéristiques des fils et des monofilaments Hi-Nicalon 
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Figure 3. Comportement en traction théorique et expérimental d’un fil Hi-Nicalon 

Enfin, les paramètres statistiques des fibres permettent de calculer le 
comportement théorique du fil en traction donné par l’équation suivante (ENV 
1007-5, 1998) : 

( )
�
�

�

�

�
�

�

�

�
�

�

	






�

�
−−=

fm

f

LAF
0

00 exp1
σ
σσγ  [5]  

avec F la force, σ la contrainte, γ le pourcentage de fibres rompues avant essai, 
A0 la section du fil (tableau 1) et L0 la longueur de jauge. L’accord entre le 
comportement théorique et expérimental (figure 3) permet de valider les paramètres 
statistiques obtenus. Ces paramètres sont utilisés dans le modèle de prévision de la 
durée de vie de monofilaments et des fils présenté plus loin. 

3.2. Durée de vie des fils et des monofilaments en fatigue statique à haute 
température 

Les résultats des essais de fatigue statique sur fils Hi-Nicalon sont présentés sur 
le diagramme de la figure 4. Chaque point représente le résultat d’un essai. Au 
moins trois essais ont été effectués pour chaque niveau de contrainte imposée. 
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Figure 4. Durée de vie des fils Hi-Nicalon en fonction de la contrainte appliquée à 
500 et 800°C 

La durée de vie des fils diminue lorsque la température et/ou la contrainte 
appliquée augmentent. Ces résultats sont décrits par une loi en puissance de la 
forme : 

At n =σ  [6]  

où A et n sont des constantes dépendant du matériau et de l’environnement. Cette 
loi est souvent employée pour décrire de nombreux phénomènes non linéaires, et en 
particulier les mécanismes de fissuration lente ou "sous-critique" activés par 
l’environnement. Les valeurs des constantes sont estimées par régression à partir des 
données de la figure 4 : 

- 500°C : n = 8,45  et A = 1,05.1030 

- 800°C : n = 8,34  et A = 3,36.1026 

Le coefficient n est bien une constante. Il semble dépendre uniquement du 
matériau. La constante A dépend de l’environnement (ici la température). 
L’exposant de contrainte n est ainsi estimé à 8,4 ± 0,1 pour les fils Hi-Nicalon. 

La tendance observée pour les fils est comparable aux résultats antérieurs (Forio 
et al., 2000, 2004). Cependant la valeur de l’exposant n et de la constante A est plus 
élevée que pour les fils Nicalon (n � 2,6 et A � 1.1012). 
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Un très grand nombre d’essais de fatigue statique sur monofilaments ont été 
effectués pour chaque niveau de contrainte imposée (figure 5). La durée de vie 
présente une dispersion importante. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 5. Durée de vie des fils et des monofilaments Hi-Nicalon à 500 et 800°C 

Il a semblé logique de représenter la distribution des durées de vie obtenues pour 
les monofilaments sous une contrainte donnée dans un diagramme dit de Weibull 
(figure 6). A cet égard, les valeurs de la durée de vie correspondant à une contrainte 
appliquée donnée sont classées par ordre croissant, et il leur est affecté une 
probabilité selon l’estimateur Pi = (i-0,5)/n, où i est le rang et n le nombre total de 
données. 

La figure 6 montre que la distribution des valeurs de la durée de vie à contrainte 
donnée peut être décrite de manière satisfaisante par une loi de Weibull : 
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avec V0 le volume de référence (V0 = 1 mm3), mt et t0 les facteurs de forme et 
d’échelle. On obtient les paramètres suivants par régression linéaire : 

 

- 500°C : mt = 0,64 et t0 = 3,78.105 

- 800°C : mt = 0,98 et t0 = 8,94.105 
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Figure 6. Distribution de Weibull des durées de vie de monofilaments à 500°C et 
1100 MPa (a) et à 800°C et 1500 MPa (b) 

Pσ (t) représente donc le rang de la fibre considérée dans la distribution des 
durées de vie. Il est logique de supposer dans un premier temps que ce rang des 
durées de vie coïncide avec le rang des contraintes à rupture, noté α. Ce qui revient à 
considérer que la cinétique de croissance des défauts est identique d’une fibre à 
l’autre. Cette hypothèse est acceptable dans la mesure où les monofilaments sont 
soumis à des conditions identiques de températures, pression et contraintes. Donc, si 
α = Pσ (t), il vient : 
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Si l’on suppose que le mécanisme de fatigue observé pour les fils est valide pour 
les fibres, la combinaison des équations [6] et [8] permet de déterminer l’expression 
de la constante A (notée A(α) puisqu’elle dépend du monofilament considéré) pour 
chaque fibre : 
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Les figures 7 et 8 montrent les diagrammes de durée de vie obtenus à l’aide de 
l’équation [9] pour des monofilaments, en fonction de leur rang dans la distribution 
des contraintes de rupture. 

 

a) b) 
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Figure 7. Durée de vie de monofilaments Hi-Nicalon à 800°C en fonction de leur 
probabilité de rupture α, dans le domaine où la rupture est dictée par les effets de 
l’environnement  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 8. Durée de vie de monofilaments Hi-Nicalon à 500°C en fonction de leur 
probabilité de rupture α, dans le domaine où la rupture est dictée par les effets de 
l’environnement 
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Ces résultats sont en accord avec, d’une part le mode de rupture des fils, qui se 
produit lorsque un nombre critique de monofilaments est rompu, et d’autre part, les 
résultats précédents obtenus pour des fils Nicalon (Forio et al., 2004). En particulier, 
on observe que la durée de vie des fils correspond aux valeurs particulières αc de α 
suivantes : αc = 5 % à 500°C et αc = 4 % à 800°C. L’enregistrement de l’émission 
acoustique avait permis de déterminer des valeurs de αc comprises entre 1 et 8 % 
lors des essais de fatigue statique à 600°C. 

Les durées de vie des fils présentent une certaine dispersion autour de la courbe 
moyenne. Cette dispersion est à relier à la dispersion habituellement observée lors 
de la rupture des fils, qui a été étudiée particulièrement dans (Calard et al., 2004). 

3.3. Modèle de prévision de la durée de vie des monofilaments en fatigue statique 

Un modèle de prévision de la durée de vie a été proposé dans (Forio et al., 2004). 
On discutera ici les principales lignes d’un modèle pertinent pour les monofilaments, 
car leur connaissance est importante pour comprendre les tendances observées 
expérimentalement, et établir les relations entre fils et monofilaments. 

Le modèle est fondé sur la loi de Paris [2], qui est employée pour décrire la 
croissance lente d’une fissure dans de nombreux matériaux, y compris les métaux et 
les céramiques. 

Sous une contrainte constante, la durée de vie est le temps nécessaire au défaut 
responsable de la rupture pour croître de la longueur initiale Cj à la longueur critique 
ac : 
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où KIC est la valeur critique de KI et Y = π2  le facteur géométrique de 
l’équation [1]. 

Le défaut initial Cj peut être caractérisé par la contrainte nécessaire pour obtenir 
la rupture de la fibre, σf, dans des conditions de rupture fragile où l’environnement 
n’a aucune influence (environnement inerte) : 
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C
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=  [11]  

La distribution statistique de la contrainte de rupture des fibres suit une loi de 
Weibull : 
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En associant les équations [10], [11] et [12], la durée de vie d’un monofilament 
dont la probabilité de rupture en traction est α, est donnée par l’expression suivante : 
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Le paramètre A1 est estimé à partir de la relation expérimentale At n =σ  
lorsque 0→σ  : 
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En associant les équations [13] et [14], la durée de vie d’un monofilament peut 
également s’exprimer de manière empirique en fonction des valeurs A(α) décrites 
par l’équation [9] 

( )

�
�
�
�
�

�

�

�
�
�
�
�

�

�

�
�
�
�

�

	










�

�

�
�

	


�

�

−

�
�

�

	






�

�
−=

−

−
fm

n

n

f
n

VA
t

2

2

0

1
1

ln
1

α
σ
σ

σ
α

 [15]  

Enfin, réarrangeant l’équation [13], on obtient la relation suivante entre la 
probabilité de rupture α d’un monofilament en traction et la durée de vie t en fatigue 
sous la contrainte σ : 
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3.4. Discussion 

La prévision de la durée de vie des monofilaments nécessite les données 
suivantes : 

(i) les paramètre statistiques mf et σ0 (tableau 1), 

(ii) la constante n de la loi tσn = A et 

(iii) la constante A1 et la ténacité KIC  pour employer la relation théorique [13] ou 
les valeurs empiriques de A(α) pour employer la relation [15] 

Le tableau 2 présente les valeurs de A1 obtenues à partir de la relation [14] pour 
différentes valeurs de α, et pour KIC = 1,25 MPa.m1/2 (Bertrand, 1998, Youngblood 
et al., 2001). On observe que le paramètre A1 est bien constant pour une température 
donnée. De plus ces valeurs de A1 sont comparables aux valeurs obtenues sur fibre 
Nicalon à 600°C (Forio et al., 2004), A1 = 2.10-10, et sur Si3N4 (Mendiratta et al., 
1978), à plus hautes températures, A1 = 1,99.10-11 à 1100°C et A1 = 2,95.10-9 à 
1300°C. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Tableau 1. Détermination de la constante A1 à partir des valeurs de A(α) 

Les valeurs de A1 diminuent lorsque la température augmente. La légère 
dispersion observée doit être attribuée à l’incertitude associée à la détermination de 
A(α) qui repose sur des résultats expérimentaux.  

En effet, la valeur de A(α) nécessaire au calcul de A1 dépend de la probabilité de 
rupture du monofilament considéré. Pour déterminer les valeurs de A(α), on a 
supposé dans un premier temps que la durée de vie pouvait être décrite par une loi 
de Weibull et que le rang d’un monofilament dans la distribution des durées de vie 
coïncide avec le rang dans la distribution des contraintes à rupture, soit Pσ(t) = α [8]. 

La figure 9 compare la distribution expérimentale des durées de vie des 
monofilaments [7] et la distribution théorique [16] (calculée pour une valeur 
moyenne de A1) pour une contrainte appliquée de 1500 MPa, à 500°C. 

A( αααα ) (500°C) A( αααα ) (800°C) α α α α (%) A 1 (500°C) A 1 (800°C)
7,72E+29 8,30E+26 5 4,64E-11 4,32E-08
1,61E+30 2,56E+27 10 3,83E-11 2,41E-08
4,48E+30 1,23E+28 25 2,93E-11 1,07E-08
8,06E+30 3,03E+28 40 2,51E-11 6,68E-09
1,27E+31 6,09E+28 55 2,23E-11 4,65E-09
1,93E+31 1,16E+29 70 2,00E-11 3,33E-09
3,07E+31 2,36E+29 85 1,77E-11 2,30E-09
4,90E+31 4,82E+29 95 1,56E-11 1,59E-09

moyenne 2,68E-11 1,21E-08
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Figure 9. Comparaison des distributions expérimentale et théorique des durées de 
vie en fatigue statique de monofilaments Hi-Nicalon à 500°C et 1500 MPa 

La corrélation observée montre la pertinence de l’analyse et valide l’hypothèse 
suivant laquelle Pσ(t) = α. 

Les résultats expérimentaux ont montré que la durée de vie des fils était obtenue 
pour des valeurs particulières αc de α, qui représentent la probabilité de rupture du 
monofilament critique au sein du fil (celui dont la rupture conduit à la rupture 
instable du fil). αc est aussi la fraction de fibres rompues de manière individuelle. 

On peut donc facilement calculer la durée de vie d’un fil, à l’aide de l’équation 
[13], à condition de connaître la probabilité de rupture en traction αc du 
monofilament critique. 

En traction monotone à température ambiante, αc est de l’ordre de 13 %. Les 
résultats expérimentaux ont montré que αc dépend de la température. Ceci signifie 
que le rang de la fibre critique a été modifié. Cet effet peut avoir deux origines : (i) 
la population de défauts dont la croissance conduira à la rupture des monofilaments 
est différente lors des essais de fatigue à haute température, ou (ii) les interactions 
entre monofilaments sont plus nombreuses à haute température. 

Cet effet est à mettre en parallèle avec les observations en microscopie 
électronique à balayage et en spectrométrie d’électrons Auger (figure 10), qui 
montrent la formation d’une couche de silice à la surface des fibres. 

Ainsi, l’oxydation de la surface d’une fibre pourrait (i) cicatriser une partie des 
défauts de surface, un des défauts de la population restante serait alors à l’origine de 
la fissure conduisant à terme à la rupture de la fibre, (ii) cicatriser la totalité des 
défauts de surface, la nouvelle population de défauts serait alors constituée des 
défauts internes de la fibre (la progression de l’oxygène vers le cœur de la fibre 
serait assurée par l’ouverture de ces défauts du fait de la contrainte appliquée), ou 
(iii) augmenter les interactions entre fibres de sorte que la rupture du fil se produise 
après rupture d’un nombre plus faible de ruptures individuelles (Calard et al., 2004). 
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Figure 10. Observation en microscopie électronique à balayage et spectrométrie 
Auger d’une couche de silice à la surface des fibres après essai de fatigue statique à 
800°C 

Dans le cas où la population de défauts serait différente, l’équation de Coleman 
(Coleman, 1958) permet d’estimer les valeurs correspondantes du module de 
Weibull : 

�
�
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�−−=
f

c m
1exp1α  [17]  

La figure 11 montre que le module des monofilaments augmenterait avec la 
température. Les phénomènes physico-chimiques responsables de la fissuration 
sous-critique ne sont pas l’objet de cet article. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 11. Evolution du module de Weibull mf et du rang critique αc des 
monofilaments Hi-Nicalon avec la température 
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Le modèle proposé permet d’examiner l’influence de divers paramètres sur la 
durée de vie des fils Hi-Nicalon, à savoir les paramètres statistiques et la longueur 
de jauge. La prise en compte de σ0f et de l0 se combine dans une seule variable, la 
contrainte moyenne fσ  des monofilaments : 
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� +Γ= σσ  où �() est la fonction gamma [18]  

Une augmentation de fσ  traduit donc l’augmentation de σ0f ou la diminution de 
l0. L’influence de ces paramètres est présentée sur les figures 12 et 13. Ces courbes 
théoriques de durée de vie sont calculées à partir de la relation [13] pour α = 5 % à 
500°C. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 12. Influence du module de Weibull des fibres mf sur la durée de vie des fils 
à 500°C 
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Figure 13. Influence de la contrainte à rupture moyenne des fibres sur la durée de 
vie des fils à 500°C 

De manière générale, lorsque la valeur d’un de ces deux paramètres mf ou fσ  
est inférieure à sa valeur de référence, une chute de la durée de vie se produit pour 
des contraintes appliquées de plus en plus faibles. Inversement, lorsque la valeur de 
ces paramètres augmente, la chute de durée de vie est repoussée vers des contraintes 
supérieures. 

Cependant on observe que la durée de vie sous des contraintes faibles n’est pas 
affectée. Cette tendance est obtenue parce que αc est conservé constant pour les 
calculs. Si, ainsi que cela a été suggéré précédemment αc diminue aussi quand mf 
augmente, alors la durée de vie doit diminuer dans le domaine des basses contraintes 
(figure 12). 

La tendance de la figure 13 indique que la durée de vie est sensible à un effet 
d’échelle. Quand la longueur de jauge diminue, la durée de vie augmente sous fortes 
contraintes. On observe que la durée de vie sous faibles contraintes n’est pas 
affectée. Cette tendance est à mettre en parallèle avec les résultats obtenus pour des 
minicomposites et des fils (Forio et al., 2004) qui montrent qu’à contraintes 
comparables, la durée de vie est identique. 
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Enfin, on notera que la courbe de durée de vie théorique obtenue à partir des 
valeurs de référence de ces paramètres, (mf = 8,5 et fσ  = 2350 MPa), pour une 
probabilité de rupture α = 5 %, représente parfaitement les résultats expérimentaux 
après essais de fatigue statique sur fils à 500°C (figures 12 et 13). En effet, la chute 
de la durée de vie théorique coïncide avec la rupture instantanée à la mise sous 
charge obtenue expérimentalement pour une contrainte appliquée de 1800 MPa 
(résultat répétable). 

Le modèle permet finalement d’établir des diagrammes SPT (Strength - 
Probability - Time) à partir de l’équation [13]. Ce type de diagramme proposé par 
Davidge (Davidge et al., 1973) est caractéristique des matériaux céramiques 
puisqu’il permet de déterminer la durée de vie d’un matériau pour une contrainte 
appliquée en fonction de sa probabilité de rupture. Ces diagrammes sont présentés 
pour les monofilaments Hi-Nicalon à 500°C et 800°C sur la figure 14. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 14. Diagrammes SPT (Strength - Probability - Time) des monofilaments Hi-
Nicalon à 500 et 800°C 

Ces diagrammes SPT permettent de prévoir la durée de vie d’un monofilament 
Hi-Nicalon en fonction de la contrainte appliquée et d’y associer un coefficient de 
confiance exprimé par la probabilité de rupture. 

4. Conclusion 

La rupture différée de monofilaments et de fils de SiC Hi-Nicalon a été observée 
en fatigue statique à 500°C et à 800°C. La durée de vie des monofilaments et des 
fils, dans le domaine de contraintes où la contribution de l’environnement est 
décisive, suit une loi du type : At n =σ , avec n = 8,4 ± 0,1. 
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La constante A dépend de la température et de la probabilité de rupture en 
traction α du monofilament considéré. La durée de vie du fil correspond à la durée 
de vie du monofilament critique. Elle est obtenue pour une valeur particulière de α. 
Cette valeur semble dépendre de la température, elle peut cependant être affectée par 
des interactions entre fibres qui fragiliseraient le fil. 

Un modèle de fissuration sous-critique est proposé à partir des résultats 
expérimentaux de fatigue statique. Il permet d’établir des diagrammes SPT pour les 
monofilaments et de prévoir la durée de vie des fils. Le mécanisme intime 
responsable de la propagation des défauts est en cours d’investigation. Il est lié à des 
phénomènes d’oxydation. 

Ces travaux ont été réalisés dans le cadre du Contrat de Programme de 
Recherche (CPR) "Modélisation-Extrapolation-Validation de la durée de vie des 
composites à matrice céramique autocicatrisante" associant Snecma Propulsion 
Solide, la Délégation Générale pour l’Armement, le CNRS, le CEAT, l’INSA de 
Lyon, l’ENS Cachan, l’Université de Bordeaux et l’Université de Perpignan. 
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ABSTRACT 
It has been established by a number of investigators that slow crack growth in ceramic materials leads to a 
time dependence of strength. In the present paper, the lifetime of SiC Hi-Nicalon multifilament tows and 
single fibres is investigated in static fatigue in air at 500°C and 800°C. Experimental data show that 
lifetime of tows obeys the classical power law tσn=A whereas individual fibres lifetime depends on fibre 
failure probability. A slow crack growth based model is proposed for lifetime prediction for single SiC 
fibres. The model involves the Paris law, statistical distribution of fibres strengths (Weibull model) and 
statistical distribution of fibres lifetimes at a given applied stress. It allowed SPT (Strength-Probability-
Time) diagrams to be constructed. 
 
1. INTRODUCTION 
Ceramic matrix composites (CMC) are very attractive for high-temperature structural 
applications. These materials present a high technological value. Nowadays, CMC are 
principally used for space and defence applications. Lifetime control and prediction of 
CMC represent a crucial issue for future engine applications in civil aircrafts. 
Unexpected failures of SiC/SiC composites and SiC Nicalon multifilament tows was 
observed under low stresses at intermediate temperatures (500-800°C) [1-2]. Failure of 
woven SiC/SiC composites is controlled by tow failure [3], and recent studies have 
shown the SiC Nicalon tows sensitivity on subcritical crack growth [2]. The main 
objective of this paper is to investigate lifetime in static fatigue, in air, of Hi-Nicalon 
SiC fibres at intermediate temperatures. Lifetime of multifilament tows and single 
filaments is first analyzed using an empirical model and then a subcritical crack growth 
based model is proposed. 
A lot of work has demonstrated since the sixties the sensitivity of refractory materials to 
a slow (subcritical) crack growth mechanism [4-5]. The word ‘subcritical’ means that 
the stress intensity factor at crack tip, KI, is lower than his critical value, KIC, during 
crack extension. As a consequence, strength is time dependent. The crack length, a, is 
related to the stress intensity factor, KI, by the following equation: 
 

aYK I σ=  (1) 
 
where σ is the applied stress and Y = 2/�1/2 for a penny-shaped crack. 
In ceramics, crack velocity, v, is related to stress intensity factor, KI, by the empirical 
Paris law: 
 

n
IKA

dt
da

v 1==   (2) 

 
where t is time and A1 and n constants depending on material and environment. 



2. EXPERIMENTAL PROCEDURE 
Silicon carbide Hi-Nicalon fibres (Nippon Carbon, Tokyo, Japan) were investigated. 
As-received multifilament tows containing 500 filaments and single filaments (average 
diameter = 15 µm) were tested in static fatigue at high temperature. Two specific 
devices were used for static fatigue tests on tows (Fig. 1-a) and monofilaments (Fig. 1-
b). The gauge length (25 mm) was exposed to uniform temperature in the furnace hot-
zone. Silica tubes were used to protect samples from possible pollution and to allow a 
specific environment control through a constant gas flow (N2 / O2). The test specimens 
were heated up to the test temperature before loading (heating rate ~ 20°C/min). Then, 
the dead-weight-load was hung progressively using the lifting system (this operation 
took < 10 s) and the lifetime was automatically captured by a computer when the 
specimen fell. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 1. Devices for Static fatigue testing at high temperature for multifilament tows 
(a) and single filaments (b). 
 
Sample ends were glued within alumina tubes using an alumina-based cement. Special 
care was taken during test specimen preparation. A specific tool was used to ensure 
alignment of tows within tubes. A small load was also applied on tows to ensure 
alignment of all the filaments within the tow. Stress on multifilament tows was 
determined using the following equation, taking into account the individual filament 
failures: 
 

( )[ ]cNNm
Nlgc

−
=

0

0ρσ  (3) 

 
where c is the applied load, g the gravity constant, ρ the tow density, l the tow length 
and m the tow mass. N0 is the initial number of unbroken fibres and N(c) the number of 
broken fibres under the applied load c. 
For determination of stress on single filaments, their diameter was estimated prior to 
fatigue tests from laser diffraction using the Fraunhofer model: 
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where λ is laser wave length, D the distance between the fibre and the screen and i the 
distance between the two first minima of the diffraction spectrum. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 
 
3.1. Static fatigue of Hi-Nicalon tows and single filaments 
Static fatigue of multifilament tows and single filaments at 500°C and 800°C is shown 
on a stress-lifetime plot on figure 2. Each data point represents one test result. For 
multifilament tows, at least three tests carried out for each applied stress magnitude. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 2. Static fatigue of Hi-Nicalon tows and single filaments at 500°C and 800°C 
 
Lifetime of tows decreases when temperature or applied stress increase. It appears to 
obey the following power-type law: 
 

At n =σ  (5) 
 
where A and n are constants depending on material and environment. This power law is 
often used to describe slow crack growth induced by environment under low stresses in 
ceramics. A and n were estimated by regression: 
 

- 500°C:  n = 8,45 and A = 1,05.1030 
 
- 800°C:  n = 8,34 and A = 3,36.1026 

 
Stress exponent n is temperature independent. It depends on material whereas constant 
A depends on environment (temperature). The stress exponent n is estimated at 8,4 ± 0,1 
for Hi-Nicalon tows. The multifilament tow behaviour is similar to previous results on 
Nicalon fibre [2] but n and A are larger than for Nicalon tows (n � 2,6 and A � 1.1012). 
A large number of static fatigue tests were carried out on single filaments for each 
applied stress magnitude. Lifetime data exhibit a significant scatter (Fig. 2). An 
empirical model was then developed using a Weibull statistical lifetime distribution for 
single filaments. 
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Lifetime data at each applied stress magnitude were ordered and a lifetime failure 
probability P(i) is assigned using the following estimator: 
 

P(i) = (i-0,5)/Nt (6) 
 
where i is the rank and Nt the total number of data. 
 
Lifetime distribution was described using the following equation: 
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where V0 is the reference volume (V0 = 1 mm3) and mt and t0 the statistical parameters. 
These parameters are determined by linear regression: 

 
- 500°C : mt = 0,64 et t0 = 3,78.105 
 
- 800°C : mt = 0,98 et t0 = 8,94.105 

 
Pσ (t) represents the rank of the considered filament in the lifetime distribution. The 
rank of a single filament in the failure strength statistical distribution in the absence of 
environment effect is called α. Considering that both ranks are equivalent, it comes: 
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This equivalence means that the crack velocity is the same in all the filaments. This 
hypothesis can be accepted considering that all the filaments are subjected to identical 
conditions of temperature pressure and stress. Assuming that the fatigue mechanism 
observed on tows is valid for single filaments, equations (5) and (8) give the constant A 
(noted A(α), depending on the considered filament) for each filament: 
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Figures 3 and 4 show plots of lifetime behaviour of Hi-Nicalon filaments according to 
equation (9). 
 
These results are in good agreement with firstly, the failure behaviour of tows, which 
occurs when a critical number of filaments have failed, and secondly, previous results 
obtained in static fatigue on Nicalon tows. Indeed, lifetime behaviour of tows 
corresponds to a particular value of α: α = 5 % at 500°C and α = 4 % at 800°C. The 
analysis of acoustic emission data has shown that this value of α was about 1% to 8% at 
600°C in static fatigue on Nicalon tows [2]. 
 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure 3. Lifetime for Hi-Nicalon filaments at 500°C with respect to the rank α in the 
failure strength distribution 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure 4. Lifetime for Hi-Nicalon filaments at 800°C with respect to the rank α in the 
failure strength distribution 
 
Finally, the lifetime of the tow displays a narrow scatter. This scatter can be related to 
the scatter usually observed on tow tensile strength, as discussed in [6]. 
 
3.2. Subcritical crack growth based model 
A subcritical crack growth model for lifetime prediction was proposed in [2]. In this 
paper, the pertinence of the model for single filaments and multifilament tows will be 
discussed. The relation between single filaments and tow lifetime behaviour is 
particularly investigated for a better understanding of experimental results. 
 
The subcritical crack growth model is based on the Paris law (2), usually employed to 
describe the slow propagation of cracks in fatigue in ceramics or metallic materials. 
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Under a constant stress, the lifetime of a single filament is the time for the particular 
flaw leading to filament failure required to grow from the initial size Cj to the critical 
length ac: 
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where KIC is the critical value of KI (fracture toughness) and Y = 2/�1/2 the geometrical 
parameter of relation (1). 
The initial flaw size Cj can be characterized by the strength of the fibre, σf, in absence of 
environmental effects: 
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Moreover, the filament failure strength distribution is described by a Weibull model: 
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where V0 is the reference volume (V0 = 1 mm3) and mf and σ0f the statistical parameters. 
Rearranging equations (11) and (12) into (10) give the following lifetime-stress 
relationship: 
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Experimental static fatigue results show that t σn = A, where A is a constant. As a 
consequence, the constant A1 that appears in the Paris law can be derived from equation 
(13) for σ → 0: 
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Substitution of equation (14) into (13) gives this second lifetime-stress relationship: 
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And finally, equation (13) gives the theoretical statistical lifetime distribution for 
filaments with respect to filament rank α under a constant stress σ: 
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3.3. Discussion 
For lifetime predictions using the proposed model, the following data are required: 
 

(i) statistical parameters mf and σ0f, 
(ii) the stress exponent n, 
(iii) - the constant A1 and the fibre toughness KIC (Eq. 13), or 

- empirical A(α) values (Eq. 15). 
 

A1 constant is derived from constant A (Eq. 14) which depends on the filament rank α. 
A1 constant is estimated using the experimental value of A determined using tow 
lifetime data. The corresponding α value was estimated using equation (9). 
It’s now possible to compare the experimental lifetime distribution (Eq. 7) with the α 
dependent theoretical one (Eq. 16). The good agreement of both distributions (figure 5) 
demonstrates the pertinence of the analysis and confirms the correspondence between 
lifetime and tensile strength ranks ( ) ασ =tP . 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure 5. Theoretical and experimental lifetime distributions 
 
Static fatigue experimental results have shown that the lifetime of tows coincides with 
filament lifetime for a particular value αc of α (Fig. 3-4), corresponding to the failure 
probability of the critical filament that causes failure of the tow. At last, the 
multifilament tow average lifetime behaviour can be evaluated using equation (13) 
provided the failure probability of critical filament αc is known. 
 
The proposed model finally allows SPT (Strength - Probability - Time) diagrams to be 
constructed. These diagrams, proposed by Davidge [7], are very pertinent to ceramic 
materials because they provide relationships between the lifetime of a material for an 
applied stress with failure probability. These diagrams are presented for Hi-Nicalon 
filaments at 500°C and 800°C in figure 6. 
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Figure 6. SPT diagrams (Strength - Probability - Time) for Hi-Nicalon filaments at 
500°C and 800°C 
 
4. CONCLUSIONS 
The delayed failure of SiC Hi-Nicalon single filaments and multifilament tows was 
observed in static fatigue at 500°C and 800°C. Filaments and tows lifetime obey the 
power law At n =σ , with n = 8,4 ± 0,1. The constant A depends on temperature and on 
the tensile failure probability α of the considered filament. Lifetime of the tow 
corresponds to the critical filament lifetime within the tow, which is identified from a 
particular value αc of α. This critical value of α seems to depend on temperature and 
could also be affected by fibres interactions leading to a multifilament tow weakening. 
An empirical model describing the static fatigue behaviour of tows and filaments and a 
subcritical crack growth based model were proposed. This latter model leads to sound 
lifetime predictions for single filaments and multifilament tows. Finally SPT (Strength - 
Probability - Time) diagrams were established for Hi-Nicalon single fibres at 500°C and 
800°C. 
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RESUME: 
 
 
Les composites de la famille des SiC/SiC sont sensibles à un phénomène de fatigue, à faible contrainte et 
aux températures intermédiaires (500°C – 800°C). Des travaux antérieurs ont mis en évidence la rupture 
lente des fils SiC Nicalon, lorsqu’ils sont soumis à une charge constante inférieure à leur résistance à la 
rupture, à des températures de 600°C et 700°C. Le processus présente toutes les caractéristiques de la 
fissuration sous-critique, et il semble activé par l’oxydation de la fibre. Cet article étudie la fatigue statique 
des fils et des monofilaments SiC Hi-Nicalon, aux températures de 500°C et 800°C. Les relations entre la 
durée de vie des monofilaments et celle des fils sont établies. Des diagrammes SPT (Strength-Probability-
Time) sont également construits. Il est montré que le modèle fondé sur la loi de propagation sous-critique 
d’une fissure permet de décrire de manière satisfaisante l’évolution de la contrainte à rupture des 
monofilaments, en fatigue statique à haute température. Le modèle permet d’anticiper l’influence des 
caractéristiques des monofilaments. 
 
 
 

MOTS-CLES : fatigue statique, fibres SiC, durée de vie, fissuration sous-critique. 
 

 
 
1. INTRODUCTION 
 
Les matériaux Composites à Matrice Céramique (CMC) sont des matériaux à haute valeur technologique 
dont les applications sont aujourd’hui principalement militaires et spatiales. La maîtrise de la durée de vie de 
ces matériaux constitue un enjeu essentiel pour les industriels en vue de futures utilisations de ces 
matériaux dans des applications aéronautiques civiles. Les travaux présentés dans cet article s’inscrivent 
totalement dans cette perspective. Ils ont pour objectif de modéliser la tenue en fatigue statique des fibres 
Hi-Nicalon à des températures intermédiaires (500°C - 800°C). Cette étude a pour point de départ la rupture 
inexpliquée de composites SiC/SiC sous air, sous de faibles charges et à des températures de 500°C - 
800°C [1-2]. De plus, la rupture est contrôlée par les fils dans les SiC/SiC à renfort tissé [3] et de récents 
travaux ont mis en évidence un phénomène de fissuration lente sur des fibres SiC de type Nicalon [4-5]. Dès 
le début des années 60, de nombreuses équipes de recherche ont démontré que les matériaux réfractaires 
étaient sensibles à un phénomène de croissance lente de fissure ou propagation sous-critique [6-7-8]. Le 
terme sous-critique signifie que le facteur d’intensité de contrainte en fond de fissure, KI, est inférieur à sa 
valeur critique KIC, caractérisant la ténacité du matériau. Cette croissance lente de fissure, qui conduit à la 
rupture brutale, indique que la résistance à la rupture des matériaux céramiques dépend du temps. La 
longueur de la fissure est reliée au facteur d’intensité de contrainte selon la relation d’Irwin : 
 

aYK I σ=               (1) 
 
avec σ la contrainte de traction appliquée (mode I), a la longueur de fissure et Y un facteur géométrique 
dépendant des dimensions de l’échantillon. De manière plus générale, la variation de la vitesse de 
fissuration v est reliée au facteur d’intensité de contrainte KI par la relation empirique suivante similaire à la 
loi de Paris : 
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dt
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v 1==              (2) 

 
avec A1 et n des constantes dépendant du matériau et de l’environnement. 
 
2. PROCEDURE EXPERIMENTALE 
 
Les échantillons utilisés sont soit des fils constitués de 500 monofilaments, soit des monofilaments de SiC 
Hi-Nicalon. Ces fibres sont brutes d’élaboration et n’ont subi aucun traitement thermique ou thermochimique. 
 
Les essais de fatigue statique à haute température ont été réalisés sur des fils et sur des monofilaments. 
Dans les deux cas, la longueur de jauge est de 25 mm. Un banc d’essais comprenant plusieurs fours 
résistifs permet de réaliser les essais sur fils (figure 1a). Les essais sur monofilaments sont effectués dans 
un four dont l’élément chauffant, un cylindre en acier réfractaire, est percé sur toute sa longueur afin de 
positionner les échantillons à l’intérieur du four (figure 1b). Sur chaque installation, des tubes en silice 
protègent les échantillons de la pollution des fours. Pour les essais réalisés sur fils, ces tubes permettent 
également de contrôler l’atmosphère (notamment la proportion de dioxygène) par introduction d’un flux 
gazeux continu (N2 / O2). Un dispositif électronique déclenche un chronomètre lorsque la charge appliquée 
n’est plus en contact avec son support, ce chronomètre s’arrête lorsque le contact est rétabli (rupture de 
l’échantillon). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 1. Banc d’essais de fatigue statique sur fils (a) et monofilaments (b) 
 
Les extrémités des échantillons sont collées avec un ciment à base d’alumine dans des talons en alumine 
usinés spécifiquement (diamètre intérieur 3 mm pour les fils et 1 mm pour les monofilaments). La longueur 
de ces talons est telle que les échantillons soient placés dans la zone de température uniforme des fours. 
 
Des gabarits de collage sont utilisés pour l’alignement des échantillons dans les talons et également pour 
transporter les échantillons dans le four de cuisson du ciment à base d’alumine. Lors de la préparation des 
éprouvettes, un système de collage permet d’exercer une faible tension afin d’assurer l’alignement de tous 
les monofilaments à l’intérieur du fil. La contrainte appliquée sur les fils lors des essais de fatigue est 
estimée par la formule suivante, après avoir pesé et mesuré chaque échantillon : 
 

( )[ ]cNNm
Nlgc

−
=

0

0ρσ              (3) 

 
avec c la charge appliquée, g l’accélération de la pesanteur, ρ la masse volumique des fibres, l la longueur 
du fil et m sa masse. N0 est le nombre initial de fibres non rompues, et N(c) le nombre de fibres rompues lors 
de l’application de la charge c. De plus c < 70N => N(c) = 0. Pour les essais sur monofilaments, le diamètre 
de chaque monofilament est mesuré par diffraction laser selon le modèle de Fraunhofer : 
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i
D

d
λ2=               (4) 

 
avec λ la longueur d’onde du laser, D la distance entre la fibre et l’écran et i la distance entre les deux 
premiers minima du spectre de diffraction. 
 
3. RESULTATS ET DISCUSSION 
 

3.1. Durée de vie en fatigue statique de fils et monofilaments Hi-Nicalon 
 
Les résultats des essais de fatigue statique sur fils et sur monofilaments Hi-Nicalon sont présentés sur le 
diagramme de la figure 2. Chaque point représente le résultat d’un essai. Au moins trois essais ont été 
effectués pour chaque niveau de contrainte imposée. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 2. Durée de vie des fils et des monofilaments Hi-Nicalon à 500 et 800°C 
 
La durée de vie des fils diminue lorsque la température et/ou la contrainte appliquée augmentent. Ces 
résultats sont décrits par une loi en puissance de la forme : 
 
 At n =σ               (5) 
 
où A et n sont des constantes dépendant du matériau et de l’environnement. Cette loi est souvent employée 
pour décrire de nombreux phénomènes non linéaires, et en particulier les mécanismes de fissuration lente 
ou "sous-critique" activés par l’environnement. Les valeurs des constantes sont estimées par régression à 
partir des données de la figure 2 : 
 

- 500°C : n = 8,45  et A = 1,05.1030 
 
- 800°C : n = 8,34  et A = 3,36.1026 

 
Le coefficient n est bien une constante. Il semble dépendre uniquement du matériau. La constante A dépend 
de l’environnement (ici la température). L’exposant de contrainte n est ainsi estimé à 8,4 ± 0,1 pour les fils 
Hi-Nicalon. La tendance observée pour les fils est comparable aux résultats antérieurs [4-5]. Cependant la 
valeur de l’exposant n et de la constante A est plus élevée que pour les fils Nicalon (n � 2,6 et A � 1.1012). 
 
Un très grand nombre d’essais de fatigue statique sur monofilaments ont été effectués pour chaque niveau 
de contrainte imposée (figure 2). La durée de vie présente une dispersion importante. Il a semblé logique de 
représenter la distribution des durées de vie obtenues pour les monofilaments sous une contrainte donnée 
dans un diagramme dit de Weibull. A cet égard, les valeurs de la durée de vie correspondant à une 
contrainte appliquée donnée sont classées par ordre croissant, et il leur est affecté une probabilité selon 
l’estimateur Pi = (i-0,5)/n, où i est le rang et n le nombre total de données. La loi de Weibull utilisée est : 
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avec V0 le volume de référence (V0 = 1 mm3), mt et t0 les facteurs de forme et d’échelle. On obtient les 
paramètres suivants par régression linéaire : 
 

- 500°C : mt = 0,64 et t0 = 3,78.105 
 
- 800°C : mt = 0,98 et t0 = 8,94.105 

 
Pσ (t) représente donc le rang de la fibre considérée dans la distribution des durées de vie. Il est logique de 
supposer dans un premier temps que ce rang des durées de vie coïncide avec le rang des contraintes à 
rupture, noté α. Ce qui revient à considérer que la cinétique de croissance des défauts est identique d’une 
fibre à l’autre. Cette hypothèse est acceptable dans la mesure où les monofilaments sont soumis à des 
conditions identiques de températures, pression et contraintes. Donc, si α = Pσ (t), il vient : 
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Si l’on suppose que le mécanisme de fatigue observé pour les fils est valide pour les fibres, la combinaison 
des équations (5) et (7) permet de déterminer l’expression de la constante A (notée A(α) puisqu’elle dépend 
du monofilament considéré) pour chaque fibre : 
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Les figures 3 et 4 montrent les diagrammes de durée de vie obtenus à l’aide de l’équation (8) pour des 
monofilaments, en fonction de leur rang dans la distribution des contraintes de rupture. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 3. Durée de vie de monofilaments Hi-Nicalon à 800°C en fonction de leur probabilité de rupture α, 
dans le domaine où la rupture est dictée par les effets de l’environnement 
 
 
 
 

y = 3,36E+26x-8,34

1

10

100

1000

10000

100000

1000000

10000000

100 300 500 700 900 1100 1300 1500 1700 1900

contrainte appliquée (MPa)

du
ré

e 
de

 v
ie

 (s
)

Fils Hi-Nicalon
Monofilaments
α = 0,5 %
α = 4 %
α = 20 %
α = 99,9 %

1000

100

10

1

0,1

0,01

0,001

dd
v 

(h
)



MATERIAUX 2006 13-17 Novembre 2006 – Dijon, France 
 

- 5 - 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 4. Durée de vie de monofilaments Hi-Nicalon à 500°C en fonction de leur probabilité de rupture α, 
dans le domaine où la rupture est dictée par les effets de l’environnement 
 
Ces résultats sont en accord avec, d’une part le mode de rupture des fils, qui se produit lorsque un nombre 
critique de monofilaments est rompu, et d’autre part, les résultats précédents obtenus pour des fils Nicalon 
[5]. En particulier, on observe que la durée de vie des fils correspond aux valeurs particulières αc de α 
suivantes : αc = 5 % à 500°C et αc = 4 % à 800°C. L’enregistrement de l’émission acoustique avait permis de 
déterminer des valeurs de αc comprises entre 1 et 8 % lors des essais de fatigue statique à 600°C. 
 
Les durées de vie des fils présentent une certaine dispersion autour de la courbe moyenne. Cette dispersion 
est à relier à la dispersion habituellement observée lors de la rupture des fils, qui a été étudiée 
particulièrement dans [9]. 
 
 

3.2. Modèle de prévision de la durée de vie des monofilaments en fatigue statique 
 
Un modèle de prévision de la durée de vie a été proposé dans [5]. On discutera ici les principales lignes d’un 
modèle pertinent pour les monofilaments, car leur connaissance est importante pour comprendre les 
tendances observées expérimentalement, et établir les relations entre fils et monofilaments. 
 
Le modèle est fondé sur la loi de Paris (2), qui est employée pour décrire la croissance lente d’une fissure 
dans de nombreux matériaux, y compris les métaux et les céramiques. Sous une contrainte constante, la 
durée de vie est le temps nécessaire au défaut responsable de la rupture pour croître de la longueur initiale 
Cj à la longueur critique ac : 
 

( ) �
�

�

�

�
�

�

�
−

−
==

−−
−


 2

222
2

1 2
2

Y
K

Y

C

nAV
da

t
nn

IC
n

n

j

n

a

C

c

j

σ
σ

         (9) 

 

où KIC est la valeur critique de KI et Y = π2  le facteur géométrique de l’équation (1). Le défaut initial Cj 
peut être caractérisé par la contrainte nécessaire pour obtenir la rupture de la fibre, σf, dans des conditions 
de rupture fragile où l’environnement n’a aucune influence (environnement inerte) : 
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La distribution statistique de la contrainte de rupture des fibres suit une loi de Weibull : 
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En associant les équations (9), (10) et (11), la durée de vie d’un monofilament dont la probabilité de rupture 
en traction est α, est donnée par l’expression suivante : 
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Le paramètre A1 est estimé à partir de la relation expérimentale At n =σ  lorsque 0→σ  : 
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En associant les équations (12) et (13), la durée de vie d’un monofilament peut également s’exprimer de 
manière empirique en fonction des valeurs A(α) décrites par l’équation (8) : 
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Enfin, réarrangeant l’équation (12), on obtient la relation suivante entre la probabilité de rupture α d’un 
monofilament en traction et la durée de vie t en fatigue sous la contrainte σ : 
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3.3. Discussion 
 
La prévision de la durée de vie des monofilaments nécessite les données suivantes : 
 
(i) les paramètre statistiques mf et σ0 (tableau 1), 
(ii) la constante n de la loi tσ n = A et 
(iii) la constante A1 et la ténacité KIC  pour employer la relation théorique (12) ou les valeurs empiriques de 
A(α) pour employer la relation (14) 
 
La valeur de A(α) nécessaire au calcul de A1 dépend de la probabilité de rupture du monofilament considéré. 
Pour déterminer les valeurs de A(α), on a supposé dans un premier temps que la durée de vie pouvait être 
décrite par une loi de Weibull et que le rang d’un monofilament dans la distribution des durées de vie 
coïncide avec le rang dans la distribution des contraintes à rupture, soit Pσ(t) = α. La figure 5 compare la 
distribution expérimentale des durées de vie des monofilaments (6) et la distribution théorique (15) (calculée 
pour une valeur moyenne de A1) pour une contrainte appliquée de 1500 MPa, à 500°C. 
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Figure 5. Comparaison des distributions expérimentale et théorique des durées de vie en fatigue statique de 
monofilaments Hi-Nicalon à 500°C et 1500 MPa 
 
La corrélation observée montre la pertinence de l’analyse et valide l’hypothèse suivant laquelle Pσ(t) = α. 
 
Les résultats expérimentaux ont montré que la durée de vie des fils était obtenue pour des valeurs 
particulières αc de α, qui représentent la probabilité de rupture du monofilament critique au sein du fil (celui 
dont la rupture conduit à la rupture instable du fil). αc est aussi la fraction de fibres rompues de manière 
individuelle. On peut donc facilement calculer la durée de vie d’un fil, à l’aide de l’équation (12), à condition 
de connaître la probabilité de rupture en traction αc du monofilament critique. 
 
Le modèle permet finalement d’établir des diagrammes SPT (Strength - Probability - Time) à partir de 
l’équation (12). Ce type de diagramme proposé par Davidge [10] est caractéristique des matériaux 
céramiques puisqu’il permet de déterminer la durée de vie d’un matériau pour une contrainte appliquée en 
fonction de sa probabilité de rupture. Ces diagrammes sont présentés pour les monofilaments Hi-Nicalon à 
500°C et 800°C sur la figure 6. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 6. Diagrammes SPT (Strength - Probability - Time) des monofilaments Hi-Nicalon à 500 et 800°C 
 
Ces diagrammes SPT permettent de prévoir la durée de vie d’un monofilament Hi-Nicalon en fonction de la 
contrainte appliquée et d’y associer un coefficient de confiance exprimé par la probabilité de rupture. 
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4. CONCLUSION 
 
La rupture différée de monofilaments et de fils de SiC Hi-Nicalon a été observée en fatigue statique à 500°C 
et à 800°C. La durée de vie des monofilaments et des fils, dans le domaine de contraintes où la contribution 
de l’environnement est décisive, suit une loi du type :t σ n = A, avec n = 8,4 ± 0,1. La constante A dépend de 
la température et de la probabilité de rupture en traction α du monofilament considéré. La durée de vie du fil 
correspond à la durée de vie du monofilament critique. Elle est obtenue pour une valeur particulière de α. 
Cette valeur semble dépendre de la température, elle peut cependant être affectée par des interactions 
entre fibres qui fragiliseraient le fil. Un modèle de fissuration sous-critique est proposé à partir des résultats 
expérimentaux de fatigue statique. Il permet d’établir des diagrammes SPT pour les monofilaments et de 
prévoir la durée de vie des fils. Le mécanisme intime responsable de la propagation des défauts est en 
cours d’investigation. Il est lié à des phénomènes d’oxydation 
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ABSTRACT 
It has been established by a number of investigators that slow crack growth in ceramic materials leads to a 
time dependence of strength. In the present paper, lifetime of SiC Hi-Nicalon and Hi-Nicalon S 
multifilament tows is investigated in static fatigue, in air, at intermediate temperatures between 500°C 
and 800°C. Experimental data show that lifetime of tows decreases when temperature increases and obeys 
the classical power-type law tσn=A. A model for lifetime predictions of tows is finally proposed. It allows 
predictive stress-lifetime curves to be plotted at different temperatures and lifetime behaviour of Hi-
Nicalon and Hi-Nicalon S multifilament tows to be compared. 
 
1. INTRODUCTION 
Ceramic matrix composites (CMC) are very attractive for high-temperature structural 
applications. Nowadays, CMC are principally used for space and defence applications. 
Lifetime control and prediction of CMC represent a crucial issue for future engine 
applications in civil aircrafts. 

Unexpected failures of SiC/SiC composites and SiC Nicalon multifilament tows was 
observed under low stresses at intermediate temperatures (500-800°C) [1-2]. Failure of 
woven SiC/SiC composites is controlled by tow failure [3], and recent studies have 
shown the SiC Nicalon tows sensitivity on subcritical crack growth [2]. 

The main objective of this paper is to investigate lifetime in static fatigue, in air, of Hi-
Nicalon and Hi-Nicalon S multifilament tows at intermediate temperatures. Therefore, 
static fatigue tests are performed and lifetime diagrams are constructed. 

A lot of work has demonstrated since the sixties the sensitivity of refractory materials to 
a slow (subcritical) crack growth mechanism [4-5]. The word ‘subcritical’ means that 
the stress intensity factor at crack tip, KI, is lower than his critical value, KIC, during 
crack extension. As a consequence, strength is time dependent. The crack length, a, is 
related to the stress intensity factor, KI, by the following equation: 
 

aYK I σ=  (1) 
 
where σ is the applied stress and Y = 2/�1/2 for a penny-shaped crack. 

In ceramics, crack velocity, v, is related to stress intensity factor, KI, by the empirical 
Paris law: 
 

n
IKA

dt
da

v 1==   (2) 

 
where t is time and A1 and n constants depending on material and environment. 



2. EXPERIMENTAL PROCEDURE 
 

Materials 

Silicon carbide Hi-Nicalon and Hi-Nicalon S multifilament tows (Nippon Carbon, 
Tokyo, Japan) are investigated. Tows contain 500 filaments that have an average 
diameter of 15 µm each. Statistical and mechanical properties of these fibres are 
determined performing monotone tensile tests. The specific procedure described in [6] 
is employed. Statistical and mechanicals properties are summarized in table I. Different 
gauge lengths are tested to determine the apparatus compliance. Fibres chemical 
composition is also presented in table I. 
 

Lo (mm) σσσσ r (MPa) E tow (GPa) αααα c m f σσσσ o  (GPa) Si C O C/Si (at)

25 2068   50 251   10 0,126   0,02 - -

50 1839   50 220   10 0,127   0,02 8,47 3,64

75 1743   50 231   10 0,113   0,02 8,62 3,61

100 1656   50 237   10 0,131   0,02 9,36 3,29

25 2820   50 350   10 0,107   0,02 - -

50 2776   50 327   10 0,123   0,02 7,08 6,15

75 2486   50 340   10 0,125   0,02 7,04 6,24

1,04

Fibres

Hi-Nicalon S

62,4 37,1 0,5

68,9 30,9 0,2

Statistical and mechanical properties Chemical composition

Hi-Nicalon 1,38

 
 
Table I. Hi-Nicalon and Hi-Nicalon S composition [7] and properties 
 
 

Static fatigue tests 

A specific device is used for static fatigue tests on tows (Fig. 1). The gauge length (25 
mm) is exposed to uniform temperature in the furnace hot-zone. Silica tubes are used to 
protect samples from possible pollution and to allow a specific environment control 
through a constant gas flow (N2 / O2). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 1. Device for static fatigue testing at high temperature for multifilament tows 
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The test specimens are heated up to the test temperature before loading (heating rate ~ 
20°C/min). Then, the dead-weight-load is hung progressively using the lifting system 
(this operation took < 10 s) and the lifetime is automatically captured by a computer 
when the specimen fall. 

Sample ends are glued within alumina tubes using an alumina-based cement. Special 
care is taken during test specimen preparation. A specific tool is used to ensure 
alignment of tows within tubes. A small load is also applied on tows to ensure 
alignment of all the filaments within the tow. Stress on multifilament tows is 
determined using the following equation, taking into account the individual filament 
failures: 
 

( )[ ]cNNm
Nlgc

−
=

0

0ρσ  (3) 

 
where c is the applied load, g the gravity constant, ρ the tow density, l the tow length 
and m the tow mass. N0 is the initial number of unbroken fibres and N(c) the number of 
broken fibres under the applied load c. 
 
 
3. RESULTS 
 
At least three tests are carried out for each applied stress magnitude. Results of static 
fatigue test performed on Hi-Nicalon tows at 500°C and 800°C are plotted on a stress-
lifetime diagram (Fig. 2). Each data point represents one test result. An arrow is placed 
on the data point when the test was interrupted before failure. 
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Figure 2. Stress-lifetime diagram for Hi-Nicalon tows at 500°C and 800°C 



Results of static fatigue test performed on Hi-Nicalon S tows at 600°C and 800°C are 
plotted on a similar stress-lifetime diagram (Fig. 3). 
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Figure 3. Stress-lifetime diagram for Hi-Nicalon S tows at 600°C and 800°C 
 
 
Delayed failure in observed for both fibre types. Moreover, lifetime of tows decreases 
when temperature and/or applied stress increase. It appears to obey the expected power-
type law proposed by [5], combining equations (1) and (2): 
 

At n =σ  (5) 
 
where t is the lifetime, σ is the applied stress and A and n are constants depending on 
material and environment. This power law is well known and often used to characterize 
slow crack growth induced by the environment under low stresses in ceramics. A and n 
values are estimated by regression. These values are summarised in table II: 
 

 
 
T (°C)  Hi-Nicalon tows  Hi-Nicalon S tows 
 
 

500   t.σ�8,45 = 1,05.1030 
600       t.σ�7,25 = 3,15.1026 
800   t.σ�8,34 = 3,36.1026  t.σ�7,24 = 3,33.1024 
 
 

 
Table II. Stress-lifetime power-type law for Hi-Nicalon and Hi-Nicalon S tows at 
different temperatures 



From table II results, the stress exponent n seems to be constant with temperature. It 
classically depends on material and the constant A depends on environment 
(temperature). The stress exponent n is estimated at 8,4 ± 0,1 for Hi-Nicalon tows and 
7,25 ± 0,05 for Hi-Nicalon S tows. 

Hi-Nicalon and Hi-Nicalon S multifilament tows behaviour is similar to precedent 
results on Nicalon fibre [2] but the stress exponent n and the constant A values are 
greater than Nicalon tows (n � 2,6 and A � 1.1012). However, these values were 
obtained with less experimental data and particularly with only one data point for each 
applied stress magnitude. 
 
 
4. DISCUSSION 
 
The temperature effect on SiC based tows lifetime in static fatigue is clearly illustrated 
by figures 2 and 3: lifetime of tows decreases when temperature increases. An empirical 
model for lifetime predictions of tows is now proposed thanks to these static fatigue 
results. The model is based on the classical power-type law (5). Since the stress 
exponent n is constant with temperature and the constant A depends on environment 
(temperature in this case), an Arrhénius law is applied on the constant A. So the 
proposed model is given by the following stress-lifetime relationship: 
 
 

(6) 
 
 
where T is the temperature, R = 8,314 J.K-1.mol-1, A0 is a pre-exponential factor and Ea 
the activation energy. 

Since the experimental power-type laws was determined for both Hi-Nicalon and Hi-
Nicalon S tows at two different temperatures, A0 and Ea parameters can be calculated. 
All the model parameters are summarised on table III: 
 

 
 
Parameters  Hi-Nicalon tows  Hi-Nicalon S tows 
 
 
n    8,4    7,25  
Ea (kJ/mol)   181,6    177,2  
A0    5,62.1017   7,88.1015 
 
 

 
Table III. Stress-lifetime empirical model parameters for Hi-Nicalon and Hi-Nicalon S 
tows 
 
 
The activation energies are very close. Thanks to this model, predictive stress-lifetime 
curves can be plotted at different temperatures and for longer lifetimes not accessible 
experimentally. Theses curves are plotted on figures 4 and 5 for Hi-Nicalon tows and 
Hi-Nicalon S tows respectively. 
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To validate the model, few static fatigue tests are realised at different temperatures and 
other static fatigue tests results made by different authors are plotted on figures 4 and 5. 
These results are in total agreement with the model. 
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Figure 4. Model of lifetime predictions for Hi-Nicalon tows at different temperatures 
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Figure 5. Model of lifetime predictions for Hi-Nicalon S tows at different temperatures 
 



The proposed model allows Hi-Nicalon and Hi-Nicalon S behaviour in static fatigue to 
be compared. Therefore, predictive curves are plotted on the same graph for both fibre 
types. It represents the average lifetime of tows at different temperatures between 500°C 
and 800°C. Consequently, the temperature and fibre type effect on lifetime behaviour is 
demonstrated on figure 6: 
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Figure 6. Comparison of lifetime behaviour of Hi-Nicalon and Hi-Nicalon S tows at 
different temperatures 
 
 
Lifetime of Hi-Nicalon S tows appears to be greater than Hi-Nicalon tows. The main 
chemical composition difference between these two fibre types is the free carbon 
percentage [7]. It appears on table I in the C/Si ratio. Hi-Nicalon fibres contain about 
17%at of free carbon and Hi-Nicalon S about 3-4%at [7]. 

Free carbon is very sensitive to oxidation and is the most oxidizable phase is SiC based 
fibres. As proposed by Forio in [2], oxidation of free carbon at the tip of surface cracks 
or flaws is responsible of the subcritical crack growth mechanism leading to delayed 
failure of tows. The greater lifetime of Hi-Nicalon S tows containing less free carbon 
confirms this hypothesis. 

The thermal activation of the mechanism, integrated in the proposed model of lifetime 
predictions, is also in total agreement with an oxidation phenomenon. Other analyses 
and static fatigue results will be reported in forthcoming papers to definitively validate 
the subcritical crack growth mechanisms leading to delayed failure of SiC based fibres. 
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5. CONCLUSIONS 
 
The delayed failure of SiC Hi-Nicalon and Hi-Nicalon S multifilament tows is observed 
in static fatigue at intermediate temperatures between 500°C and 800°C. Their lifetime 
behaviour obeys the classical power-type law tσn=A characteristic of slow crack 
growth. The stress exponent n depends on material and the constant A depends on 
environment. The stress exponent n is estimated at 8,4 ± 0,1 for Hi-Nicalon tows and 
7,25 ± 0,05 for Hi-Nicalon S tows. 

Lifetime of tows decreases when temperature increases. An empirical model for lifetime 
predictions of tows is proposed thanks to static fatigue results. It allows predictive 
stress-lifetime curves to be plotted at different temperatures. 

Finally, after validation of the proposed model, lifetime behaviour of Hi-Nicalon and 
Hi-Nicalon S multifilament tows is compared. Lifetime of Hi-Nicalon S tows appears to 
be greater than Hi-Nicalon tows. It supports the hypothesis proposed by Forio in [2], 
considering the oxidation of free carbon at the tip of surface cracks or flaws responsible 
of the subcritical crack growth mechanism leading to delayed failure of tows. 
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ABSTRACT 
The main objective of this paper is to relate the lifetime data previously obtained on SiC multifilament 
tows (Hi-Nicalon), in static fatigue at intermediate temperatures, with single fibres lifetime results. 
Therefore, static fatigue tests were performed on Hi-Nicalon single fibres, in air, at 500°C and 800°C. 
A theoretical slow crack growth based model is proposed for lifetime prediction of single fibres. After 
discussion and validation of the model, lifetime of tow appears to coincide with lifetime of single fibre 
for a specific value of the failure probability α = αc, corresponding to the critical rank of the fibre 
within the tow. Finally, the proposed model allows SPT (Strength-Probability-Time) diagrams to be 
constructed and at last, the complete procedure to generate SPT diagrams is summarised for future 
applications on different SiC fibres. 
 
 
1. INTRODUCTION 
 
Ceramic matrix composites (CMC) are considered potential candidates for many high 
temperature structural components in the aerospace industries due to its mechanical 
performance and thermal properties at elevated temperatures. Actually, lifetime control and 
prediction of CMC represent a crucial issue for future engine applications in civil aircrafts. 
 
However, unexpected failures of SiC/SiC composites and SiC multifilament tows was 
observed under low stresses at intermediate temperatures (500°C - 800°C) [1-2]. Failure of 
woven SiC/SiC composites is controlled by tow failure [3], and a recent study has shown the 
SiC Hi-Nicalon and Hi-Nicalon S tows sensitivity on subcritical crack growth [4]. 
 
On this previous work, delayed failure of SiC Hi-Nicalon and Hi-Nicalon S multifilament 
tows was observed in static fatigue at intermediate temperatures between 500°C and 800°C. 
Their lifetime behaviour obeys the classical power-type law tσ n=A characteristic of slow 
crack growth. The stress exponent n only depends on material and the constant A depends on 
environment. The stress exponent n is estimated at 8,4 ± 0,1 for Hi-Nicalon tows and 7,25 ± 
0,05 for Hi-Nicalon S tows. Finally, an empirical model for lifetime predictions of tows was 
proposed thanks to static fatigue results. It allows predictive stress-lifetime curves to be 
plotted at different temperatures [4]. 
 
Delayed failure of SiC single fibres is also logically expected and then, the main objective of 
this paper is to investigate lifetime in static fatigue, in air, of Hi-Nicalon single fibres at 
500°C and 800°C. A specific apparatus was then developed, and static fatigue results are 
compared to previous data obtained on multifilament tows [4]. Finally, a subcritical crack 
growth based model proposed by Forio in [2] is improved and validated, allowing lifetime 
predictions of Hi-Nicalon single fibres. 



2. EXPERIMENTAL PROCEDURE 
 
Silicon carbide Hi-Nicalon single fibres (Nippon Carbon, Tokyo, Japan) were investigated. 
Single filaments that had an average diameter about 15 µm were tested in static fatigue at 
500°C and 800°C. A specific device was developed for static fatigue tests (Fig. 1). The gauge 
length (25 mm) was exposed to uniform temperature in the furnace hot-zone. Silica tubes 
were used to protect samples from possible pollution. The test specimens were heated up to 
the test temperature before loading (heating rate ~ 20°C/min). Then, the dead-weight-load 
was hung progressively using the lifting system (this operation took < 10 s) and the lifetime 
was automatically captured by a computer when the specimen fell. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 1. Apparatus for static fatigue tests at high temperature for single fibres 
 
Sample ends were glued within alumina tubes using an alumina-based cement. Special care 
was taken during test specimen preparation. A specific tool was used to carry all samples and 
a specific procedure was developed to position as finely as possible the samples inside the 
furnace. 
 
To calculate the load corresponding to the required applied stress, the diameter d of each 
single filament was estimated prior to fatigue tests from laser diffraction using the Fraunhofer 
model: 
 

i
D

d
λ2=  (1) 

 
where λ is laser wave length, D the distance between the fibre and the screen and i the 
distance between the two first minima of the diffraction spectrum. 
 
 
3. THEORETICAL SLOW CRACK GROWTH BASED MODEL 
 
A subcritical crack growth based model was proposed by Forio in [2] for lifetime prediction 
of multifilament tows. In this paper, the pertinence of the model is discussed for single 
filaments. The relation between single filaments and tow lifetime behaviour is particularly 
investigated for a better understanding of experimental results. 
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The subcritical crack growth model is based on the Paris law, usually employed to describe 
the slow propagation of cracks in fatigue in ceramics or metallic materials: 
 

n
IKA

dt
da

v 1==  (2) 

 
where v is the crack velocity, a is the crack length, t is the time, KI is the stress intensity 
factor, and A1 and n are constants depending on material and environment. Under a constant 
stress σ, the lifetime of a single filament is the time for the particular flaw leading to filament 
failure required to grow from the initial size Cj to the critical length ac: 
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where KIC is the critical value of KI (fracture toughness) and Y = 2/�1/2 the geometrical 
parameter for a penny-shaped crack. 
 
The initial flaw size Cj can be characterized by the strength of the fibre, σf, in absence of 
environmental effects: 
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Moreover, the filament failure strength distribution is described by a Weibull model: 
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where V0 is the reference volume (V0 = 1 mm3) and mf and σ0f the statistical parameters. 
Rearranging equations (4) and (5) into (3) give the following lifetime-stress relationship: 
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Finally, this theoretical lifetime-stress relationship depends on the failure probability of the 
considered filament α, so firstly, it can only be used for lifetime predictions of single fibres. 
To sum up, the lifetime of a single filament is given by the following relation: 
 

( )ασ ,Ft =  (7) 
 
where F is a function including: - the fibre toughness KIC 
     - fibre statistical parameters mf and σ0f 
     - Paris law parameters A1 and n 
 



4. RESULTS AND DISCUSSION 
 
 Static fatigue tests results 
 
Several static fatigue tests were first realised at 800°C for different applied stress from 600 
MPa to 1700 MPa. Results are plotted on figure 2. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 2. Static fatigue results for Hi-Nicalon single fibres at 800°C 
 
Lifetime data exhibit a significant scatter. On the face of it, the power-type law t σ  n = A 
cannot be used. The idea is to realise a large number of static fatigue tests for a given applied 
stress magnitude to obtain a lifetime statistical distribution. Therefore static fatigue tests were 
realised at 1100 MPa at 800°C and at 1500 MPa at 500°C. 
 
Lifetime statistical distributions are presented on figure 3 and compared with multifilament 
tows results obtained in [4]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 3. Static fatigue of Hi-Nicalon tows and single fibres at 500°C and 800°C 
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A classical statistical analysis was realised with a two parameters Weibull model. Therefore, 
lifetime data at each applied stress magnitude were ordered and a lifetime failure probability 
P(i) is assigned using the following estimator: 
 

P(i) = (i-0,5)/Nt (8) 
 
where i is the rank and Nt the total number of data. 
 
Lifetime distribution was described using the following equation: 
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where V0 is the reference volume (V0 = 1 mm3) and mt and t0 the statistical parameters. These 
parameters are determined by linear regression on Weibull diagrams presented on figure 4: 

 
- 500°C : mt = 0,98 et t0 = 8,94.105 
 
- 800°C : mt = 0,64 et t0 = 3,78.105 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 4. Weibull diagrams for single fibres lifetime distributions at 500°C - 1500 MPa (a) 
and 800°C - 1100 MPa (b) 
 
Pσ (t) represents the rank of the considered filament in the lifetime distribution. 
 
According to this statistical analysis, the power-type law t σ  n = A can now be used to 
describe experimental data, depending on the rank Pσ of the considered filament: 
 

( )σσ PAt n =  (10) 
 
Empirical lifetime predictions for single fibres are plotted on figures 5 and 6 at 500°C and 
800°C respectively, using relation (10). 
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Figure 5. Empirical lifetime predictions for Hi-Nicalon single filaments at 500°C with respect 
to the rank Pσ in the lifetime distribution 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 6. Empirical lifetime predictions for Hi-Nicalon single filaments at 800°C with respect 
to the rank Pσ in the lifetime distribution 
 
 
 Validation of the subcritical crack growth based model 
 
The theoretical subcritical crack growth based model gives an expression of the lifetime of a 
single fibre depending on its rank α in the tensile strength distribution, ( )ασ ,Ft = , and the 
experimental data gives an expression of the lifetime of a single fibre depending on its rank 
Pσ in the lifetime distribution, ( )σσ PGt ,= . 
 
The equivalence of these ranks: α = Pσ is now demonstrated to validate the theoretical model 
(F = G). Therefore, the experimental lifetime distribution Pσ given by relation (9) is compared 
to the theoretical one, derived from relation (6), and expressed with the rank α: 
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The comparison of these distributions is presented on figure 7 at 500°C and 1500 MPa. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 7. Comparison of theoretical and experimental lifetime distributions at 500°C 
 
The good agreement of both distributions demonstrates the pertinence of the analysis and 
confirms the correspondence between lifetime and tensile strength ranks α = Pσ. 
 
 
 Application of the subcritical crack growth based model 
 
The following parameters are needed to apply the model: - the fibre toughness KIC 
        - statistical parameters mf and σ0f 
        - Paris law parameters A1 and n 
 
Hi-Nicalon fracture toughness KIC is quite well informed in the literature [5-6]. For this study, 
KIC = 1,25 MPa.m1/2. 
 
Weibull statistical parameters mf and σ0f are determined in agreement with the European 
Standard [7]. This method is particularly convenient; only one tensile test on a multifilament 
tow is needed. A multifilament tow is loaded in tension at a constant displacement rate up to 
rupture of all the filaments in the tow. The force and displacement are measured and recorded, 
and from the force-displacement curve, the two-parameters Weibull distribution of filament 
failure strength is obtained by sampling the non-linear parts of the curve at discrete intervals, 
which correspond to an increasing number of failed filaments in the tow. 
 
Using this method, the statistical parameters calculated for Hi-Nicalon fibres are: mf = 8,47 
and σ0f = 3,64 GPa. 
 
The n parameter of the Paris law was estimated for Hi-Nicalon fibres in the previous work 
presented in introduction [4]: n = 8,4 ± 0,1. Experimental static fatigue results show that 
t σn = A(α), where A is a constant. As a consequence, the constant A1 that appears in the Paris 
law can be derived from equation (6) for σ → 0: 
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This parameter is estimated at 500°C and 800°C thanks to experimental data : A1 = 3.10-11 at 
500°C and A1 = 3.10-8 at 800°C. 
 
The subcritical crack growth based model is now applied to Hi-Nicalon single fibres at 500°C 
and 800°C using relation (6). SPT (Strength-Probability-Time) diagrams are constructed. 
These diagrams, proposed by Davidge [8], are very pertinent to ceramic materials because 
they provide relationships between the lifetime of a material for a given applied stress 
magnitude with a confidence coefficient given by its failure probability. These diagrams are 
presented for Hi-Nicalon filaments at 500°C and 800°C on figure 8. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 8. SPT diagrams (Strength - Probability - Time) for Hi-Nicalon single fibres at 500°C 
and 800°C 
 
These diagrams can also be exploited at the scale of the multifilament tow. That’s why there 
are constructed for α values between 0,2 % and 99,8 %, according to the number of filaments 
within a tow (500): 0,2% = 1/500 and 99,8% = 499/500. As a consequence, three zones 
appear on these diagrams: 
 

- a first zone where the tow will never fail in static fatigue (there isn’t any failure of 
single filaments): below the curve α = 0,2 %, 

 
- a second zone where the tow will fail instantly: above the curve α = 99,8 %, 

 
- and a third zone between the first two ones where the failure of the tow will 

depend on its critical rank αc. 
 
The critical rank αc of a tow is the rank of the fibre within this tow which failure causes 
dramatic failure of the tow, in monotonic tension. It seems logical that this failure mode is the 
same in static fatigue. 
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The critical rank αc of Hi-Nicalon tows, in static fatigue, at 500°C and 800°C, can be 
estimated comparing the theoretical model developed for single filaments with the empirical 
one presented in previous work for multifilament tows [4]. This comparison is presented on 
figures 9 and 10 at 500°C and 800°C respectively. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 9. Comparison of theoretical lifetime predictions of single fibres with empirical 
lifetime prediction of multifilament tows at 500°C 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 10. Comparison of theoretical lifetime predictions of single fibres with empirical 
lifetime prediction of multifilament tows at 800°C 
 
The critical rank values are estimated from these graphs: αc = 5 % at 500°C, and αc = 4% at 
800°C. The critical rank was also estimated at room temperature after monotonic tensile tests 
on Hi-Nicalon tows: αc = 12-13 %. So it decreases when temperature increases. This result is 
coherent with the increase of fibres interactions by silica bridging when temperature 
increases. Silica bridging has been particularly observed at 700°C and 800°C (Fig. 11). 
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Figure 11. SEM observations of interactions between fibres by silica bridging at 700°C and 
800°C 
 
Finally, the proposed model can also be used for lifetime prediction of multifilament tows 
provided the failure probability of the critical filament αc is known. And then, another 
important result is that the proposed model takes into account the decrease of failure strength 
when temperature increases. For example, at 500°C, the failure strength σ 500 of Hi-Nicalon 
tows is given by the Weibull filament failure strength distribution for α = 5 %: σ 500 = 1750 
MPa (Fig. 12). This effect clearly appears on figure 9: the theoretical lifetime prediction for α 
= 5 % decreases around 1750 MPa, which is in total agreement with experimental results on 
Hi-Nicalon tows (tows have failed instantly at 1800 MPa). This effect doesn’t appear on the 
empirical model previously developed [4] for lifetime prediction of tows (Fig. 9). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 12. Failure strength statistical distribution of Hi-Nicalon single fibres for a gauge 
length of 25 mm 
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5. PROCEDURE TO PRODUCE SPT DIAGRAMS FOR SIC FIBRES 
 
To conclude, the general procedure to produce SPT diagrams for SiC single fibres is 
summarised. SPT diagrams are constructed for a given temperature using the stress-lifetime 
relationship (6). The following parameters are needed to apply the model: statistical 
parameters mf and σ0f, fibre toughness KIC and Paris law parameters A1 and n. 

 
 
- Monotonic tensile tests at room temperature have to be realised on single fibres or on 
multifilament tows to estimate the filaments statistical parameters mf and σ0f. These two 
different methods are well informed in the literature and also in international or european 
standards. 
 
- Fibre fracture toughness KIC is classically evaluated by SEM fracture surface 
characterisations after tensile tests. This method is also well informed in the literature. 
 
- The parameter n of the Paris law depends on the fibre type. It can be estimated by a power-
type regression after static fatigue tests on multifilament tows, realised at a temperature where 
subcritical crack growth is activated (500°C - 800°C). Static fatigue tests have to be done at 
different applied stress magnitude to fit data using the power-type law tσ n=A [4]. 
 
- Finally, the constant A1 of the Paris law is calculated using relation (12). To use these 
relation, the parameter A(α) of the empirical power-type law tσ n=A(α) must be known for 
the corresponding value of α. Therefore, there are two possible solutions: i) the critical rank 
αc within the tow is estimated by a tensile test at the required temperature. This critical rank 
corresponds to the parameter A estimated on multifilament tow, or ii) the complete lifetime 
distribution of single filaments is estimated, for a given applied stress magnitude, at the 
required temperature. Therefore, static fatigue tests have to be done on single fibres as 
presented in this paper for Hi-Nicalon filaments. This method allows the parameter A(α) to be 
estimated for the total range of probabilities α. 
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6. CONCLUSION 
 
Delayed failure of SiC Hi-Nicalon single fibres is observed in static fatigue at 500°C and 
800°C. Lifetime data exhibit a significant scatter and consequently, the expected power-type 
law t σ  n = A cannot be used directly. Nevertheless, statistical analysis of lifetime distribution 
for a given applied stress allows this empirical law to be adapted at single fibres scale 
considering that the parameter A depends on the rank Pσ in the lifetime distribution. This 
empirical law is summarised by the following relation: ( )σσ PGt ,= . 



A theoretical subcritical crack growth based model is proposed for lifetime prediction of 
single fibres. The model gives an expression of the lifetime of a single fibre depending on its 
rank α in the tensile strength distribution, ( )ασ ,Ft = . The equivalence of the ranks: α = Pσ 
is demonstrated to validate the theoretical model. It allows SPT (Strength-Probability-Time) 
diagrams to be constructed, and at last, single filament - tow relationships is established 
comparing this theoretical model with the empirical model previously developed [4] for 
multifilament tows: lifetime of tow coincide with lifetime of single fibre for a specific value 
of the failure probability α = αc, corresponding to the critical rank of the fibre within the tow. 
 
Finally, the complete procedure to generate SPT diagrams is summarised for future 
applications on different SiC fibres. 
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ABSTRACT 
 
SiC fiber reinforced ceramic matrix composites are sensitive to delayed failure under 
low stresses at temperatures between 600°C - 800°C. In a previous work, this 
phenomenon was related to slow crack growth in Nicalon tows. Data were obtained 
on Nicalon tows only. The present paper investigates the static fatigue behavior of Hi-
Nicalon and Hi-Nicalon S fibers. Tests were carried out on single filaments and on 
multifilament tows, at temperatures of 500°C and 800°C, in air. 
 
Stress-rupture time diagrams were determined for single filaments and tows at these 
temperatures. The determination of these diagrams is quite straightforward for tows. 
A specific procedure needed to be developed for the single filaments. Relationships 
between lifetimes of single filaments and those of tows were established. A model 
based on slow crack growth in fibers taking into account temperature allowed sound 
predictions of lifetimes that were in excellent agreement with experimental results. 
 
The model allowed the influence of various parameters including size effects to be 
anticipated. The strength-probability-time diagrams were established for the single 
filaments. These diagrams may be an aid to composite designers. 
 




