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parametre de la microstructure,

constante caractéristique des fibres,

section d'une fibre,

section de matrice, _

section utile du fil brut avant essai,

section totale du fil brut avant essai,

section totale des fibres au sein d'un minicomposite,
pourcentage critique de fibres cassées au sein du minicomposite,
pourcentage critique de fibres cassées au sein du fil brut,
pourcentage de fibres surtendues au sein d'un fil brut,
diametre des fibres,

module d'Young des fibres,

. Ef] brut module d"Young des fils bruts,
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module d"Young dela matrice,

module d"Young du minicomposite,
facteur de normalisation des fibres obtenu pour une distribution en déformations,

pourcentage de fibres rompues au sein d'un fil brut avant 'essai de traction,

longueur de fibre équivalente,

parametre de Weibull des fibres,

paramétre de Weibull associé aux défauts volumiques des fibres,
parametre de Weibull associé aux défauts surfaciques des fibres,
parametre de Weibull associé aux défauts intrinséques des fibres,
parametre de Weibull associé aux défauts extrinséques des fibres,
parametre de Weibull de la matrice,

nombre de fibres,cassées au cours de I'essai,

nombre de fibres survivantes au cours de I'essai,

nombre de fibres saines en début d'essai,

nombre total de fibres au sein d'un fil brut,

probabilité de rupture,

probabilité de rupturea partir d'un défaut situé en surface de la fibre,
probabilité de rupture & partir d'un défaut situé€ dans le volume de la fibre,
probabilité de rupture d'une fibre contenant exclusivement les défauts intrinséques,




Pg  probabilité de rupture d'une fibre contenant les défauts intrinséques et les défauts
extrinseques,

q pourcentage de fibres non cassées au sein du minicomposite,
b1 fraction de fibres contenant des défauts extrinseques,

Rf  rayon de la fibre, '

rym  rayon du miroir de rupture des fibres,

j ! Tmin rayon minimal de la fibre,

Tmax Tayon maximal de la fibre,

Rmoy rayon moyen de la fibre

c contrainte appliquée,

¥ c*  contrainte de transition,

Ofil brut contrainte & rupture du fil brut,

X O  contrainte a rupture du fil brut en négligeant les fibres cassées avant essai,

contrainte & rupture du fil brut en tenant compte des fibres cassées avant essai,
Omax contrainte maximale appliquée 2 la fibre, .
- Omax  CoOntrainte dans les fibres au droit de la fissure matricielle,
! Oof facteur de normalisation des fibres,
' Cofs facteur de normalisation des fibres : défauts situés en surface des échantillons,
\ Oofy facteur de normalisation des fibres : défauts situés dans le volume des échantillons,
' Oof1 facteur de normalisation des fibres : défauts intrinséques,
\ i 1 Oof2 facteur de normalisation des fibres : défauts extrinséques,
| i Gom facteur de normalisation de la matrice,

|
|
!%i G,  contraintes résiduelles longitudinales dans les fibres,

; T o : . . .
O,  contraintes résiduelles axiales d'origine thermique dans la matrice,

Vg  volume équivalent pour une fibre unitaire,
V¢ volume d'une fibre unitaire,
5 Vi volume de matrice,

il Vi  fraction volumique de matrice,
Ve  fraction volumique de fibre,
Vp  fraction volumique de porosité.
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es composites & matrice céramique renforcés par des fibres continues

se caractérisent par un comportement mécanique de type élastique

non-linéaire bien que les constituants (fibres et matrice) soient

fragiles, La rupture au-dela d'un seuil d'endommagement est dictée
par les fils longitudinaux. Les éléments entrant dans la constitution des
composites & matrice céramique présentent de par leur nature fragile des
propriétés mécaniques dispersées, en raison de la présence de défauts
microstructuraux fépartis de maniere aléatoire. Cette dispersion rend difficile
la comparaison des fibres entre elles puis des fils entre eux et semble affecter
les performances des composites eux mémes, leur conférant un comportement
plus ou moins erratique. L'endommagement de la matrice et les ruptures de
fibres résultent de phénomeénes stochastiques. Une approche statistique-
probabiliste du comportement mécanique est alors nécessaire pour prendre en
compte ces particularités.

Une premiére difficulté réside dans la détermination expérimentale des
caractéristiques statistiques des constituants et dans:leur description
mathématique. Une seconde difficulté est l'établissement des relations entre
les propriétés statistiques des constituants et la réponse probabiliste de la
structure composite. Ces relations doivent prendre en considération les
mécanismes physiques de fissuration matricielle, de transfert de charge et les
ruptures individuelles de fibres. Le présent travail s'est attaché a résoudre ces
difficultés. Les relations entre les propriétés mécaniques du matériau et ses
caractéristiques microstructurales sont en effet indispensables pour guider le
choix de constituants qui conduisent & un matériau présentant des propriétés
optimales. De plus, la prévision du comportement mécanique se doit d'étre
fiable en vue de l'utilisation des pieces industrielles.

Le présent travail porte sur des matériaux composites céramiques a .
fibres longues SiC/C/SiC, élaborés() par infiltration en phase gazeuse.
L'objectif était d'établir les relations entre les données des constituants et le
comportement de la structure composite plus complexe pour prévoir la
rupture. Plusieurs échelles ont été considérées : les fibres, le fil puis le

(1) par la Société Européenne de Propulsion




minicomposite. Les minicomposites sont constitués de fils de 500 fibres de
carbure de silicium densifiés par une matrice SiC. Le choix de cette échelle
intermédiaire découle du fait que les minicomposites déterminent le
comportement du composite au-dela d'un seuil d'endommagement. En outre,
les essais de traction sur minicomposites permettent de caractériser les divers
constituants. Le travail réalisé au cours de ces trois années de recherche a
comporté des analyses expérimentales et théoriques. Les essais de traction
monotones permettant la description et la mesure des données a rupture ont
été réalisés sur des monofilaments de carbure de silicium, sur des fils bruts,
sur des minicomposites. Un modele probabiliste de la rupture des fils bruts et
des minicomposites & partir des propriétés des constituants est proposé.

Apres une synthese bibliographique faisant le point des travaux réalisés
sur la rupture ou sur l'endommagement des composites & matrice céramique
ou a matrice polymeére par une approche statistique-probabiliste, les
principaux résultats obtenus sur fibres unitaires, fils bruts et minicomposites
sont exposés et discutés, L'étude comprend trois phases. Elle débute par une
évaluation des parameétres statistiques des fibres unitaires de carbure de
silicium, Les valeurs retenues sont celles présentant le meilleur ajustement
avec les données expérimentales. Une deuxiéme phase consiste d'une part, a
déterminer les grandeurs précédentes & partir des essais de traction sur fil
brut, permettant ainsi de vérifier la validité des résultats obtenus

précédemment et d'autre part, & développer un modele du comportement
mécanique des fils bruts. Enfin, un modeéle de l'endommagement et de la
rupture ultime des minicomposites est proposé. Il est fondé sur les propriétés
statistiques des fibres et de la matrice et des propriétés mécaniques de
l'interphase. Ces chapitres sont présentés sous la forme de projets de
publication. '
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Chapitre 1

Approches statistiques-probabilistes de la rupture des matériaux composites

\

Un matériau composite est un solide polyphasé qui comporte a 1'échelle
microscopique plusieurs constituants. Ils sont associés en vue de lui conférer a
I'échelle macroscopique des propriétés, que les constituants pris isolement, ne
permettent pas d'atteindre. Il existe de nombreux types de matériaux
composites suivant la nature du renfort (trichites, fibres, sphéres), la nature
de la matrice (organique, alliage métallique, verre, céramique), la disposition

- relative des fibres (alignée, croisée, tissée, aléatoire). Nombre de ces divers

matériaux composites contiennent un ou plusieurs constituants fragiles.

Les matériaux fragiles tels que les matériaux céramiques sont
caractérisés par une dispersion importante des propriétés a rupture. De ce fait,
les données & rupture ne sont pas des grandeurs intrinséques. En effet, elles
dépendent du volume de 1'échantillon. Une augmentation du volume sous
contrainte est accompagnée d'une diminution de la contrainte & rupture. De
plus, elles dépendent aussi du mode de sollicitation (traction, flexion, ...). Les
raisons fondamentales de ces caractéristiques sont liées a la présence de
défauts de forme, de taille, de sévérité et d'orientation variables [1, 2].

En effet, les matériaux céramiques contiennent des défauts
microstructuraux qui apparaissent au cours de leur vie : durant la phase
d'élaboration (défauts préexistants, pores, inclusions, etc.) puis durant la
phase d'usinage des piéces (micro fissures) et enfin lors de leur utilisation
généraleinent dans des environnements hostiles ou & hautes températures.
Sous un état de contrainte donné, la rupture ne se produit pas nécessairement -
a partir du point ol les contraintes sont les plus fortes. En réalité, des
populaﬁons de défauts soumises & des états de contraintes plus faibles
peuvent étre les premiéres & devenir critiques. La rupture se produit lorsqu'un
défaut atteint la taille critique.

A la lecture de ces caractéristiques, il devient clair que des méthodes
statistiques sont nécessaires pour décrire la distribution des contraintes a
rupture des matériaux fragiles. De telles méthodes, prenant en compte les
distributions de défauts, permettent de décrire l'effet du volume. La statistique
purerhent descriptive des propriétés d'un jeu de données expérimentales peut
étre utilisée pour effectuer des prévisions au-dela de 1'échelle d'observation.
Effectivement, la nature de la dispersion observée peut étre analysée par des
méthodes statistiques dans le but d'utiliser ces résultats pour la prévision de
tests futurs. Le point faible de cette démarche est 1'impossibilité de discerner




Chapitre 1

Approches statistiques-probabilistes de la rupture des matériaux composites

les différentes fonctions de distributions sur la base d'un nombre de tests
modéré. Par exemple, pour différencier une distribution log-normale d'une
distribution des valeurs extrémes avec un degré de confiance justifiant une
extrapolation, plusieurs centaines de tests sont nécessaires.

Dans le domaine de la rupture, I'approche généralement suivie consiste
& établir des modeles probabilistes appropriés aux phénomeénes physiques. Ils
sont ensuite utilisés pour une extrapolation en dehors de 1'échelle
d'observation. Cette prévision ne s'effectue pas en considérant que les
distributions générées présentent un bon ajustement avec les résultats
expérimentaux (ce n'est pas une condition suffisante), mais qu'elles sont
reliées aux phénomenes physiques. Les approches de la rupture fragile
peuvent étre groupées en deux catégories [3] :

0 les approches ayant une base purement statistique (pas de fondement
physique) telles que l'analyse de Weibull,

O les approches prenant en compte le role effectif des populations de
défauts dans la rupture,

Ces derniéres, plus fondamentales reposent soit sur la fonction de
distribution de la taille des défauts, soit sur le concept de la contrainte
élémentaire. Le role individuel des défauts est décrit localement a 1'échelle
microscopique par des relations entre le type de défaut, les contraintes locales
et le critere de rupture.

Ce chapitre est divisé en quatre parties. Tout d'abord une description
succincte des composites & matrice céramique SiC/SiC est proposée. Les divers
constituants ainsi que la courbe de comportement de la structure composite
sont présentés. Les analyses statistiques sont ensuite exposées. Enfin, avant
de définir le contenu et les objectifs de ce travail, les divers modeles

‘statistiques - probabilistes, présents dans la littérature, pour décrire d'une

part la fissuration matricielle et d'autre part la rupture ultime des matériaux
composites sont abordés.
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Chapitre 1

Approches statistiques-probabilistes de la rupture des matériaux composites

1 - PRESENTATION DES COMPOSITES SiC/SiC

Ces matériaux composites dits thermostructuraux sont destinés a étre
utilisés a hautes températures (figure 1) en raison de la nature céramique des
constituants [4]. ‘

1.1 - Architectures des composites

Les matériaux composites sont constitués de plusieurs couches de tissus
superposées. En raison des performances mécaniques médiocres des
composites unidirectionnels sollicités dans les directions autres que celles du
renfort, des structures multidirectionnelles sont développées.

Les composites stratifiés sont constitués d'un empilement de nappes de
tissus orientées différemment de facon & générer plusieurs directions de
renforts. Le délaminage entre les strates est le défaut majeur de ce type de

structure.

- Les composites tissés ont permis de pallier cet inconvénient. Les fils
sont tissés de fagon a lier les différentes directions du renfort. Cette structure
contient des macropores.

1.2 - Les divers constituants
1.2.1 - La fibre de carbure de silicium

Les fibres de type Nicalon() , ont été mises au point dans les années
1970 par Yajima a partir de la pyrolyse d'un précurseur organométallique de
type polycarbosilane [5]. Elles sont commercialisées sous forme de fils de 500
monofilaments dont le diamétre moyen est de 15 um. La génération de fibres
étudiées est de type NLM 202 dite aussi "ceramic grade”.

NLM 202

| Ltype d'enzimage :
— indice de torsion (o : sans torsion)

niveau de caractérisation :
1 standard
2 teneur plus faible en oxygéne

M commercialisées par Nippon Carbon
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Sa composition chimique ne se réduit pas & du carbure de silicium pur,
d'autres phases sont contenues dans la fibre. Elles jouent un rble important
dans les propriétés thermomécaniques vis & vis de I'environnement chimique
et de la température, Ces fibres contiennent en effet du carbone libre et un
oxycarbure de silicium SiO2xC1.x dus au processus d'élaboration. Le tableau 1
rassemble les teneurs en Si, C et O évaluées pour ces fibres [6 - 8]. La
microstructure de ces fibres est constituée de microcristallites de SiC B, de 1 &
2 nm noyées dans une matrice de carbone et oxycarbure de silicium amorphe.
Par leur microstructure complexe, les fibres sont dans un état
thermodynamique instable, elles sont trés sensibles & l'environnement,
notamment sous hautes températureé et sous atmosphéres agressives.

1.2.2 - L'interface fibre - matrice

Lors de la réalisation des matériaux composites SiC/SiC, les fibres sont
revétues d'un dépdt de carbone pyrolytique. L'interphase entre la fibre et la
matrice est le site de mécanismes complexes d'absorption d'énergie (déviation
des fissures par décohésion et frottement fibre - matrice, extraction des fibres)
contribuant & l'amélioration de la ténacité. Elle est constituée de plans de
carbone sensiblememt paralleles & la surface des fibres [9].

1.2.3 - La matrice SiC

Le principe de densification de la structure fibreuse repose sur
l'infiltration chimique en phase vapeur (CVI) [10]. Ce procédé consiste a
déposer du SiC sur les parois des pores de la structure fibreuse & partir d'un
gaz précurseur, constitué d'un mélange de methyltrichlorosilane et

d'’hydrogéne. Ce dépbdt est réalisé sous pression réduite & une température
voisine de 1000°C. ‘

Des expériences de diffraction [11] ont mis en évidence une structure
cubique & faces centrées (variété ) avec préférentiellement une orientation
radiale des grains par rapport 4 l'axe des fibres dans la direction (111) du
cristal. Le module d'Young de la matrice ainsi obtenue est voisin de 400 MPa
[11 - 14]. Les principales caractéristiques de la fibre et de la matrice,
supposées homogenes et isotropes, sont résumées au tableau 2.



- Composition chimique (% pds)
Références Si C 0O
Grateau  [6] 57 | 31 11
Lipowitz  [7] 58,4 31,2 10
Labrugere [8] 35 48 17

Tableau 1 - Composition chimique des fibres SiC NLM 202

Fibre SiC Matrice SiC déposée
| par CVI
Densité 2,65 3,2
Module d'Young, E 200 400
(GPa)
- Coefficient de Poisson ' 0,25%* 0,2%
Y
Coefficient de
dilatation thermique, o 3.106 * . 4,6.106 *
(0 - 1000°C) K-1 ' "

Tableau 2 - Propriétés des constituants du composite SiC/SiC (* valeurs
communiquées par la SEP)
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1.3 - Courbes de comportemex::t des composites SiC/SiC

La courbe idéale de comportement en traction d'un composite SiC/SiC,
enregistrée au cours d'un essai de traction a vitesse de déformation constante,
est représentée a la figure 2. Elle est constituée de plusieurs domaines :

- A : un domaine linéaire initial qui correspond au comportement
purement élastique, les déformations des fibres et de la'matrice sont égales.

- B : un domaine non linéaire résultant de la multifissuration de la
matrice, cet endommagement se poursuit jusqu'a la saturation. Trois stades
de multifissuration matricielle au sein de composite 2D - SiC/SiC ont été mis
en évidence [15, 16]:

- des fissures amorcées par les macropores,

- des fissures localisées au sein des fils transversaux,

- des fissures situées au sein des fils longitudinaux (les minicomposites).

- C : une zone linéaire caractéristique de la reprise des efforts par les
fibres, les décohésions entre les fibres et la matrice sont suffisamment
importantes pour que la charge ne soit plus transmise a la matrice, qui ne
peut plus s'endommager.

2 - APPROCHES STATISTIQUES DE LA RUPTURE FRAGILE
2.1 - L'analyse de Weibull - une approche empirique
2.1.1 - Les hypothéses

Le matériau est assimilé 4 une chaine formée de maillons représentant
les éléments de volume. L'analyse de Weibull [17,18] est fondée sur les
hypothéses suivantes :

* le gradient du champ de contrainte est suffisamment faible pour que
chaque élément de volume soit dans un état de contrainte uniforme ;

* les résistances a la rupture de chaque élément de volume sont
considérées comme des variables aléatoires indépendantes, il ne peut y
avoir interaction entre les défauts qu'ils contiennent ;

* soumis & la méme contrainte, la probabilité de rupture des éléments

|
3
|
I
v
7
I
\
\
J
|




Chapitre 1

Approches statistiques-probabilistes de la rupture des matériaux composites

de volume est identique, le matériau est homogéne et isotrope par
rapport aux défauts qu'il contient ;

* la rupture de 1'élément de volume contenant le défaut de plus grande
sévérité entraine la rupture de 1'ensemble.

La derniere hypothése est basée sur le concept du lien le plus faible.
Le matériau est une suite de maillons placés en série, la rupture du plus
B faible entraine donc la ruine de 1'ensemble. Ce concept est I'opposé de celui o
les maillons sont placés en paralléle. La rupture de I'un d'eux entraine alors,
t la redistribution de la charge parmi les autres. La ruine de l'ensemble se
produit lorsque le systéme n'est plus -capable de supporter la charge

redistribuée.
2.1.2 - Fonction de distribution
La probabilité de rupture d'un échantillon de volume V est donnée par

i la relation (1) en supposant la présence d'une seule population de défauts au
sein du volume, et un champ de contraintes uniaxial (annexe 1) :

If D P=1- exp{-‘l’ (GU'G“) dV:l | sio> o,

v Yo

ol - .
i P=20 : si o0<o0,

m, le module de Weibull représente la dispersion des mesures des contraintes
de rupture, 6 le facteur de normalisation est relié a la contrainte moyenne
par la relation (2), oy est la contrainte seuil, contrainte en dessous de laquelle

la probabilité de rupture est nulle,

o (1 + 1/m)

(2) 6- = V]/m

© : contrainte moyenne a rupture,
- T':fonction gamma, I'(1+1/m) = (1/m)!.

La seule justification donnée par Weibull pour le choix de la forme

m
o-0 . . . T .
( 5 “) pour la fonction de contraintes apparaissant dans 1'équation de

probabilité est qu'elle conduit a u1\1 bon accord avec les données
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expérimentales. I1 est important \de noter que m qui est une valeur
caractéristique du matériau n'a pas de réelle relation avec la microstructure de
ce dernier.

L'analyse de Weibull est la plus populaire et la plus utilisée a ce jour
essentiellement a des fins descriptives. En effet, elle est mathématiquement
simple et facile a manipuler.

2.1.3 - Champ de contrainte multiaxial
Dans le traitement original de Weibull, la probabilité de rupture, sous

contraintes multiaxiales, est calculée & partir de la moyenne des contraintes
normales dans toutes les directions.

(3) P=1- exp[-jkjo;;* dA dV}
vV A
avec k = 2m+1(_}_}
. 2n \o,

ou dA est une surface élémentaire sur la sphére unité (dA = cos¢d¢pd¥) (figure
3), on est la contrainte normale.

Barnett et al. [19] et Freudenthal [20] ont proposé une méthode plus
simple pour appliquer la statistique de Weibull aux états de contraintes
multiaxiaux ; elle est fondée sur le principe de l'action indépendante des
contraintes principales [21]. Les contraintes principales étant supposées agir
indépendamment dans chaque direction, la probabilité de rupture est
déterminée par le produit des probabilités de survie suivant chaque direction
principale :

4) P =1 -expl:- i ((%)Z(%Jm +(§ﬂm]dv]

L'approximation de Barnett - Freudenthal ne tient pas compte des
interactions entre les contraintes principales. Batdorf [22] a montré qu'elle
conduit & des prévisions qui ont tendance & sous estimer la probabilité de
rupture.
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2.2 - La théorie des défauts

Cette approche est fondée sur la fonction de distribution de la taille des
défauts présents. La probabilité de rupture est donnée par la probabilité que
les fissures au sein d'un élément de volume V aient une taille supérieure a une
valeur donnée a1 [23] :

/2 vo

5 P =V] [g@dadp

0 a,

g(a) est la densité des fissures de demi-longueur a, B mesure leur orientation
par rapport & la contrainte appliquée (figure 4).

La probabilité de présence d'une fissure critique est convertie en une
probabilité de rupture en fonction des contraintes grace & la relation suivante
de la mécanique linéaire de la rupture :

(6) K, = 0Yva
Kj représente le facteur d'intensité de contrainte.

Hunt [24] calcule la probabilité de rupture en traction uniaxiale & partir
de la connaissance de la population de défauts et d'un critere de rupture locale
reliant la contrainte locale a la dimension du défaut. La théorie de Hunt est
équivalente a l'approche phénoménologique de Weibull développée en terme de
distribution de défauts.

La principale difficulté dans l'utilisation de la théorie des défauts réside
dans l'évaluation de la densité g(a). Jayatilaka et Trustum [23] utilisent, sous
des conditions de chargement biaxial, une expression de la densité de défauts
mesurée par la distribution des tailles de fissures établie pour le verre par
Poloniecki et Wilshaw [25] (figures 4 et 5) :

n-1

¢)) gla) = —° a”e®® a>o

c est un parametre d'échelle, n mesure le taux avec lequel la densité tend vers
zéro, 2a est la taille de la fissure, En présence de N fissures, la probabilité de
rupture Py, & la contrainte o, est donnée par la relation suivante :



Cn

dA

fal
s
]
=
e}
Y
)
|
D
=
e.
=
-
|
3
~—
<
O
g
>
)
8,
o
e
&
=
=

/)]
Q
Py
]
o
o
QO
5
o~
=
w0
D
e
g
ope
o]
..wu
f=
=
Q

N

ere u

Sph

Fig. 3




° 1
w
:
=) ‘
:
S
g 0
@ 3
o .
N Q
& =
= -
a &) -~
g o _
—_— N —
& 3
. o
_ & — A== 5 g
eﬂ =1
q.5 <y
—_— .uu n
- o 2
@2 e
g2 A
44 :
0 5 o
- a8 =
<0
e Q A
20 g
T

(e)d




Chapitre 1

Approches statistiques-probabilistes de la rupture des matériaux composites

. N
® P, = 1-[1-P(0)]

1-P(o) représente la probabilité de survie d'une fissure. La probabilité de
rupture obtenue par Jayatilaka pour le cas particulier de g(a) (équation 7) est :

2
n! { K,

, o no? n-1
9 P, = 1-exp| -N

L'équation (9) de la probabilité est similaire & 1'équation de Weibull
comme le montre 1'écriture de 1'équation sous la forme de 1'équation (10) :

P, = 1-exp[-Nk, (c)*""]
(10)
m=2n-2

ou k2 est une constante pour un matériau donné, m est le module de Weibull.

Evans et Langdon [26] ont proposé une distribution des valeurs
extrémes de Gauchy pour g(a). La forme de la fonction de densité rend difficile
l'utilisation de cette théorie. Une caractérisation de la distribution de la taille
des défauts est alors nécessaire. Pour un matériau donné, la détermination de
la distribution des fissures nécessiterait des méthodes de contréle non
destructif, |

2.3 - L'approche de la contrainte élémentaire

Elle repose essentiellement sur le concept suivant : la sévérité de chaque

 défaut peut étre caractérisée par une contrainte élémentaire S. La contrainte

élémentaire peut étre définie comme la contrainte de rupture d'un élément de
volume contenant un défaut donné. La distribution de ces contraintes est
décrite par une fonction densité g(S). Plusieurs approches ont été proposées
pour obtenir les fonctions de distribution des contraintes & partir de la
distribution en S [27 - 31].

Dans le traitement d'Argon et McClintock [27], S est une contrainte

uniaxiale aux bornes d'un élément de volume contenant le défaut. La
probabilité de rupture est donnée par 'équation suivante :

11
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B o s
4y P=1-emp { [av | g(S)dS}

ou g(S)dS représente la densité de défauts ayant une résistance comprise entre
SetS +dS.

2.3.1- L'approche de Batdorf [29, 30]

Considérant un élément de volume soumis & un champ de contrainte
uniforme, la probabilité de rupture est calculée par le produit de la probabilité
P1 d'existence d'une fissure critique (ocr, Ger + doey) dans 1'élément de volume
AV et de la probabilité P9 que la fissure critique soit orientée de telle fagon que
sa contrainte effective cg s0it supérieure ou égale a Gey - '

(12) P=PpP,
avec
’ dN
P, = AV d
: do_ (G") Oer
Q
P ==
2 4:7[

N(oer) est la fonction de densité de fissures c'est a dire la fraction de fissures
pour laquelle la contrainte effective Ge est plus grande que la contrainte
critique Cc¢r. Le critére de rupture repose sur la notion de la contrainte
effective. Cette derniére est définie par le chargement et la géométrie de la
fissure. La rupture se produit lorsque la contrainte effective devient
supérieure a la contrainte critique, Plusieurs auteurs depuis Weibull ont
utilisé ces concepts pour évaluer la rupture de matériaux en employant des
arguments analogues a la théorie de Weibull. Q est I'angle solide caractérisant
les portions de l'espace dans lesquelles Gg > C¢ey: La probabilité de rupture

s'éerit :

13) P-1- exp{— I dV]dccr{dN(G“))Q(z’ Oa)}

v 0 d(Gcr) 4I1

N(orc) est indépendante du champ de contrainte, elle dépend uniquement du
matériau. Si seule la composante normale au plan de la fissure contribue a la
rupture, les fissures sont insensibles au cisaillement (équation 14).

\
12

~
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(14) Gcr = 0-N \

D'autres criteres tenant compte de la sensibilité au cisaillement
(équations 15) peuvent étre utilisés.

(15) o, = o,s[csN +Jok + ch]
_ 2, T
O = O,SI:GN +\/<5N + %1—0,5\/)2]

2.3.3 - Le modéle de la contrainte élémentaire multiaxiale

Un modele de contrainte élémentaire multiaxiale a été développé par
Lamon et Evans [31]. La contrainte élémentaire est alors définie comme une
combinaison des composantes normales et tangentielles agissant sur les
défauts, considérant le critére d'extension non coplanaire de la fissure. Un
code de calcul par éléments finis (CERAM) a été développé pour prévoir la
probabilité de rupture basée sur le modéle de la contrainte élémentaire
multiaxiale [32, 33]. Contrairement a l'approche de Batdorf, ce modéle calcule
une fraction de contraintes qui sont inférieures ou égales & la contrainte
équivalente critique SE.

Cette analyse est plus compléte. En effet, elle prend en compte des états
de contraintes plus complexes. La densité des défauts est déterminée dans le
cas général d'un état de contrainte multidirectionnel. Le critére de rupture est
fondé sur le maximum d'énergie dissipée Gmax dans la direction de
propagation de la fissure [34] :

(1+ v)(1+x)

- (16) o = AT R 4 6KIKE + KA ]

max 4 E

E : le module d'Young,

KT et K7 : les facteurs d'intensité de contrainte en mode I et mode II,
v : le coefficient de Poisson,

x = 3-4v en déformations planes,

=71y en contraintes planes,

Une contrainte équivalente (équation 17) est définie comme la contrainte qui
entrainerait la méme libération d'énergie Gmax que le champ de contrainte

13
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local (oN, 7). oN et T sont les composantes normales et tangentielles de la

contrainte,
4 2 4774
(17) op = [ of +67°0% +7*]

La propagation de la fissure se produit quand Gpax atteint la valeur Gg, la
contrainte équivalente prend alors la valeur SE. La fonction de densité des
défauts s'exprime en terme de la distribution g(SE), distribution des
contraintes équivalentes SE, considérant des éléments de volume dV (dV =

cos(¢p)dody).

: 1 pween
(18) g®dS = — [ [ &(8,)dS5c0s 6 aP dy

Une relation pour g(Sg) est nécessaire pour poursuivre le calcul. La
relation (19) a été choisie.

(19) g(8;) = mSyio”

m et 0 sont les paramétres caractéristiques de la distribution des contraintes
élémentaires. C'est une différence fondamentale avec la théorie de Weibull ot
les parametres statistiques caractérisent la distribution des contraintes a
rupture a I'échelle macroscopique. Le choix de la fonction g(SE) est la raison

pour laquelle le modele apparait comme une extension du modele multiaxial
de Weibull, bien qu'il en soit différent,

La probabilité de rupture est donnée par 1'équation suivante pour des
ruptures initiées par des défauts situés dans le volume :

(20) P, = 1 -exp {j(%] I{mv%,gﬁ)d\f}
Y o 1 1

La fonction Iy tient compte de l'orientation des défauts par rapport aux
contraintes principales. Ce modele est tres complet mais relativement
complexe de mise en oeuvre.

De nombreux auteurs se sont intéressés aux approches multiaxiales
développées par Batdorf a partir de la distribution des fissures et a celle de
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Lamon basée sur la notion de la contrainte élémentaire. D'aprés Tucker et
Jonhson [35] ces deux modéles dans le cas d'un chargement multiaxial
devraient conduire aux mémes probabilités de rupture pour des critéres de

ruptures équivalents.
2.4 - Evaluation et limites des modéles statistiques

L'application pratique des modeles statistiques décrits dans les
paragraphes précédents nécessite la connaissance des parametres statistiques.
Ceux-ci sont déterminés par ajustement des fonctions de distribution aux
données expérimentales. Les méthodes de détermination des parameétres
statistiques et les tests statistiques sont décrits en détail dans les annexes 3 -
6. Un test critique pour évaluer la cohérence de la fonction de distribution,
déterminée & partir d'un jeu de données expérimentales repose sur la
comparaison de l'effet de taille prévu aux observations expérimentales. Par
ailleurs, des caractéristiques des populations de défauts sont indispensables
pour effectuer les prévisions avec un taux de confiance significatif.

Les approches statistiques de la rupture présentées précédemment
peuvent étre employées a condition que :

(1) la rupture se produise directement & partir des défauts préexistants ;
(ii) les caractéristiques des populations de défauts soient connues.

La premiére condition est vérifiée dans tous les matériaux fragiles mais
pas sous n'importe quelle condition, Par exemple, si la rupture catastrophique,
est précédée par une croissance lente des défauts, la distribution des défauts a
rupture n'est pas la méme que la distribution des défauts préexistants. Les
caractéristiques des défauts responsables de la rupture et leur évolution
possible doivent étre déterminées,

La deuxieme condition exige que les mémes populations de défauts
soient présentes dans les échantillons de trés grande taille dont on veut
calculer la probabilité de rupture et dans les éprouvettes qui ont permis de
déterminer les paramétres statistiques. Il est évident que si cette condition
n'est pas remplie, les prévisions de rupture seront erronées. On peut toutefois
vérifier la bonne reproductibilité des populations de défauts en effectuant une
analyse statistique de la rupture soit 4 I'aide de pieces de grande taille, soit &
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I'aide d'éprouvettes découpées dans ces pieces.

8 - PREVISIONS DE LA FISSURATION MATRICIELLE ET DE LA
RUPTURE ULTIME DES MATERIAUX COMPOSITES

Durant ces dernieres années, les processus de rupture des composites
ont fait l'objet d'une attention considérable tant sur le plan expérimental que
théorique [36 - 41]. En tension, le comportement est non linéaire au-dela d'une
certaine contrainte. Si la matrice a une déformation a rupture inférieure a
celle des fibres, elle a tendance & se fissurer avant que se produisent les
ruptures de fibres, Pour les composites & matrice céramique, la rupture ultime
est une combinaison d'événements de rupture affectant les fibres et la matrice,
Le processus est complexe, il implique une accumulation de dommages
microstructuraux.

3.1 - Analyse du processus de fissuration matricielle

La fissuration matricielle évolue jusqu'a la saturation. Les fissures
laissent les fibres intactes et permettent ainsi aux composites de supporter des
charges plus élevées. Le contrdle de la fissuration matricielle est tras
important : en effet elle réduit le module d'élasticité et surtout, elle expose les
fibres aux attaques de I'environnement.

3.1.1 - Approche d'Aveston-Cooper-Kelly (ACK)

Un modele de la fissuration matricielle a été proposé par Aveston,
Cooper et Kelly (ACK) [42] et étendu par Budiansky et al. [43]. Ce modale ne
s'intéresse qu'au seuil d'apparition de la premiére fissure, dans le cas d'une
interface non liée et d'un glissement & contrainte de cisaillement T constante,
La déformation dans la matrice & l'apparition de la premieére fissure est
donnée par :

1) e - 127y, E,V}? %
i EcEfnerm

rf est le rayon de la fibre, Ef, E¢, Exm sont les modules d'Young respectivement
des fibres, du composite et de la matrice. Vf et Vi sont les fractions

\




Chapitre 1

Approches statistiques-probabilistes de la rupture des matériaux composites

volumiques de fibre et de matrice, ’)\(m est 'énergie de rupture de la matrice.

Dans l'hypotheése déterministe de la rupture de la matrice, la distance entre
les fissures a saturation matricielle est alors comprise entre 1¢ et 2]¢ (équation

22).

1-V.o,..r
22 1 = f—xmf
(22) ¢ Vi 2t

Dans ce modéle, la matrice se multifissure & contrainte constante crm.
Cela constitue la premiére limite du modéle d'ACK, en effet il ne considére pas
la possibilité d'amorcage de la fissure a partir des défauts préexistants
lesqliels gouvernent la rupture dans les matériaux fragiles. En outre, le
modele d'ACK ne prend pas en compte le fait que le renfort peut freiner la
propagation de la fissure a travers la section du composite.

3.1.2 - Approches locales de la fissuration
a - Analyses de Marshall-Cox-Evans et Mc Cartney

Marshall, Cox et Evans [44] et Mc Cartney [45] ont abordé les problémes
d'amorgage et de propagation d'une fissure par le calcul du facteur d'intensité
de contrainte, d'une fissure pontée par des fibres. Les deux approches different
dans le choix du critéere de rupture. Pour Marshall et al. la ténacité du
composite est gouvernée par celle de la matrice alors que pour Mc Cartney, elle
est contrdlée par 1'énergie de rupture. Cette analyse permet de distinguer le
cas des fissures courtes et de relier la contrainte critique de la fissuration a la
taille d'un défaut préexistant.

b - Analyse de Péres

Péres [46] décrit la rupture des deux constituants par des lois
statistiques de Weibull, supposant les défauts répartis dans le volume de la
matrice et des défauts linéiques pour la fibre. L'analyse a été effectuée pour un
monofilament gainé d'une couche de matrice (figure 6). Péres a développé une
analyse locale de la fissuration dans laquelle il intégre 1'effet du glissement
interfacial a t constant. Pour établir la séquence d'apparition des fissures, il
suppose que chaque nouvelle fissure apparait & mi-distance entre les fissures
existantes, négligeant le caractere aléatoire de la formation des fissures [47].
Le critere de saturation choisi est le suivant : a saturation, le glissement
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interfacial est étendu & toute la longueur du microcomposite. La rupture se
produit lorsque la contrainte appliquée devient supérieure & la contrainte a
rupture de la fibre.

N. Fretty [39] a étendu le modéle de Péres a 1'échelle du composite
multifilamentaire. La rupture de ce dernier est supposée se produire des la
saturation matricielle, considérant que la rupture des fibres est instantanée
au-dela du point de saturation matricielle. Le caractere erratique de la rupture
des fibres n'est pas considéré. E. Munier et N. Fretty [48] 4 la suite d'esgais de
traction sur minicomposites SiC/C/SiC ont conclu & un tres faible effet du
volume sur la contrainte & rupture matricielle. La statistique de Weibull
utilisée ne permet pas de décrire correctement 1'effet de volume observé. Une
statistique avec une densité critique de défauts a alors été proposée [49].

La possibilité de prévoir et de contrbler la fissuration matricielle est tres
importante. Cependant, la détermination de la contrainte ultime du composite
présente un intérét considérable. Il est alors intéressant de considérer les
différents modeles présents dans la littérature, utilisés pour déterminer la
résistance a la rupture d'un matériau composite.

3.2 - Modeles de rupture ultime des matériaux composites

La plupart des modeles statistiques-probabilistes permettant de décrire
la rupture ultime des matériaux composites ont été établis essentiellement
pour des composites unidirectionnels.

3.2.1 - La loi des mélanges

La premiére méthode pour déterminer la contrainte & rupture est 1a loi
des mélanges.

(23) o, =V,0;

Ot1 oy, est la contrainte ultime du composite, ofla contrainte principale dans
les fibres au droit de la fissure matricielle, Vfla fraction volumique de fibreg,
Cette relation suppose que toutes les fibres se rompent au droit de la fissure
matricielle. La surface de rupture serait alors plane. En réalité, le
déchaussement observé, montre que les ruptures de fibres ne se produisent
pas au droit de la fissure matricielle. De plus, en considérant seule 1la

\
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: con 1'a1nte moyenne des fibres, cette méthode néglige la variation et la

' 'v:;:,f.fldlsper810n des contraintes & rupture des monofilaments. Par ailleurs, la
: :,‘;f,f.relatlon (23) implique la méme loi de variation statistique pour le composite et

‘our les fibres. Cela n'est pas vérifié expérimentalement ainsi que nous le
montrerons par la suite. L'effet de volume observé est plus faible pour une
tructure composite que pour un monofilament.

3.2.2 - Le fil brut

Une autre méthode consiste a4 considérer le fil brut et a évaluer la
rupture grice a une analyse due & Daniels [50] et & Coleman [28]. Cette
 méthode suppose que les fibres ne possédent aucun lien physique entre elles.

a - Modéles de Daniels et de Coleman

La rupture du fil brut résulte d'une propagation séquentielle des
ruptures de fibres. Le probleme classique d'un fil a été traité par Daniels [50].
Le fil est constitué de n filaments parfaitement serrés dans les mors. Les
hypotheses sont les suivantes :

(i) la contrainte & rupture de chaque fibre est une variable aléatoire
indépendante,

(ii) les forces supportées par les fibres non rompues & chaque
déformation du fil sont identiques et les charges supportées par les fibres
rompues sont nulles,

(iii) le partage de la charge est global, celle ci est également répartie
parmi les fibres non rompues,

La théorie statistique de Daniels décrit la rupture ultime du fil. Daniels-

a démontré que la contrainte & rupture d'un fil de n fibres a une distribution
qui tend vers une loi normale quand n tend vers l'infini. Les deux premiers
moments de la fonction de distribution sont :

(24) Sy (principale) = nsT(l-— b(ST))

(25) ¢ = ST\/nb(ST)(lab(ST))

b(s) est la probabilité de rupture de la fibre sous charge s, st représente la
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matrice polymeére est apportée par Ros\en [62, 53]. Pour pallier le défaut des
analyses précédentes, Rosen a introduit la notion de longueur ineffective en se
basant sur le modele de rupture dispersée de Giicer et Gurland. Le modele de
Rosen tient compte de la présence de la matrice qui assure un transfert de
charge par l'intermédiaire du cisaillement interfacial. La fibre cassée est
déchargée sur la longueur ineffective et rechargée au-dela.

Rosen suggere de considérer le composite comme une série de mini-
meéches de longueur ineffective 3, placées en série et indépendantes les unes
des autres (figure 7). La difficulté réside alors dans la détermination de la
longueur ineffective. Rosen propose d'évaluer la longueur ineffective a 1'aide de
la relation suivante [52] : ‘

h 2
S R A=

df: le diametre de la fibre,

O: taux de recharge de la fibre,
Gm': le module de cisaillement de la matrice.

Cette analyse a montré que plus le module de cisaillement de la matrice
est faible, plus la longueur ineffective est grande. Par contre, 1'analyse de
Rosen ne reflete pas l'augmentation de la longueur ineffective avec le nombre
de fibres rompues contrairement a l'analyse de Fitcher [54].

L'application du modele de Rosen nécessite plusieurs étapes :

(1) 1a définition d'un élément de volume représentatif,
(i1) la détermination de la distribution des contraintes,
(111) la définition des facteurs de surcharge,

(iv) 'analyse de la croissance de la fissure,

(v) I'établissement d'un critére de rupture.

La série de mini-meéches considérées indépendantes n'est pas forcément
représentative du composite au sein duquel les ruptures de fibres sont

aléatoires.

Les approches précédentes ont été comparées avec des résultats
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érimentaux par Prewo et al. [55]. Ces auteurs ont montré, que la loi des
ex]
mé;anges en général surestime la contrainte a rupture. L'analyse du fil brut

quant a elle, sous- -estime la rupture et dans la plupart des cas, le modele de

" Rosen surestime la rupture, si la longueur ineffective est prise égale a la

longueur d'extraction moyenne. Le découpage de Rosen a été le point de départ
de nombreux modeles de ruptures.

3.2.5 - Théorie de Steif et Schweitert [56 - 58]

Cette théorie repose sur le modele de chaine de mini-méches de Rosen
appliqué a des composites & matrice céramique. L'approche de Sutcu constitue
le point de départ de ce modele.

a- L'approche de Sutcu

Sutcu [59] a développé une théorie pour déterminer la rupture du
composite apres la saturation matricielle, en supposant que toutes les fissures
sont identiques. En considérant que la charge supportée par les fibres cassées
est également distribuée sur l'ensemble des fibres saines, Sutcu a déterminé
une limite supérieure pour la capacité de charge :

(29) > =(1-P)o, + L,2 2P,
by

r

<9

Pf représente la probabilité de rupture de la fibre, tg la contrainte de
cisaillement interfacial, rf le rayon de la fibre. oy est la contrainte appliquée
aux fibres intactes au droit de la fissure matricielle et Lp* est la distance
moyenne du point de rupture des fibres au plan de fissuration matricielle. I
est considéré que chaque fibre ne peut se rompre qu'une-seule fois a l'intérieur
d'une certaine longueur L, définie comme étant la longueur maximale pouvant
étre extraite a partir du plan de fissuration matricielle. Cette longueur, L, est
fonction du chargement (équation 30). Sutcu détermine pour les composites
céramiques la position des ruptures de fibres par rapport & une fissure
matricielle donnée, en définissant une probabilité ponctuelle de rupture 3
partir de la loi de Weibull.

(30) A

Ty
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Fig. 8 : A) Elément de volume considéré par Steif et Schweitert
B) Profil des contraintes dans une fibre intacte
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La procédure numérique pour l'évaluation de la contrainte & rupture est

1a suivante : la contrainte oy est incrementée, la longueur L correspondante est

évaluée par la relation (30), la probabilité de rupture peut alors &tre

. déterminée. Finalement, la longueur moyenne d'extraction est calculée ainsi
~~que la contrainte a rupture.

b - Les hypotheses du modéle de Steif et de Schweitert

Comme le modele de Sutcu, la théorie de Steif et de Schweitert tient
compte de la distribution & rupture des monofilaments et du fait qu'une fibre
cassée ne supporte plus d'effort sur une certaine longueur, Le calcul de la
contrainte a rupture est basé sur les hypothéses suivantes :

U le composite est constitué d'un nombre infini de fibres,
- Ola rupture des fibres est gouvernée par le lien le plus faible,
- O 1a saturation matricielle est définie par un espacement régulier entre
les fissures, _
O l'essentiel des ruptures de fibres se produit aprés la saturation

matricielle,
Q la rupture du composite se produit au droit d'une fissure matricielle.

Cette hypothése signifie que le plan de fissuration matricielle est le
point le plus faible. Le critére de rupture du composite est fondé sur la
capacité a supporter les efforts dans le plan de fissuration matricielle,
L'élément considéré par Schweitert est un élément de longueur d, d étant la

distance inter-fissure (figure 8).

La contrainte ultime est donnée par I'équation suivante :
1 1 &
B1) Ou =Vf{—N_-Z(GI)j+-1—\I—Z(GB)j}

NT est le nombre total de fibres dans 1'échantillon, NT représente les fibres
intactes et NB les fibres rompues. o] est la contrainte appliquée aux fibres
intactes et 6B la contrainte appliquée aux fibres rompues.

Cette équation nécessite 1'évaluation du nombre de ruptures de fibres et
de leur distribution. Cette analyse prend en compte la capacité pour les fibres
rompues de supporter des efforts mais suppose que la longueur de jauge a
considérer pour la rupture est la distance entre deux fissures. Il semble que le
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fait de négliger les interactions des ruptures de fibres entre les différents blocs

de matrice soit trop restrictif.

Cette approche, introduit une notion intéressante de longueur de jauge
différente de la longueur réelle. De plus, cette approche suppose des ruptures
multiples de fibres.

S 3.2.6 - L'analyse de Curtin [60]

Le modele de Curtin prévoit la rupture ultime des composites & matrice
céramique pour une fissuration simple et pour une fissuration multiple de la
matrice en traction uniaxiale. Lors d'une fissuration multiple de la matrice, il
suppose que la période de fissuration matricielle est trés petite devant la
périodicité des ruptures multiples des fibres. La rupture d'une fibre se traduit
par une décharge sur plusieurs blocs de matrice. Le profil des contraintes en
"dents de scies" dans la partie non déchargée de la fibre est alors assimilé & un
champ de contrainte uniforme (figure 9). L'analyse est basée sur la définition -
d'une longueur de jauge caractéristique 8¢ et d'une contrainte caractéristique
oc, O¢ étant la longueur de glissement a la contrainte caractéristique oc.

(32) 5, =
T
(33) . M 1/m+l
[ Tf

rf: rayon de la fibre,

Lo : longueur de jauge,

m : module de Weibull,

T : contrainte de cisaillement interfacial,
Op : facteur de normalisation.

Cette longueur caractéristique est intéressante pour calculer la rupture
du composite. En effet, elle permet de le diviser en mini-meches. 8¢ est
distincte de la longueur prise en compte par Schweitert, elle peut étre
différente de la distance inter-fissures.
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Fig. 9 : Schéma du profil des contraintes dans la fibre A) aprés
rupture d'une fibre (- - - - juste avant la rupture), B) profil vrai di
aux fissures matricielles et aux ruptures de fibres, C) profil
équivalent
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a - Partage global de la charge \

Comme Schweitert, Curtin considére dans un premier temps un partage
global de la charge entre les fibres intactes et tient compte de la fragmentation
de la fibre [61, 62]. La contrainte ultime du composite est donnée par
I'équation suivante :

/m+1
(34) a“.—_v;.oc( 2 ) m+1

m+2 m+2

Le pourcentage de ruptures préliminaires de fibres, au moment de la rupture
ultime, est donné par I'équation (35) :

2

35 =
(35) % m+ 2

Des modeles présentant de nombreuses analogies avec celui de Curtin
ont été développés par Phoenix [63] et par Neumeister [64].

b - Partage local de la charge

Curtin [65] a étendu son modele en considérant un partage local de la
charge. La charge supportée par une fibre cassée est également répartie parmi
les Nf fibres voisines alors que la section du composite comporte Nt fibres. Le
composite de longueur Ly est divisé en N mini-méches indépendantes d'une
longueur de jauge &¢ et contenant Nf fibres (figure 10).

(36) N, = (—E—t—](%i)
f c

Les ruptures de fibres au sein de chaque mini-méche sont
indépendantes. La rupture du composite résulte de la rupture de la mini-
méche la plus faible. Le probléme mathématique est de déterminer la
distribution des contraintes a ruptures des méches de Nf fibres et d'évaluer la
meéche la plus faible, En notant la densité de probabilité de rupture d'une
mini-meéche de Nt fibres P(o, Nf) a4 la contrainte appliquée o, la contrainte
ultime du composite comprenant N mini-meches est donnée par la relation

suivante :
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1
N,
ot C(oy, Nf) est la probabilité de rupture d'une mini-méche. Curtin a
clairement montré les effets du partage de charge. En effet, un partage local de

la charge diminue la contrainte & rupture du composite par rapport au partage
global.

3.2.7- Modéle de Cao et Thouless [66]

Les calculs développés par Cao et Thouless supposent que la fissuration
multiple de la matrice s'est développée jusqu'a saturation., Contrairement aux
modeles de Curtin et de Schweitert, la fibre ne peut se rompre qu'une seule
fois mais en un point quelconque de sa longueur. La fibre est alors
complétement déchargée. ‘

Le matériau équivaut alors 4 un fil brut soumis & un champ de
contrainte non uniforme en raison de la fissuration matricielle. La contrainte
maximale admissible est donnée par la relation suivante :

_ Eiﬁ /m -
(38) o,=V. X [mm(m+1)rLJ exp(-1/m)

avec

1/m+1
(39) > - [Aoco T(m+1):i

201 r?

La déformation maximale dérive de la relation suivante :

_ _ﬂ_llm 2
(40) G = [m(m+1) TL] E;

3.3 - Conclusion
Un partage global de la charge parmi les fibres saines est adapté
principalement pour-les composites & matrice céramique. Il se justifie par une

fissuration matricielle importante, Dans les composites & matrice polymeére, ot
le partage de charge est local [67 - 69], la localisation du transfert de charge
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aux plus proches voisins occasionne des phénoménes de ruptures de fibres trés
localisés, entrainant la formation de clusters appelés aussi i-plets. La rupture
catastrophique résulte de trois mécanismes :

(1) séquences de ruptures de fibres,
(ii) formation de petits clusters ou fissures,
(iii) croissance d'un des clusters jusqu'a la taille critique.

Le calcul de la probabilité de rupture d'un composite & matrice polymére
revient & calculer la probabilité de présence d'un cluster de taille critique. La
croissance du i-plet reste stable jusqu'a sa taille critique. Par contre, la
rupture des composites a4 matrice céramique présente un aspect diffus, elle
résulte de l'incapacité de 1'ensemble des fibres non cassées a supporter les
reports d'efforts.

Les principaux modeéles qui viennent d'étre présentés, s'intéressent
aussi a la fissuration matricielle. Cependant, le point commun de toutes les
analyses exposées réside dans le fait qu'elles supposent que la saturation
matricielle a été atteinte avant la rupture ultime du composite. Toutes ces
théories incluent le caractere statistique de la rupture des fibres, mais elles
négligent le caractere statistique de la rupture matricielle. L'aspect erratique
de la rupture est imputé aux fibres seules et la matrice est considérée comme
homogeéne et sans défaut. '

Des tentatives pour tenir compte de I'endommagement progressif de la
matrice ont été effectuées [46]. Cependant le modele proposé par Péres
suppose une fissuration organisée, en effet il place les fissures au centre des
blocs. De plus, les fissures sont indépendantes, les longueurs de décohésions
ne peuvent se chevaucher. Fretty [39] a transposé le modeéle de Péres au
minicomposite. Le critére de rupture choisi, est indépendant des propriétés des
fibres, en effet la rupture est assimilée a la saturation matricielle.

4 - OBJECTIFS ET CONTENU DU MEMOIRE DE THESE

Le travail a consisté a développer une approche qui permet de décrire le
comportement des minicomposites SiC/C/SiC en tenant compte de la
fissuration progressive de la matrice et des ruptures individuelles de fibres.
L'intérét d'effectuer une analyse de la rupture des minicomposites découle de
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leur role prépondérant dans la rupture de la structure composite [15), U

approche statistique-probabiliste a été choisie afin de prendre en compt, I
dispersions observées lors de la rupture des fibres et de la matrice (ﬁgUre 1 8
Des essais de traction simple ont été effectués sur des monofilameny,
différentes longueurs de jauge, des fils bruts, et des fils infiltrés SiC/q /Sig
appelés minicomposites. Ces essais permettent d'obtenir les c;slractérisf,iques
statistiques de la rupture des fibres et de la matrice. Cependant) la
détermination de ces caractéristiques ainsi que la description :mathémati(m‘3

1),

R

\
R s'averent délicates,

Le chapitre 2 du mémoire est consacré a I'analyse des monoﬁlamell,wS
Son objectif est d'accéder aux grandeurs statistiques des fibres et il reﬁci
compte de l'influence de nombreux parametres sur cette évaluation. La megure
précise du diametre des fibres rend complexe la détermination de la contrainte
a rupture. Plusieurs distributions sont analysées. Une attention Particuliére
est accordée a I'analyse de la distribution des déformations & rupture. En effet
R elle permet de s'affranchir du probleme délicat d'évaluation des contraip, tes’
i Ces analyses effectuées par la méthode de régression linéaire ou pj, le'
maximum de vraisemblance permettent de répondre a l'interrogation sui.vante
' la qualité des parametres statistiques et donc l'ajustement entre les Poin
expérimentaux et théoriques dépendent-ils des méthodes d'évaluation? U
autre facteur est analysé, la présence de populations multimodales de déf&uts_
, Cependant, seule la statistique de Weibull ou la statistique de Weibull
L modifiée pour inclure les différentes populations de défauts a été employée cay
les fibres sont sollicitées en traction uniaxiale dans les cas que nous avon,
considérés. De plus, elle est trés aisée d'utilisation pour effectuer deg
Al prévisions a diverses longueurs de jauge. Il serait intéressant dang deg
L travaux futurs d'employer une approche probabiliste multiaxiale. Mais cely

n'était pas 1'objectif de ce travail.

Le troisieme chapitre est consacré & 1'étude du fil brut lequel constity,
I'entité de renfort des composites tissés. Cette étude a permis de vérifier g leg
paramétres statistiques obtenus sur monofilaments sont représentatify de
l'ensemble des fibres. En effet, une certaine sélection est forcement eﬁ"ectuée
lors du prélevement des monofilaments au sein de la bobine, qui peut ne Pag
fournir un échantillon de fibres représentatif du fil.

En outre, I'étude a permis de définir le critere de rupture d'un fil brut
Un parametre a été tout particulidrement analysé, le pourcentage de ruptureg

\
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préliminaires. C'est une valeur caracdtéristique de la rupture du fil brut. Un
modele de la rupture du fil brut a partir des caractemsthues des
monofilaments est proposé. Ce mogale permet de cerner l'influence de
nombreux facteurs tels que la nature des défauts présents dans les fibres, le
nombre de monofilaments au sein gy fil et les déformations inégales de fibres.

Les observations au Microscope Electronique & Balayage (MEB) des
facies de ruptures des fibres au sein du £l ont permis de reconstituer les
distributions des contraintes 3 rupture. Cela nécessite 1'utilisation de A, valeur
caractéristique des fibres. Plusieurs valeurs sont proposées dans la littérature.
En fonction de la valeur A, plusxeurs mécanismes de rupture peuvent alors
étre envisagés. Cette analyse des miroirs de rupture des fibres, montre la

difficulté de l'utilisation de cette methode pour évaluer les contraintes a
ruptures des monofilaments,

Le quatriéme et dernjer chapitre est consacré a 1'étude expérimentale et
théorique des minicomposites SiCy/cy/siC ayant des fractions volumiques de
matrice de 27%, 60% et 70%. Le prélévement des minicomposites au sein d'un

composite unidirectionnel, a fourni deux lots distincts par la fraction
volumique de matrice :

~ O un premier lot noté 1ot A, dont la fraction volumique de matrice est
tres faible voisine de 27 %,

O un deuxizme lot noté Jo B, pour lequel la fraction volumique de
matrice est plus €levée, proche de 6 9,

Un troisieme lot noté lot C 5 été testé. Les fils bruts composés de 500
filaments ont ét¢ densifiés par la matrice SiC en un cycle unique d'infiltration.

. La fraction volumique de matrice déposée est tres élevée, environ 70 %.

Le modele de rupture deg minicomposites repose sur les caractéristiques
statistiques des monofilamentg et de la matrice en tenant compte des
propriétés mécaniques de linterphase, Contrairement & la plupart des modéles
présentés dans le § 3, une analyge statistique de la fissuration matricielle est
effectuée. La rupture de la matrice est supposée suivre une loi de Weibull uni-
modale. Les propriétés de l'interface sont représentées par une contrainte de
cisaillement constante au cours dy chargement.

Pour pouvoir développer un modele pertinent du minicomposite, il est
nécessaire de répondre & un certain nombre d'interrogations :
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(i) les propriétés des monofilaments et donc les lois statistiques sont-
elles modifiées par le dépot de matrice,

(ii) 1a redistribution des charges, supportées par les fibres rompues, est-
elle locale ou globale?

(ii) quelle est la taille de 1'élément de volume & considérer, une fibre
cassée continue-t-elle & supporter des efforts ?

Les mesures des rayons miroirs ont été effectuées dans le but de
répondre a la premieére question. Au cours du chargement du minicomposite, le
nombre de fissures formées a été évalué. En raison de la fissuration matricielle
importante et de la décohésion fibre-matrice, une fibre cassée est déchargée
sur toute sa longueur. Les fils sont alors équivalents & un fil brut soumis & un
champ de contrainte non uniforme. La charge maximale admissible est définie
en utilisant les résultats des chapitres 2 et 3. Le modele a été validé en
comparant la courbe de comportement calculée en fonction des propriétés des
constituants évaluées & partir des fils bruts pour les fibres et d'un lot de
minicomposites pour la matrice, avec les résultats expérimentaux obtenus
pour divers lots de minicomposites. Un excellent accord entre calcul et
expérience a été observé., En outre, des caractéristiques de la rupture des
minicomposites ont pu étre mises en évidence.
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ANALYSE STATISTIQUE MULTIMODALE DE LA RUPTURE DES
FIBRES DE CARBURE DE SILICIUM :
SENSIBILITE DES PARAMETRES STATISTIQUES AUX METHODES
- D'EVALUATION,

N. Lissart, J. Lamon
Laboratoire des Composites Thermostructuraux
(UMR - 47, CNRS - SEP - UB1)
3, allée de la Boétie, 33600 - Pessac.

RESUME

Une connaissance précise des paramétres statistiques des fibres de carbure de silicium
est nécessaire pour analyser et prévoir la rupture des fibres au sein des fils bruts et des
minicomposites. L'objectif de cette étude est de déterminer les paramétres statistiques des
fibres de carbure de silicium de type Nicalon NLM 202 et de quantifier l'influence des
méthodes d'évaluation des parameétres sur les résultats obtenus. L'analyse par régression
lindaire ou par le maximum de vraisemblance a été effectuée pour les quatre distributions
suivantes : i) des contraintes déterminées avec le diamétre moyen de chaque fibre mesuré par
diffractométrie laser, ii) des contraintes évaluées avec le diamétre de la surface de rupture
mesuré au MEB, iii) des déformations, et iv) des contraintes maximales appliquées aux
fibres. Cette derniére distribution correspond a la prise en compte d'un champ de contrainte
non uniforme induit par des variations du diamétre le long du filament. Cette étude est
complétée par la différenciation des populations de défauts a l'origine de la rupture. Les
défauts ont été séparés en plusieurs populations pouvant étre concurrentes ou partiellement
concurrentes. Non seulement, l'influence des méthodes d'évaluarion est considérée mais
aussi celle des distributions et celle des diverses populations de défauts.

Mots clés : Statistique, rupture, fibres, populations de défauts, régression
Iinéaire, maximum de vraisemblance
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1- INTRODUCTION

Les propriétés mécaniques des compogites & matrice céramique
dépendent de nombreux paramdtres. La contrainte & rupture des fibres est
un facteur prépondérant. Elle est caractérisée par une dispersion
importante attribuée & la présence de défauts microstructuraux répartis de
maniére généralement aléatoire et de taille et de nature variables [1].
L’analyse statistique de Weibull [2, 3] fondée sur le concept du lien le plus
faible est communément employée pour décrire la distribution statistique
des contraintes & rupture. Une geule population de défauts est généralement
considérée étre a l'origine de la rupture [4 - 7]. La probabilité de rupture d'un
monofilament de volume Vf s'exprime en fonction de la contrainte appliquée
par la relation suivante sous un champ de contrainte uniaxial et uniforme
de tension :

(D | P=1- exp{—Vf(: j }
of

mf est le module de Weibull caractérisant la dispersion des contraintes &

rupture et oof un facteur de normalisation relié 4 la contrainte moyenne.
Les parametres mf et oof sont en théorie des caractéristiques intrinséques de
la fibre considérée. Des lors, ils permettent de prévoir la rupture de la fibre
dans diverses configurations de contraintes ou de géométrie (au sein de fils,
de composites). Cependant, l'expérience et la littérature montrent que la
détermination des parametres statistiques se heurte & de nombreuses
difficultés. Ainsi, un certain nombre d'auteurs ont démontré que les
données de rupture des fibres de carbure de silicium ne suivent pas une loi
de Weibull unimodale, mais plutdét une loi multimodale [8 - 12], la rupture
étant déterminée par plusieurs populations de défauts. D'autres auteurs [13,
14] pour pallier les variations des paramétres statistiques avec la longueur
de jauge ou les mauvaises prévisions obtenues en dehors des échelles
d'observations suggéerent l'emploi d'un exposant o dans la fonction de

distribution de Weibull (P =1-exp

_Vf“(cc ) :I, o est compris entre 0 et 1).
of

Le choix de cet exposant reste cependant arbitraire.

En outre, divers facteurs suppléme\zntaires peuvent influencer les
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statistiques aux iméthodes d'évaluation
\des variations du diametre le long de la

fibre qui affectent non seulement la valeur de la contrainte de rupture

parametres statistiques, Il en ainsi

calculée a partir du rapport de la force & rupture et de la section de la fibre,
mais également le champ des contraintes auquel est soumise la fibre. Celui-
ci peut devenir non uniforme bien que la fibre soit sollicitée en traction.

La méthode de calcul des parametres statistiques & partir des
distributions statistiques de données & rupture exerce également une
certaine influence. Elle a été étudiée par plusieurs auteurs pour les
cérafmiques monolithiques et les verres [15 -18]. '

Le présent article montre que tous ces facteurs sont susceptibles
d'affecter 1'analyse de la rupture des fibres SiC (Nicalon). Dés lors, compte
tenu de l'importance fondamentale des parameétres statistiques pour évaluer
I'endommagement par des ruptures individuelles de fibres et la rupture
ultime dans les fils! bruts et dans les composites, le présent article évalue
l'influence de ces divers facteurs sur les parameétres statistiques des fibres
de carbure de silicium SiC, & savoir :

(1 les variations du diametre des fibres,

(0 le champ de contrainte auquel est soumise la fibre suivant que le
diametre est considéré comme constant, ou variable. Ainsi, afin de
s'affranchir des difficultés liées & la mesure du diametre, la rupture a été
analysée également en termes de déformations a rupture.

0 la méthode d'estimation des parametres statistiques. Deux méthodes
ont été essentiellement utilisées : la régression linéaire et le maximum de
vraisemblance. | |

(0 la présence de plusieurs populations de défauts concurrentes de
surface et de volume ou partiellement concurrentes suivant qu'elles
apparaissent dans toutes les fibres ou dans quelques fibres seulement.

Seule, la statistique de Weibull a été utilisée car, les fibres sont
essentiellement sollicitées par un champ uniaxial. L'emploi d'une approche
multiaxiale n'a donc pas paru justifié.

1 Un fil est constitué d'un ensemble de fibres paralleles. Les fils SiC (Nicalon) possedent 500 fibres.
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2 . DETERMINATION EXPERIMENTALE DES DISTRIBUTIONS DE
DONNEES DE RUPTURE

2.1 - Procédure expérimentale ; essais de traction

Les distributions des données a rupture (contraintes et déformations)
ont été générées a partir de la mesure de la force et de 1'élongation a rupture
en traction uniaxiale des fibres unitaires de carbure de silicium NLM 202,
Les essais sont réalisés a 'aide d’'une machine de traction, par application
d'une vitesse de déformation constante (déformation 1% par minute). La
machine est équipée d'une cellule de charge (0-2N), associée & une table de
déplacement [19].

Des lots de 30 échantillons ont été préparés. Les fibres, prélevées au
hasard, dans la méme bobine ont été préalablement désensimées a I'aide
d’un solvant ('acétone) dans un bac & ultrasons, Les extrémités ont ensuite
été collées sur des cadres en PVC présentant une fenétre intérieure de
longueur différente selon la longueur de jauge choisie (figure 1). Trois
longueurs de jauge ont été examinées ; 25 mm, 50 mm et 75 mm. Une fois, le
cadre installé dans les mors de la machine de traction, on briile ses bords a
Paide d’'un fer a souder. Un dépdt de graisse (Poly 1-3, propanediol), le long
de la fibre, permet de la récupérer apres essai pour observer le facies de
rupture au Microscope Electronique a Balayage (MEB).

2.2 - Mesure du diametre

Avant l'essai de traction, le diameétre des fibres est mesuré tous les 5
mm par diffraction laser en utilisant 'approximation de Fraunhofer [20, 21]
(annexe 2). La valeur moyenne (tableau 1) obtenue pour l'ensemble des
échantillons est 14,6 um (écart type : 2 um). Non seulement des variations
sont observées d'une fibre a 'autre (figure 2) mais aussi le long d'un méme
filament (figure 3). La figure 2 représente l'histogramme de la valeur
moyenne du diametre de chaque fibre mesuré par diffractométrie laser. Des
mesures effectuées le long d'une fibre sont représentées a la figure 3.
Compte tenu des fluctuations observées le long des fibres et d'une fibre &
l'autre, il apparait que le calcul de la contrainte de rupture risque d'étre
entaché d'erreur si l'on considere le diameétre moyen de chaque fibre voire de

I'ensemble des fibres. A cet égard, les dbse\rvations des faciés de rupture au
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Fig. 1: Cadre de montage Fig. 2 : Distribution des diameétres des

d'une fibre fibres de carbure de silicium NLM 202

Longueur de Di‘amétre moyen Diameétre moyen a Module

jauge (mm) évalué par I'endroit de la d'Young
diffractomeétrie laser | rupture évalué au (GPa)

(nm) MEB (um)

25 14,7 13,76 209
(1,9)* (2,25) (50)

50 14,8 13,05 203
(1,2) (1,48) (10)

75 14,3 12,81 211
(2,3) (1,71) (15)

Tableau 1 - Diamétre et module d'Young des fibres de carbure de silicium

(* Ecart type)
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MEB, semblent mieux appropriées\ pour mesurer le diamétre de la fibre &
I'endroit exact de la rupture et donc pour évaluer la valeur exacte de la
contrainte de rupture. Les diametres mesurés au MEB sont inférieurs aux
diametres moyens obtenus par diffractométrie laser (figure 2 et tableau 1).

Le module d’élasticité (Ef) des fibres a été déterminé grace a la
complaisance apparente Cy (figure 4) [22]. La valeur obtenue (200 GPa), est
proche de la valeur moyenne du module d'Young déduite de la pente des
courbes force-élongation mesurées en traction (tableau 1).

AL (4\ 1 L
(2) ' Ca F (W)Ef df2 " S

ol AL est I'allongement de la fibre 4 la force F, df le diametre de la fibre et
Cs la complaisance du systéme (Cg = 0,094 mm/N). Cette derniére est utilisée
pour corriger les déformations enregistrées.

2.3 - Distributions de données de rupture

Afin de déterminer l'influence des mesures du diamétre des fibres sur
les parametres statistiques, quatre distributions de données & rupture ont été
déduites des essais de traction. Les deux premiéres distributions
correspondent & un champ de contrainte uniforme au sein des fibres. La
contrainte a rupture a été calculée a l'aide :

O du diameétre moyen de chaque fibre (dmoy) obtenu par diffractométrie

2
moy

laser, la contrainte & rupture est notée CdMoy | G gy = 4F, }, Fr est la force a

rupture.

O du diametre a l'endroit de la rupture mesuré au MEB (dyvgp), la

s . 4
contrainte a rupture est notée GagMEB [GdMEB = -7-5—(-1—21?”——] En moyenne, seuls 75
MEB

% des échantillons ont pu étre observés au MEB .

La troisidme distribution correspond a un champ de contrainte non

uniforme, compte tenu des variations locales du diameétre le long des fibres.
Elle se réfere a la contrainte maximale notée OMax S'exergant au niveau du
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plus faible diamétre dans la fibre (dmin) [CMM = —J%“’—-}

La quatriéme distribution est fondée sur la déformation & rupture
(notée €r), Le facteur de normalisation €of entrant dans 1'équation de la
probabilité de rupture est relié & Gof par la relation suivante :

9)
of Ef

Les données a rupture (contraintes et déformations) étant classées par
ordre croissant, la probabilité cumulée au rang i correspondante pour un lot
de N échantillons est calculée grace a 'estimateur suivant :

@) p -1

Ce dernier a été choisi car il donne les parameétres les moins biaisés
[23].

24 - Origines de rupture

Les figures 5 - 8 montrent les distributions de données & rupture

représentées sous forme logarithmique. Les distributions mettent en
évidence la présence de points atypiques aux basses contraintes et aux
basses déformations s'alignant sur une droite de pente différente pour les
longueurs de jauge de 25 mm et 75 mm. Cela suggere la présence de
populations de défauts différentes au sein des fibres, dont certaines.
apparaissent seulement dans les fibres ayant 25 mm ou 75 mm de longueur
de jauge. ‘

Les faciés de rupture ont été examinés par Microscopie Klectronique a
Balayage. Ils présentent pratiquement toujours le méme aspect,
caractéristique d'une rupture fragile. Une zone miroir ou lisse sur laquelle
la rupture est contrdlée puis une zone ravinée ou peigne par rupture
instable. La rupture s'amorce parfois sur un défaut visible, inclusion ou
cavité mais ce n'est pas toujours le cas. Cet examen a permis d'identifier des
défauts situés dans le volume (figure 9) ou en surface des fibres, ce qui

suggere une analyse bimodale des données de rupture.
\
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Probabilité de rupture

Fig. 5 : Diagramme de. Weibull des contraintes ("dmoy) a rupture des

fibres de carbure de silicium en traction pour diverses longueurs de
jauge (mesure du diameétre de chaque fibre par diffractométrie laser)

Fig. 6 : Diagrammes de Weibull des déformations €r & ruptures des fibres de
carbure de silicium en traction pour diverses longueurs de jauge
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silicium en traction '
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Fig. 9 : Facies de rupture des fibres de carbure de silicium NLM 202
A) défaut situé dans le volume B) défaut situé en surface de la fibre
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Les paramétres statistiques ont par conséquent été déterminés en
fonction des familles de ruptures indiquées par les distributions de données
a rupture et par les observations au MEB. Le cas ol la rupture est attribuée a
une famille unique a aussi. été examiné. Ainsi, les trois cas suivants de
rupture de fibres ont été considérés :

(J une seule population de défauts répartis dans le volume,

(O deux populations de défauts concurrentes de surface et de volume,

(0 deux populations partiellement concurrentes de défauts intrinséques
(présents dans tous les échantillons) et extrinséques (présents seulement
dans les échantillons de longueur de jauge 25 mm et 75 mm).

2.5 - Estimation des parametres statistiques

Deux méthodes ont été employées pour déterminer les parametres
statistiques (annexe 3) & partir des distributions de données & rupture
obtenues expérimentalement :

O la régression linéaire :

Les parameétres statistiques sont donnés par les coefficients de la droite
d'équation (5) obtenue pér 'écriture sous forme logarithmique de l'équation
(1). Le module de Weibull mf est égal a la pente de la droite. L'ordonnée a
l'origine permet de calculer cof. Une équation analogue est obtenue pour les
déformations & rupture. En présence de populations bimodales, il est
nécessaire de les séparer par la méthode des données censurées de Jonhson
[24] afin de pouvoir accéder & leurs parameétres respectifs (annexe 4).

5) In(-In(1-P)) =InV, + m Inc; —mInc,

ou Pj et oi sont les données expérimentales de contraintes et de probabilité
(équation (4)). '

O le maximum de vraisemblance [25] :

Les valeurs retenues pour les parametres statistiques sont celles qui
rendent maximale la probabilité de réalisation de l'échantillon. Cela revient
a chercher le maximum de la probabilité que tous les événements on se
produisent simultanément (produit de toutes les probabilités). La fonction du
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maximum de vraisemblance est donnée par l'équation (6) ol flci) est la
densité de probabilité et N le nombre total d'échantillons.

o
®) L=T]f,)
i=1

mf résulte de la résolution par itération de l'équation (7), cof est alors
déterminé par la relation (8),

_ . N
N 2.6 In(o;)
) A Sl -NE =0
my i3 3P
i=1
. N }{"r
® Rovd
N i=1

Pour améliorer la qualité de l'estimateur, il est nécessaire de tenir
compte du biais de ce dernier [26, 27]. Pour chaque valeur de mf et de opf,
l'incertitude absolue Sy (équation 9) est déterminée (annexe 5). Les
coefficients nécessaires aux calculs sont évalués par la méthode décrite par
Jayatilaka [26] (annexe 5).

9) Sm, =m.C,

mg

m¢ : module de Weibull corrigé,
Cv,mf : coefficient de variation associé a la détermination de mf.

L'étape finale, dans la détermination d'une distribution statistique, est
I'évaluation de la qualité de I'ajustement des données théoriques aux valeurs
expérimentales. Le test choisi est celui d'Anderson - Darling [28], fondé sur
la mesure de l'aire entre les courbes expérimentales et théoriques. En outre,
il est plus adapté aux faibles nombres d'échantillons. Le test statistique est
(annexe 6) :

(10) A?

1

N
N— _13?2(21 ~1In(P,)+ (20 + 1- 2i)in(1- P,)
i=1

Une forme modifiée de la statistique a été établie par Stephens [29] pour
une distribution de Weibull dans le cas d'une population finie de N
\
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échantillons (équation (11)). \

1D . A'=A%(1+0,2/4N)

Pour le test d'Anderson-Darling, une régle approximative a été établie
[28] seules les valeurs A* < 0,5 sont significatives.

3 - EQUATIONS DE PROBABILITE DE RUPTURE

Les équations de probabilité de rupture ont été établies pour les trois cas
de rupture envisagé‘s et pour un champ uniforme de contraintes au sein des
fibres et pour un champ non uniforme induit par les variations du diameétre.
Ces derniéres sont supposées linéaires entre deux poihts de mesure distants
de 5 mm (figure 10). La fibre est alors assimilée & un ensemble de cones
tronqués de longueur 1 (56 mm) dont le rayon varie linéairement de Rj & Ri41.

3.1 - Population unique de défauts (équation conventionnelle de
Weibull)

Tous les défauts étant supposés situés dans le volume de la fibre, la

probabilité de rupture P d'un échantillon de volume Vg sous une contrainte

o est donnée par l'équation suivante :
me
9
oof

mf et oof sont les paramétres statistiques relatifs a la population de défauts.

(12) P=1-exp

L
Vg est le volume effectif, V; =S'f[g(x) )dx. Pour un champ de contrainte
0 Max

uniforme 6(x)/cMax=1 et Vg = V=nR} L. R ,, est le rayon de la fibre.

En présence d'un champ de contrainte non uniforme, Vg est donné par
la relation (13). Il représente le volume équivalent de la fibre soumis a la
contrainte oMax de maniére uniforme (annexe 7). oMax est donnée par

I'équation (14).
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n-1 sz‘nfnl (1 5-2m -
1 V = min R ¢ -—-R, mg
(13) ) E E,;:l (3—2mr)(Ri+1 _Ri)t i+1 i ]
F
(14? O = 12

min

n représente le nombre de points de mesure effectués le long de la fibre,
Rmin, le rayon minimal enregistré.

3.2 - Populations de défauts concurrentes (fonction de distribution
bimodale)

Les populations multimodales de défauts sont considérées comme
concurrentes si elles sont présentes dans tous les échantillons. La rupture
peut se produire & partir des défauts situés dans la surface ou dans le
volume des échantillons, Ces événements étant indépendants, la probabilité
de rupture s'écrit en fonction de Pg, la probabilité de rupture & partir d'un
défaut situé dans la surface et Py, la probabilité de rupture & partir d'un
défaut situé dans le volume :

(15) P=1-[1-B]1-P,]

(16) P:l-exp{——VE(ci} _SE(O'OJ )
ofv 0fS

mfs, Cofs : parametres statistiques relatifs aux ruptures 4 partir des défauts

situés dans la surface des échantillons,
mfy, Gofy : parametres statistiques relatifs aux défauts situés dans le

volume. '
Pour un champ de contrainte uniforme, Vg =V = tR%_TLet Sg =S =2 Rmoyls

moy
(annexe 7). En présence d'un champ de contrainte non uniforme, c=cMax,
la surface et le volume équivalents sont alors calculés par les relations
suivantes : ‘

__n_l R:::\“'Wl [p8-2my _ 1p8-2m
am Vo= L R R R ]
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Fig. 10 : Schéma des étranglements le long de la fibre
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. n-1 Rz’_“ls 27‘:1
18 S = min ) r ?‘2m B —om
e ’ ;(zwzmm)(Rm"R\i)LR‘“ é -R{™ 'S]

La limite entre les domaines olt la rupture est gouvernée soit par les
défauts de surface soit par les défauts de volume est caractérisée par la
contrainte de transition ¢*. Ce point correspond a 1'égalité des probabilités de
rupture Pg et Py. 6* est donnée gréce a 'équation suivante

my %mv"mx)
(19) - G = {_SJP_(EB."lm__:]
Va(0o) ™"

3.3 - Populations de défauts partiellement concurrentes (fonction de
distribution bimodale)

Les populations de défauts sont partiellement concurrentes [30] quand
l'une d'elles est présente dans certains échantillons seulement. La
population principale est de nature intrinséque, alors que les défauts
présents seulement dans quelques fibres, ont un caractére extrinséque.

Les défauts intrinséques sont désignés par la distribution 1 (mpy, Oopy)
alors que les défauts extrinséques sont représentés par la distribution 2 (my,
Op)- T2 est la fraction de fibres contenant les défauts extrinséques.

La probabilité de rupture est décrite en considérant deux états exclusifs, a‘
un état caractérisé par une seule population de défaut, les défauts
intrinséques, un second état ou la rupture se produit & partir soit de défauts
intrinséques soit de défauts extrinséques concurrents. En considérant des :
ruptures initiées dans le volume : “

(20) P =(1"'752)P1+752[1_(1—P1)(1—P2)]

(21) P 1 (1 . ) ( [ G Jmn G Mgy G Myy
= L—={1—T7, )eXp| —Vg{ — = ToXP| V| —— -
2 ! Cory 2€Xp El(son ) VEz[Gorz) J

Si le champ de contraintes est uniforme, alors Vg1 =Vgg = V = 7R2, L
mo; *

‘Pour un champ non uniforme de contraintes, c=ocMax et les volumes
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équivalents sont calculés grice aux relations suivantes :

' n-1 Rm.11r1 il
2 v‘ — mn
(22) E1 l‘éf (3 - 2mf1)(Rm '_Ri>

{R?—2mn _ R?—?mn ]

i+l

- S R?nx:wmnl [R8-2mp 3~2myy
(23) VEZ = ; (3 _ zmm )(Ri+1 — Ri)[_R"Hl Ri ]

4 - RESULTATS ET DISCUSSION

4.1 - Données de rupture

Les valeurs moyennes des données de rupture en traction des fibres de
carbure de silicium sont résumées au tableau 2. La contrainte ou la
déformation a rupture diminue avec la longueur de jauge. Cet effet de taille
est caractéristique de la rupture fragile. Il résulte de la présence de défauts
& l'origine de la rupture. En effet, plus la longueur de jauge est importante,
plus la probabilité de rencontrer un défaut critique est grande. Quelle que
soit la méthode d’évaluation de la contrainte 4 rupture (Gdmoy, CdAMEB,
OMAX) la dispersion n’est pas modifiée (figures 6, 8 et 9). Toutes les
distributions de données & rupture, quelle que soit la donnée de référence
considérée (contraintes OdMoy, CSdAMEB, CMax , ou déformations £r) mettent
en évidence la présence de points atypiques pour les longueurs de jauge de 25
mm et 75 mm. Par conséquent, leur présence ne résulte pas d'une mauvaise
évaluation du diametre.

La figure 11 montre que les contraintes évaluées a l'aide du diametre de
la section de rupture (0dMEB) sont supérieures aux contraintes déterminées
avec le diamétre moyen (CdMoy).! Le tableau 2 indique en outre que les
contraintes CJMER sont voisines des contraintes OMax estimées en fonction
des variations du diameétre. La rupture se produit donc préférentiellement
dans les régions ou le diamétre est le plus petit. Les contraintes & rupture
sont donc sous-estimées quand on emploie le diametre moyen dMoy pour les

calculer.

1 Les mesures du diametre 4 'endroit de la rupture n'ont pu 8tre réalisées sur I'ensemble des fibres. Toutes les

fibres présentant une rupture aux basses contraintes ont été observées au MEB pour la longuenr de jauge de
75 mm, contre une seule pour la longueur de jauge de 25 mm. \




v-if?wfvnﬁffwjm

Longueur de
jauge
(mm)

G dmoy
(MPa)

O MEB
(MPa)

Er
(%)

0 Max
(MPa)

2203
(584)

2692
663)

(0,25)

2678
(754)

1914
(388)

2263
(634)

0,9
(0,18)

2108
(454)

(5]

1773
(466)

2100
(624)

0,84
(0,19)

1547
(500)

Tableau 2 - Valeurs moyennes des contraintes et des déformations & rupture en
traction des fibres de carbure de silicium NLM 202 (I'écart type est donné entre

parenthéses)
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- La figure 12 montre que plus le diametre moyen ou le diametre mesuré
au MEB est important plus la contrainte & rupture est f_aible. La relation
entre les extrémes inféricurs de la distribution et le diametre des fibres
n'apparait pas nettement. Néanmoins, les mesures réalisées au MEB
semblent révéler un plus gros diametre au niveau de la zone de rupture pour
les extrémes de la distribution. La figure 12 montre en outre que les ruptures
aux basses contraintes correspondent aux fibres pour lesquelles 1'écart entre
dMEB et dMoy est le plus grand.

Dans la figure 13, les distributions de contraintes & rupture sont
représentées sous la forme réarrangée suivante qui permet de s'affranchir
des effets du volume des fibres :

(24) In(-In(1-P)) - 1nV, = m Inc - mInc,

La figure 13 montre clairement l'ensemble des données de rupture
quelle que soit la longueur de jauge. Des défauts de surface sont
responsables de la rupture des fibres correspondantes aux points atypiques.
Cependant la nature de ces défauts n'a pas pu étre identifiée lors des
observations au MEB en raison du faible nombre d'échantillons recueillis.

4.2 - Parametres statistiques
O Population unique de défauts

Les paramétres statistiques obtenus présentent une dispersion
importante en fonction de la longueur de jauge (tableaux 3 et 4 et figures 14
et 15). Ces figures représentent 1'évolution du module de Weibull et du
facteur de normalisation pour les trois longueurs de jauge analysées et pour
les quatre distributions étudiées. La mesure de la qualité de 1'ajustement
(équation 11) associée & chaque couple de parameétres statistiques est
représentée en abscisse. Les valeurs limites de A* sont définies [29] (annexe
6). Si on choisit un risque d'erreur o de 5 %, A™ doit tre inférieure a 0,757
pour que la statistique de Weibull soit acceptée. o représente la probabilité de
rejeter la loi de Weibull alors qu'elle est exacte. De maniere générale, une
regle approximative est établie [28], seules les valeurs de A* inférieures a 0,5
sont significatives. L'incertitude associée a 1'évaluation de mf et oof calculée
griace au calcul du biais des estimateurs est reportée aux figures 15 et 16

(annexe 5).
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En moyenne, les modules de Weibull obtenus par le maximum de
vraisemblance sont supérieurs & ceux calculés par la méthode de la
régression linéaire. En outre, ils sont moins dispersés. Le facteur d'échelle
est quant & lui, peu biaisé comparativement au module de Weibull. Par
contre, sa dispersion est inchangée par la méthode d'évaluation.

Les courbes théoriques de distributions des données de rupture ont été
calculées en utilisant les couples de parametres statistiques obtenus pour
chaque longueur de jauge et 1'équation (12). L'ajustement entre les courbes
calculées avec les parametres obtenus par régression linéaire, et les courbes
expérimentales est de trés mauvaise qualité pour les longueurs de jauge de
25 mm et de 75 mm. Le test d'Anderson Darling modifié nous conduit &
rejeter une statistique de Weibull pour les longueurs de jauge de 25 et 75 mm
lorsque les paramétres sont estimés par la méthode de régression linéaire
quelle que soit la longueur de jauge. Bien que l'ajustement des courbes
théoriques avec les points expérimentaux soit de meilleure qualité lorsqu'on
utilise les parametres obtenus par le maximum de vraisemblance, la
~ différence observée pour les différentes longueurs de jauge & 25 mm et 75
mm d'une part et celle de 50 mm d'autre part n'est pas modifiée. Cette
dispersion, peut étre attribuée & la présence de diverses populations de
défauts. En effet, I'ajustement est tout a fait satisfaisant pour la longueur de
jauge de 50 mm quelle que soit la méthode d'évaluation et les distributions
considérées.

De fagon générale, les parametres obtenus par l'analyse du maximum
de vraisemblance sont moins influencés par les extrémes des distributions
que ceux calculés par la méthode de la régression linéaire. Une statistique
de Weibull unimodale est acceptée avec un taux de confiance significatif
(A*<0,5) pour la longueur de jauge de 50 mm quelque soit la méthode
d'évaluation. L'analyse par le maximum de vraisemblance, conduit a
accepter une statistique de Weibull unimodal pour la longueur de jauge de

25 mm contrairement & l'analyse par la régression linéaire.
O Populations de défauts concurrentes

Les données corresmndént aux défauts de surface et de volume ne sont
pas naturellement séparées. La déconvolution a été effectuée selon la
méthode des données censurées de Jonhson [24]. Les parametres statistiques
obtenus sont rassemblés dans les tabl'eau\x 5 et 6. Les figures 16 et 17
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Longueur de Distributions mf Eecart type Oo E‘cart type A*
jauge sur m (MPam3/™f) sur Gp
(mm) ' €0
I (m3/mf')
S dmoy I 3,5 0,68 1,38 0,05 0,76
25 mm O dMEB 3,85 - 0,74 4,07 0,04 0,70
O MAX 3,2 0.64 0.57 0.063 0.5
Er 4,44 0,86 3,33e-5 1,34e-6 0,65
S dmoy 5,46 1 19,55 0,81 0,34
50 mm O dMEB 4,91 0,95 14,46 0,58 0,33
O MAX 5,46 1 12.78 0.81 0,2
Er 5,55 1 1,02e-4 4e-6 0,33
O dmoy 3,47 10,68 1,43 0,06 0,97
75 mm G dMEB 3,13 0,61 0,9 0,03 1,07
O MAX 3,65 0.69 1.075 0.07 1.18
Er 3,98 0,78 1,76e-5 7,4e-7 1,16

Tableau 3 - Paramétres statistiques de Weibull estimés par régression linéaire pour les

fibres SiC en considérant une seule population de défauts




Longueur de Distributions mf Ecart type Go Ecart type A*
jauge sur m (MPam3/mf) sur Go
(mm) €0
(m3/mf)
- O dmoy 4,65 0,7 8,54 0,34 0,45
25 mm O dJMEB 4,96 0,76 14,8 0,62 0,58
O MAX 3,65 0,57 1,568 0,06 0,4
& 5,19 0,79 7,61e-5 3,13e-6 0,31
G dmoy ¢ 5,97 0,87 28,61 1,1 0,29
50 mm O dMEB 5,14 0,8 17,77 0,73 0,31
0 MAX 5,46 0,8 15,87 0,61 0,19
- &r 5,81 0,85 1,23e-4 4,7e-4 0,27
O dmoy 4,62 0,71 8,43 0,35 0,56
75 mm - O dMEB 4,12 0,66 5,39 0,23 0,67
0 MAX 5,11 0,81 10,2 0,408 0,60
€r 5,16 0,80 1,02e-4 5,4e-6 0,68

Tableau 4 - Paramétres statistiques de Weibull estimés par le maximum de vraisemblance
pour les fibres SiC en considérant une seule population de défauts
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Chapitre 2 . _
Analyse statistique multimodale de la rupture des fibres de Carbure de Silicium : Sensibilité des paramétres
statistiques aux méthodes d'évaluation

représentent respectivement les parametres de m et g, estimés par la
méthode de régression linéaire en fonction de la valeur du test d'Anderson

Darling pour les trois longueurs de jauge et les quatre distributions .

considérées. Les résultats obtenus par le maximum de vraisemblance sont
donnés aux figures 18 et 19. Le module de Weibull associé aux défauts de
volume est en moyenne supérieur a celui des défauts de surface. Cependant,
en raison du faible nombre de ruptures initiées par des défauts de volume
(20-30 %), 1'écart type associé aux valeurs de mfy est trés élevé. Elles sont

alors peu représentatives.

Les valeurs limites de A* (annexe 6) ont été définies pour une
population unique de défauts [29]. Dans ce cas, les valeurs de A* calculées
(équation (11)) en supposant la présence de populations bimodales, ne
pourront pas étre comparées aux valeurs des tables. Cependant, une
comparaison des valeurs A* entre elles, permet d'examiner les divers
ajustements. En effet, plus la valeur de A* est faible, plus l'ajustement est de

bonne qualité.

De manieére générale, les valeurs de A* sont plus faibles que celles
obtenues en considérant une seule population de défaut surtout pour
I'analyse par régression linéaire. Cependant cette derniére est satisfaisante
uniquement pour la longueur de jauge de 50 mm (figure 20). Par contre,
I'analyse par le maximum de vraisemblance est quasiment satisfaisante
quelle que soit la longueur de jauge (figure 22). Les figures 20 et 21
représentent les distributions expérimentales et les distributions théoriques
calculées a 1'aide de 1'équation (16). Ces graphes permettent de vérifier que
plus la valeur de A* est faible, plus 1'accord entre les distributions
théoriques et expérimentales est satisfaisant.

La contrainte de transition ¢* représente la limite entre le domaine ot

la rupture est gouvernée par les défauts de nature volumique et celui ou la
rupture est dictée par les défauts situés dans la surface de I'échantillon. Ce
point de transition peut &tre déterminé de fagon expérimentale (figure 22)
par l'intersection des distributions de défauts de surface et de défauts de
volume obtenues aprés séparation.

La figure 23 compare les contraintes de transition théoriques (données

par 1'équation 19) et expérimentales en fonction des longueurs de jauge. Les
points de transition expérimentaux et théoriques sont en excellent accord.
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Chapitre 2
Analyse statistique multimodale de la rupture des fibres de Carbure de Silicium : Sensibilité des paramétres
statistiques aux méthodes d'évaluation

Les valeurs relativement élevées signifient une dominance des défauts de
surface, ainsi que l'ont montré les observations au MEB des facies de
rupture. Les graphes mettent en évidence une diminution de la contrainte
de transition lorsque la longueur de jauge augmente, ce qui peut s'expliquer
par l'augmentation du volume par rapport a la surface (L=V/S).

O Populations partiellement concurrentes

Les résultats sont résumés par les tableaux 7 et 8 et les figures 24 et 25.
La régle définie précédemment reste valable, plus les valeurs de A* sont
faibles plus l'accord entre les courbes théoriques et expérimentales est
correct. De maniére générale, la qualité de l'ajustement est meilleure que
précédemment. Les parameétres obtenus par régression linéaire sont moins
dispersés. Ils sont alors peu affectés par la longueur de jauge: De plus, les
parameétres statistiques caractérisant les défauts intrinséques responsables
de la rupture aux longueurs de jauge de 25 et 75 mm, sont comparables &
ceux obtenus pour les fibres de longueur de jauge de 50 mm ne présentant
que la population de nature intrinséque. Le module de Weibull de celle-ci est
voisin de 5-6. Par contre, les résultats obtenus par le maximum de
vraisemblance sont un peu plus dispersés mais l'ajustement est de
meilleure qualité. Les résultats de cette analyse confortent I'hypothése que
ces points atypiques constituent une population distincte.

Les résultats précédents concernent l'influence des méthodes et des
populations de défauts sur les parameétres statistiques. Il est aussi
important d'analyser l'effet du champ de contrainte non uniforme.

Les analyses effectuées, en considérant un champ de contrainte non
uniforme, conduisent en moyenne & un meilleur ajustement entre les points
expérimentaux et théoriques. En effet, les valeurs A* du test d'Anderson-
Darling sont plus faibles. Cependant, les paramatres statistiques évalués a
l'aide de cette distribution sont peu différents de ceux obtenus pour les
distributions 6dmoy et cdMEB. L'approximation d'un champ de contrainte
dans les fibres par un champ uniforme malgré les variations du diamétre
est satisfaisante pour déterminer les parametres statistiques.

L'analyse en déformations permettant de s'affranchir du probléeme lié a
la détermination du diamétre conduit & de bons résultats. Cette distribution

ne présentant aucune difficulté d'obtention peut étre conseillée pour
\
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=25 mm L=50 mm L=75 mm
Mg Oos My Oov A* g Oos my Oov A* mg; Oos my | Ogv A*
2,96 28 6,85 65 0,57 4,48 127 | 8,63 123 | 0,36 | 2,98 32 6,14 40 0,72
O dmoy | (0,69)* | (1,42) | (2,66) | (5,27) (L* | (6,46) (3) (10 0,69*{ (1,63 | 2,5) | (38,5)
3,5 i 6,3 54 0,52 | 4,45 151 | 6,03 47 0,32 | 2,88 33 4,08 | 6,77 1
G dMEB | (0,23) | (3,9) | (2,45) | (4,38) 1 (7,69) 2 (3,81) 0,67 | (1,68) | (1, | (0,6) :
2,87 18,43 | 5,45 | 25,68 0,55 | 4,32 80 7,42 | 64,65 0,3 3,03 |120,35| 6,47 |39,08 | 0,92
OMAX | (0,66) | (1,5) | (2,31) | (2,03) (1) (4) 2,87 | 5,5 0,72) | (2,86) | (2,48) | (2,34) -
3,84 |3,8e-4| 6,94 |3,3e-4| 0,46 | 4,8 | 2¢e-4 | 8,6 |6,2e4| 0,38 | 3,26 | 2e-4 7,6 | 4e-4 | 0,98
€r 0,89) | (2e-5) | (2,7 |(2,6e-5) (1,12) | (le-5) | (2,9) | (5e-b) (0,76) | (1e-5) (3) |(3,6e-5) -

Tableau 5 - Parameétres statistiques de Weibull estimés par régression linéaire poui‘ les fibres SiC en

considérant des populations de défauts concurrentes

(* Ecart type)




L=25 mm L=50 mm L=75 mm

mg Cos mvy Gov A¥* Mg Gos my Cov A* Mg, Cos |, my Cov A*
o 3,5 71,64 | 6,72 | 50,3 | 0,61 | 4,75 162 | 7,86 86 0,31 | 4,45 135 5,5 22,6 | 0,42

Gdmoy { (0,66)* | (37 | @ | 413) | 09 | 81| 22 | 63 0,84 | 6,79 | 1,8) | (1,99
4,3 128 8 143 | 0,46 4,3 | 152 5,1 19 0,31 4,2 157 5,47 27 0,60

GAMEB | (0,81 | (6,0 | @5 | 11,8 0,81 | (7,69) | (1,43) | (1,4 08 | 7,8 | 1,79 | 2,38
3,465 | 34,77 | 4,85 48 054 | 4,67 | 8849 | 7,09 | 48,75 | 024 | 534 | 1182 | 625 | 2958 | 0,56

O Max | 0,57) | (1,81 | (1,46) | (3,92) (0,79) 4) (2,14) | (8,43) (6} 0,62) | (1,89) | (2,41)
4,68 |6,2e-4| 7 2,8e-4| 0,40 | 5,28 | 9,6e-| 7,45 |3,6e-4| 0,29 | 5,13 | 9e-4 | 7,35 | 3e-4 | 0,62

€r 0,88) | (Be-5) | (2,1) [(2,3e-5) (1) 4 (2) |(2,6e-5) (0,97 | @,62) | 24 |(2,64e-

(4,8e-5) 5)

Tableau 6 - Paramétres statistiques de Weibull estimés par le maximum de vraisemblance pour les fibres SiC
en con51derant des populations de défauts concurrentes

(* Ecart type)




S wtuy S TV

défauts

module de Weibull des
~ de surface

défauts
de volume |

module de Weibull des

12

10

12

10

v o ba g v by v bva o by v by s
s,
) -
>
i '
g
-

| T T T T T
0 02 04 06 8 1 1.2 14
A*
~
] T
] ¢
7 T n
] * A I
] A\ AA
] T [ I T T T
0 1.4

02 04 06 08 1 1.2
A*

A 25mm
¢ 50mm
75 mm

—— Omax
Omoy
OMEB

€

Fig. 16 : Evolution des modules de Weibull estimés par régression

linéaire - Population de défauts concurrentes




180

3
vy
9]

Oos
©
S

Facteur de normalisation
N
(w) |

o

180

—
o
o

©
o
1 ] 1 l ] 1 1 J 1 1

Oov

Facteur de normalisation
N
n

1 1 l 1 1 1 ] 1 1 L

1 1 ] I

T T T T T ‘A 25 mm

04 06 08 1 12 14 ¢ 50 mm
75 mm

—— Omax
Omoy

~ OMEB

&

1

L

Fig.17: Evolution du facteur de normalisation o, estimé
par régression linéaire - Populations de défauts concurrents




module de Weibull des
défauts
de surface

module de Weibull des
défauts
de volume

. -
> (o)) Qo O
[N B ST SR T AL U AR A AR ST 1 A HE MR A AR B B

[\

, — —
[ ) > (03] Qo o pO
IR NI B AN AR AN SR 0 DR SR AN N AN AR BN AV A A

<o

O

02 04 086
A*

Ly = '
- |

O W—"
2 -—t

A 25 mm
¢ B50mm
75 mm

~— Omax

Omoy
T OMEB
D 2

(o]

02 04 06

A*

Fig. 18 : Evolution des modules de Weibull estimés par le maximum de
vraisemblance - Population de défauts concurrents




Facteur de normalisation

Facteur de normalisation

Oos

0 02 04 06 08 1 12 14 A 25 mm
¢ 50 mm

A* 75mm ~

—— Omax
Omoy
220 ‘ ~ OMEB

=
o
ot
s o

Oov
}_l
o H
S o
1 1 1 ] ] i 1 I 1 1 1 l L 1 i

<o
..—“

Fig. 19 : Evolution du facteur de normalisation % estimé par le
maximum de vraisemblance - Populations de défauts concurrents




1,0

é’ 0,8
Y
B
g 0,6
2
;'§
g 04
(=}
1 2]
p-‘ h
0,2
0,0 . - : :
0 1000 2000 3000
Sdmoy MPa)

Fig. 20 : Comparaison entre les distributions calculées selon I'équation
16 avec les parametres déterminés par la méthode de regression
linéaire et les données expérimentales dans le cas de populations
concurrentes de surface et de volume et d'un champ uniforme de

contrainte.
1,0
2 g
a y
= F‘
H i
< 0,6
¥
=
)
& 0’4-
e
=
Ay
0,2 -
0,0 - v T T
0 1000 2000 3000
Cdmoy (MPa)

Fig. 21 : Comparaison entre les distributions calculées selon 1'équation
16 (Paramétres obtenus par le maximum de vraisemblance) et les
données expérimentales dans le cas de populations concurrentes de
surface et de volume et d'un champ uniforme de contrainte.




In(-In(1-P))

1,0 1
0,0
-1,07
2,07

-3,0 7

¥ Défauts de surface

® Défauts de volume

Ln(Déformation a rupture)

Fig. 22 : Détermination du point de transition




@\

4500
4000 +
3500 -
3000 ~
2500 ~

imentale

(MPa) c*

2000 ~

7’

expéri

1500
1000 -

Contrainte de transition

500+

o>

(m g g

oe

Sdmoy

SdMEB
Distributions

G.

max

ER

A L=25mm

4 L=50mm
O L=75mm

@ 4500 7

4000 -
3500 ~

3000 +

(MPa) o*

2500

2000 4

o

éorique

1500 -

»

th

1000 A

Contrainte de transition

500 A

-4

oé¢

)
Sdmoy

OdMEB
Distributions

max

A L=25mm
¢ L=50mm

O L=7mm

y

Fig. 23 : Evolution de la contrainte de transition avec la longueur de j jauge

et la distribution considérée :

a) contrainte expérimentale

b) contrainte théorique




t
L=25 mm L=50 mm L=75 mm

mj Ool mQ Go2 A% mji GCo1 m? Co2 A* mj Go1l m2 Go2 A
5,13 | 14,7 | 2,29 | 0,04 | 0,38 | 5,46 19,5 0,34 | 5,45 19,5 1,92 | 7e-3 | 0,34

O dmoy | (1,11)* | (0,66) | (1,16) | (4,2e-3) 1 | 0,81 1,2) | 0,93) | (0,97 |(7,4e-4)
5,24 19,5 | 2,14 | 0,027 | 0,42 491 | 14,49 0,33 4,81 | 13,31} 1,99 | 0,013 0,56

OaMEB| 1 | 0,93 | 1,1 |(28e3) 0,95) | (0,58) @ | 063 @O ]@,3e3)
548 | 20 | 2,2 |0,017]| 0,39 | 5,22 | 12,78 0,20 | 5,69 | 31,10| 2,26 | 0,026 | 0,38

OMAX | 1,17 | 0,69 | 1,1 |(2,3¢-3) 0,98) | (0,8) 1,25) | 0,9 | @07 |@1,7e-3)]
5,64 | 1,1e-4| 3,12 |3,4e-6| 0,24 5,5 le-4 0,33 6,16 | le-4 | 2,04 | 8e-8 | 0,27

Er (1,21) | Ge-6) | (1,59) | (3,6e-7) (1,03) | (4e-6) (1,34) |@8e-6)] O |(8e-9)|

Tableau 7 - Parameétres statistiques de Weibull estimés par régression linéaire pour les fibres SiC en
considérant des populations de défauts partiellement concurrentes

(* Ecart type)




L=25 mm L=50 mm L=75 mm

mj Ool m2 Go2 A* mji Oo1 m2 Go2 A* mj Co1 m2 | Go2 A*
663|482 | 385 | 1,2 | 0,31 | 597 | 286 028 | 637 | 40 | 3,15 | 0,32 | 0,38

Cdmoy } (1,09) | 2,16) | (1,42) | (0,13) 0,87 | @,1) ] @ | @84 | q,16) | (0,039
631 | 476 | 4,75 | 6,54 | 0,44 | 5,14 | 17,73 0,30 | 5,88 35 3,656 | 0,98 | 0,59

CaMEB} 1 | @1 | @O,n | ©D 0,8) | (0,73) &) (1,62) | (1,34 | (0,1)
4,95 | 12,59 | 845 | 0,38 | 0,34 | 5,46 | 15,87 0,24 8 76,15 3,6 0,68 04

OMax | (0,84) | (0,52) | (1,27) | (3,2¢-2)| (0,8 | (0,61) (1,45) | BN | (1,33) | (0,01
- 6,98 | 3e-4 | 4,47 | 8e-6 | 0,34 | 5,81 |1,2e-4 0,26 | 7,85 | 3,9e- | 3,21 | 2,6e- | 0,21

€r (1,15) | (1,4e-6)| (1,65) | (3,2e-7) (0,85) | (4,7e-6) (1,342) | 4 1,18) 6

: (1,8e-5) (2,6e-7)

Tableau 8 - Paramétres statistiques de Weibull estimés par le maximum de vraisemblance pour les fibres SiC
en considérant des populations de défauts partiellement concurrentes
(* Ecart type) '
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Chapitre 2
Analyse statistique multimodale de la rupture des fibres de Carbure de Silicium : Sensibilité des paramétres
statistiques aux méthodes d'évaluation : '

effectuer une analyse statistique\. En effet, les paramétres sont peu affectés
par la longueur de jauge.

L'analyse des contraintes a rupture estimées par les mesures des
diametres des fibres aprés rupture serait la plus exacte.

4.3 - Prévision de la distribution des contraintes i différentes longueurs
de jauge

11 n'est pas suffisant lors d'une analyse statistique de pouvoir estimer
les parametres avec le plus de précision possible. Il faut pouvoir les utiliser
pour effectuer des prévisions en dehors de I'échelle d'observation.

Les distributions ont été calculées pour chaque longﬁeur de jauge a
l'aide de :

O 1'équation (16) si l'on considére des populations de défauts
concurrentes de surface et de volume,

O 1'équation (21) dans le cas de populations partiellement
concurrentes. '

Les calculs sont effectués sur la base des paramétres obtenus pour la
longueur de jauge de 25 mm. Les couples de parametres utilisés sont ceux
résultant de :

O l'analyse du maximum de vraisemblance en traitant la distribution
des déformations, les défauts sont séparés en défauts de surface et de
volume.

O la méthode de la régression linéaire en traitant la distribution des
contraintes cdmoy, les défauts sont différenciés en défauts intrinséques et

extrinseques partiellement concurrents.

Ces couples de parametres sont choisis pour effectuer la prévision a
d'autres longueurs de jauge car ils sont peu dispersés et 1'ajustement obtenu
est de bonne qualité. La figure 26 représente la comparaison entre les
résultats expérimentaux aux longueurs de jauge de 50 mm et 75 mm et les
prévisions a ces mémes longueurs de jauge, avec les parameétres obtenus
par la méthode du maximum de vraisemblance, en supposant les




Chapitre 2

Analyse statistique multimodale de la rupture des fibres de Carbure de Silicium : Sensibilité des paramétres
statistiques aux méthodes d'évaluation

populations de défauts concurrentes. La prévision effectude avec les
parametres donnés par la régression linéaire pour des populations de
défauts partiellement concurrentes est représentée a la figure 27. On
constate un meilleur accord entre les prévisions et les valeurs
expérimentales en supposant l'existence de populations de défauts
partiellement concurrentes, Ce résultat conforte I'hypothése de différencier
les points atypiques de basses contraintes ou de faibles déformations.

4.4 - Conséquences d'une incertitude sur le module de Weibull et le
facteur de normalisation

Les résultats précédents montrent la difficulté pour obtenir les
parametres statistiques avec précision. Il est alors légitime de s'interroger
sur l'effet d'une incertitude lors de 1'évaluation de m sur le calcul de la
probabilité de rupture. L'annexe 8 résume les étapes du calcul de
l'incertitude relative de la probabilité de rupture en fonction de l'incertitude
relative sur le module de Weibull. L'estimation est effectuée pour un couple
de parameétre évalué par le maximum de vraisemblance. Les calculs sont
effectués pour différentes valeurs de la probabilité.

La figure 28 représente l'évolution de l'incertitude relative de la
probabilité de rupture en fonction de l'incertitude relative du module de
Weibull. Il apparait nettement que le calcul aux faibles probabilités de
rupture est trés sensible & l'incertitude sur le module. Expérimentalement,
cette derniére est comprise entre 5 % et 50 %. Les valeurs élevées
correspondent aux parametres des défauts volumiques ou des défauts
extrinseques. L'incertitude relative de la probabilité est alors comprise entre
2 et 25 % pour le calcul d'une probabilité de rupture de 0,5 par contre, elle est
comprise entre 12,25 et 123 % pour le calcul d'une probabilité de rupture de
0,1. De maniére générale, la prévision des extrémes inférieurs d'une .
distribution ou le calcul des faibles probabilités de rupture est trés influencée
par l'incertitude sur le module de Weibull.

5 - CONCLUSION

L’analyse des distributions des contraintes et des déformations &
rupture des fibres de carbure de silicium Nicalon NLM 202, est effectuée en
considérant que les défauts appartiennent soit & : (i) une population unique

répartie dans le volume, (ii) des populations concurrentes de défauts de
\
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surface ou de volume identifiés au MEB (ii1) des populations partiellement
concurrentes de défauts intrinséques et de défauts extrinseques. Ces
derniers sont les plus séveres. Ils ne sont pas présents dans toutes les fibres
et leur fréquence d'apparition est faible.

Les analyses confortent 1'hypothese de différencier les défauts en une
population principale de nature intrinseéque et une population de nature
extrinseque. Le module de Weibull de la population intrinseque est voisin de
5 - 6. Il est tres nettement supérieur a celui caractérisant les défauts
extrinséques, voisin de 2 - 3. A la différence des analyses qui considérent une
population unique de défauts, cette analyse fournit des parameétres
statistiques peu influencés par la longueur de jauge. De plus, ils permettent
de prévoir les distributions aux autres longueurs de jauge en bon accord
avec les données expérimentales, ils respectent l'effet de volume.

L'analyse par le maximum de vraisemblance en considérant des
populations concurrentes conduit a des parametres peu dispersés.
Cependant, ils ne permettent pas de prévoir de maniére satisfaisante les
distributions & d'autres longueurs de jauges.

La méthode d'évaluation des parametres statistiques influe sur les
résultats obtenus. En effet, les analyses par le maximum de vraisemblance
sont peu sensibles aux extrémes des distributions comparativement a la
méthode de régression linéaire.

Les paramétres statistiques ne sont pas affectés de maniere
significative si 1'on considére le champ de contrainte non uniforme induit
par les variations du diametre des fibres. L'approximation de ce dernier, par
un champ uniforme, est satisfaisante pour effectuer une analyse statistique
de la rupture. Cependant, l'analyse des distributions en déformations est
préconisée. En effet, elle permet d'obtenir des parametres peu dispersés. Par
la suite, il serait intéressant d'effectuer 1'analyse de la rupture des fibres de
carbure de silicium par une statistique autre que celle de Weibull.
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(UMR-47 CNRS-SEP-UB1)
3, allée de 1a Boétie, 33600-Pessac.

RESUME

L'objectif de cet article est de relier les caractéristiques probabilistes et mécaniques du

Jil brut a celles des fibres en incluant les différentes populations de défauts. En effet, les

essais de traction sur filaments unitaires révélent une distribution bimodale constituée de
défauts intrinséques et de défauts extrinséques de plus grande sévérité. Des essais de traction
monotone ont été réalisés sur des fils bruts constitués de fibres de carbure de silicium. Un
parametre caractéristique de la rupture des fils bruts a été tout particuliérement examiné, le
pourcentage de ruptures préliminaires (o). Un modéle théorique du comportement
mécanique des fils bruts est proposé. Il a permis de prévoir l'influence de nombreux facteurs
tels que la longueur de jauge, le nombre de fibres, le pourcentage de défauts extrinséques, la

- fraction de fibres surtendues et les parametres statistiques. Par ailleurs, les essais sur fils
" bruts permettent de déterminer les parametres statistiques des fibres, permettant ainsi de

vérifier la représentativité des valeurs obtenues en traction sur monofilaments.

Mots clés : fil brut, ruptures préliminaires, statistique de Weibull, fibre.
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1- INTRODUCTION

Une charge appliquée & un fil constitué de N fibres paralléles entraine
des ruptures aléatoires de fibres n'occasionnant pas instantanément la
ruine de I'ensemble. La contrainte & rupture d'un tel systéme dépend des
propriétés des fibres et du partage de la charge qui détermine au moment de
la rupture le mode suivant lequel l'effort appliqué est distribué parmi les
fibres non cassées. En raison de l'absence de liens physiques, il semble
raisonnable de postuler un partage global de la charge. En outre, les fibres
sont déchargées sur toute leur longueur. La surcharge d'une fibre non
cassée dépend du nombre de fibres rompues et non de leur position. La
rupture se produit lorsque les fibres survivantes ne peuvent plus supporter
l'effort. Cet aspect de la rupture du fil brut conféere un intérét particulier a
cette analyse en vue de la modélisation de la rupture des minicomposites. En
effet, en raison de la fissuration importante de la matrice, le partage de
charge semble &tre identique au sein d'un minicomposite.

Le processus de rupture débute au point le plus faible, mais,
contrairement a la théorie du lien le plus faible, si les ruptures individuelles
de fibres sont indépendantes, il n'entraine pas la rupture de I'ensemble. La
relation entre la contrainte & rupture d'un fil constitué de fibres paralleles et
les propriétés individuelles des monofilaments a été étudiée par de
nombreux auteurs. H. E. Daniels [1] a réalisé une importante étude du fil
classique de N fibres paralleles de méme longueur sans contact entre elles et
parfaitement alignées. Il a montré que la distribution des contraintes &
rupture d'un tel systéme tend vers une loi normale quand N augmente
indéfiniment. B. D. Coleman [2] en utilisant les résultats asymptotiques de
Daniels et en supposant une distribution de Weibull [3] pour les contraintes a
rupture des monofilaments, a relié Ja contrainte principale du fil & celle des
monofilaments, mettant en évidence une réduction de la contrainte a
rupture par rapport & celle des fibres. S. L. Phoenix et H. M. Taylor [4, 5] ont
étendu les résultats asymptotiques de Daniels pour inclure des chargements
inégaux causés par des fibres de longueur différente et non alignées. Ils ont
démontré que la non-linéarité initiale de l'enregistrement de l'essai de
traction est due aux déformations inégales des fibres. Ils ont mis en évidence
une réduction de la contrainte a rupture de 10 & 20 % par rapport au modele
de Daniels. De plus, ils ont étendu leur modele au fils hybrides constitués de
plusieurs types de fibres pouvant présenter des déformations plastiques.

m .




e

Chapitre 3
Analyse statistique~probabi]iste des fils bruts

L'objectif de cet article esé double : d'une part, déterminer: les

propriétés des fibres & partir d'un essai sur fil brut et, d'autre part, simuler
le comportement mécanique du fil brut a partir des propriétés des
monofilaments. L'analyse concerne le fil brut de fibres de carbure de
Silicium Nicalon NLM 202(1) . Les parametres statistiques caractéristiques
de la rupture des monofilaments déterminés & partir des essais sur
monofilaments seuls [6] ont révélé la présence de plusieurs populations de
défaut. En effet, la distribution des contraintes & rupture suit une loi de
Weibull bimodale correspondant & deux populations de défauts partiellement
concurrentes constituées de défauts intrinseques et de défauts extrinséques.
La fréquence d'apparition de ces derniers est plus faible, mais leur sévérité

est plus grande,

En raison de la sélection inévitable opérée lors du prélévement des
monofilaments au sein du fil, il est raisonnable de s'interroger sur la
distribution obtenue a partir des essais sur fibres seules et donc des
parametres statistiques. C'est pourquoi, les parametres statistiques des
monofilaments ont aussi été déterminés a partir :

3 des courbes de traction sur fils bruts [7 - 10],
(3 des mesures des rayons miroirs des fibres au sein du fil brut.

En outre, un des objectifs du présent article est d'établir les relations -

entre la rupture des fils sous chargement uniforme et les différentes
populations de défauts inhérentes aux fibres, et de déterminer les
caractéristiques mécaniques (contrainte, déformation, pourcentage de
ruptures prélirﬁinaires, facteur critique de surcharge) des fils bruts. Une
attention particulidre sera accordée & l'analyse du pourcentage de ruptures
préliminaires au point de chargement maximal.

Des expressions analytiques simples sont utilisées pour décrire la
rupture individuelle des.fibres au sein du fil brut et la rupture ultime de ce
dernier. La simulation de la courbe de comportement permet d'examiner
linfluence de nombreux parametres (la longueur de. jauge, le nombre de
fibres, le pourcentage de défauts extrinsdques, le taux de fibres surtendues
dés le début de l'essai, les parametres statistiques) sur la rupture du fil.

(1 de Nippon Carbon, Japon
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2. PROCEDURE EXPERIMENTALE

2.1 - Description de Yessai

Les essais de traction monotone ont été réalisés sur des fils constitués
de 500 fibres Nicalon NLM 202(1) .- Les fils bruts ont été préalablement
désensimés & l'aide d'un solvant ('acétone). La section moyenne de chaque
échantillon a été déterminée par pesée en utilisant la densité des fibres SiC
(p=2,55@ g/cm3), La valeur moyenne obtenue est de 8,18E-8 mm?2 avec un
écart type de 2,9E-9 mm2. Les extrémités des fils sont ensuite collées dans
des tubes de diamétre intérieur 2 mm et d'une longueur de 40 mm (figure 1),
Afin d'assurer un bon alignement des fibres avec l'axe de traction, les tubes
sont fixés sur un support, la colle est injectée & 1'side d'une seringue. Une
légere tension est exercée de facon & tendre les monofilaments au sein du fil.

Les essais ont été réalisés sur une machine de traction(® a
température ambiante et a la vitesse d'élongation de 0,08 mm/min. Deux
longueurs de jauge, 75 et 100 mm, ont été sélectionnées. Le déplacement était
mesuré par un capteur inductif de course +/- 1 mm fixé sur les mors. Le
capteur piézo-électrique d'une chaine d’émission acoustique est fixé
directement sur les mors (figure 2). La compliance du systéme a été
déterminée selon la méthode usuelle fondée sur des échantillons ayant des
longueurs de jauge décroissante [11] (Cg = 2 10-7 mm/N).

2.2 - Courbes de comportement

La courbe force - déformation (figure 3) est composée d'une partie
linéaire correspondant au comportement élastique des fibres, suivie d’une
zone non linéaire en raison des ruptures individuelles de celles-ci.
L’'émission acoustique permet de détecter les premiéres ruptures de fibres.
(figures 3 et 4). Pour les faibles déformations l'enregistrement force-
déformation n'est pas linéaire : tous les filaments ne sont pas tous
parfaitement tendus au début de l'essai, malgré les précautions prises lors
de la préparation des éprouvettes. L'origine de la courbe est alors définie par
extrapolation de la partie linéaire & la force nulle (figure 3). La surtension gj

(1) produites par Nippon Carbon
() valeur communiquée par la SEP
®) Instron :
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Fig. 1: Préparation des éprouvettes de traction sur fil brut
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de certains ﬁlame‘nts est ce ! €t
choisies de fagon & hmlter‘f:il’effet de Venchevatrement. Effectlvement 1es :
grandes longueurs risquent de présenter . un enchevétrement 1mportant Ce :
phénoméne provoque, lors de la rupture d'une fibre, la ruine des voisines.
La courbe est alors caractérisée par des marches plus ou moins prononcées
(figures 3 et 4). Les effets dynamiques sont prépondérants pour tous les

enregistrements conformes & la figure 3, De ce fait, ces enregistrements ne
sont pas exploités au-dela de la force maximale. Seuls 10 essais sur 25 pour
chaque longueur de jauge présentent une rupture stable au-dela du
chargement maximal (figure 4). Ces deux types de rupture ont déja été mis
en évidence par Moeller et al. [12] pour des fils bruts de carbure de silicium,
qui attribuent la rupture contrdlée (figure 4) & un chargement non uniforme
des fibres, et la rupture brutale au-dela de la force maximale & un
" chargement uniforme. Apres la rupture, les fils ressemblent a des
plumeaux (figure 5) et, souvent, en raison de l'enchevétrement, une force
supplémentaire est nécessaire pour séparer les deux moitiés,

2.3 - Traitement des données

L'analyse de la partie linéaire de la courbe force - déformation permet
d'estimer le module d'Young des fils (Ef] prut). La différence observée entre
le module d'Young des monofilaments (Ef = 200 GPa) et celui des fils bruts
obtenu en supposant qu'aucune fibre n'est rompue résulte de la présence de
fibres rompues. Le pourcentage de fibres rompues (y) est donné par
1'équation (1) : |

(1) ,Y =1~ Eﬁl brut

L'évaluation de la contrainte supportée par les fils nécessite, au-dela
de la limite de linéarité, la connaissance du pourcentage de ruptures
rompues en cours d'essai (ruptures préliminaires). L'effort est alors, en
raison du partage global de la charge, uniquement supporté par les fibres
non cassées. Ce pourcentage de ruptures préliminaires est donné par la

( . différence entre le comportement linéaire du fil en I'absence de ruptures de
fibres et le comportement non linéaire réel (figure 3).

Au-dela de la limite de linéarité, la contrainte ainsi obtenue
représente la contrainte a rupture d'une fibre au sein du fil. Le traitement
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statistique de la distribution de ces contraintes & rupture de monofilaments
déduite de la courbe force - déformation d'un fil est effectué par la méthode
de la régression linéaire. La section & considérer pour calculer la contrainte
correspondante est seulement celle des fibres non cassées.

La rupture ultime du fil est évaluée au point de chargement maximal,
Le traitement statistique des contraintes a rupture des fils sera effectué en
supposant que la distribution suit une loi normale. Les parametres utilisés
sont ceux évalués expérimentalement. L'ajustement est déterminé par le
test d'Anderson Darling [13].

Les facies de rupture des fibres ont été examinés en Microscopie
Electronique a Balayage (MEB). Les mesures des rayons des miroirs de
rupture ont été effectuées uniquement pour les fils de longueur de jauge 75
mm afin de comparer les contraintes ainsi obtenues avec celles déduites de
monofilaments testés individuellement. Les contraintes & rupture (o) des
monofilaments au sein des fils ont été calculées & partir des mesures de
rayons miroirs (rmy) grace a la relation suivante [14] :

A
(2) G-—-:/-—r_n?

A est une constante caractéristique du matériau. Dans la littérature de
nombreuses valeurs de A sont proposées pour les fibres de carbure de
silicium. Elles varient entre 2 [15] et 3,5 MPavm [16]. De nombreux auteurs
ont obtenu une valeur voisine de 2,5 MPaVm i.e. 2,45 MPavm [17] ou 2,51
MPavm [18].

8 - DETERMINATION DES CARACTERISTIQUES STATISTIQUES ET
MECANIQUES DES FILS BRUTS ET DES FIBRES

3.1 - Pourcentage de ruptures préliminaires

Le pourcentage () des ruptures individuelles de fibres est déterminé

expérimentalement & partir de l'enregistrement de 'essai de traction
(méthode A). Diverses méthodes (B, C, D) permettent de l'évaluer et de le
relier aux caractéristiques des monofilaments.” La valeur au point
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Fig. 5 : Aspect des fils bruts aprés rupture
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particulier du chargement maximal est définie comme la valeur critique
notée o ‘

Méthode A : Evaluation expérimentale

" La courbe charge - déformation d’'un ensemble de fibres est linéaire
"en l'absence de ruptures de fibres avec une pente égale a leur rigidité. La
chute de force AF & une déformation imposée permet de calculer le
pourcentage de fibres qui ont été rompues (figure 3) :

) o=2F
F+ AF

F: laforce réelle supportée par le fil,
AF : la différence entre la force que supporterait le fil en l'absence de
ruptures préliminaires et F.

Cette relation peut &tre appliquée en tout point de la courbe méme au-
dela du chargement maximal si la rupture reste controlée (figure 4).

Méthode B : Simulation du comportement

Les essais étant réalisés a déformation imposée, connaissant la
déformation du fil, il est possible de calculer le nombre de fibres rompues. Il
résulte du produit du nombre de fibres initiales non cassées Ny dans le fil

‘par leur probabilité de rupture (équation 4). En présence de fibres cassées
avant 1'essai de traction, Ng est évalué par la relation (5) en fonction du
nombre total de fibres dans le fil N| et du taux de fibres cassées avant 1'essai

Y. En considérant une seule population de défauts, & chaque déformation € le
nombre de fibres cassées N se détermine gréce a 1'équation (6).

4) N =N,P

(5) N, =N, (1-7)

-]

V£ : volume de la fibre,
mf : module de Weibull des fibres,

6) N=N,
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eof : facteur de normalisation.

En tenant compte des deux populations de défauts partiellement
concurrentes identifiées sur les monofilaments [6], Vexpression (6) du
nombre de fibres cassées devient :

My my, NMrz
M N=Ny1-(1-m, )[exp(—vf(f—j H - ﬂz[exp{-—vf(-f—) - Vr(ggi—) H
ol 0f1 0f2

7o : fraction de fibres contenant des défauts extrinséques,
my1 : module de Weibull des défauts intrinseques.
myo : module de Weibull des défauts extrinséques.

Le pourcentage de ruptures préliminaires est simplement le rapport
entre le nombre de fibres cassées et le nombre initial de fibres non cassées
(équation 8). La valeur critique o est obtenue en appliquant la relation (9).

N
8 = =P
(8) o N,

N
9 AN
9) o, N,

Emax est la déformation au point de chargement maximal.

Les relations précédentes (6) et (7) supposent que toutes les fibres ont la
méme déformation. Si l'on tient compte d'un taux B de fibres surtendues dés
le début de l'essai, soumises a une déformation gj, l'expression (7) devient :

My . e ' Myeg
4 € £
exp| = V,| — - 7I,| exp| -V, (———J -V, [————-)
( r(eon) H ? ' €or1 , g Eore
‘ mg, Mgy mep )
+N Bl 1-(1- 7, Jexp —Vr[e+8‘) ~ 7, exp —Vf(e+ai] —Vf(8+8i)
Eors 50(1 €or2

Les parametres statistiques déterminés par analyse des essais sur

(10) N=Ny(1-p) 1-(1-,)

monofilaments caractérisant les diverses populations de défauts des fibres
\
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SiC sont résumés par le tableau 1. Ces péramétres ont été choisis car ils
permettent de prévoir de maniére satisfaisante les distributions des
contraintes a4 ruptures aux autres longueurs de jauge.

Méthbde C: Analyse de 1a distribution des déformations a rupture

La comparaison des déformations & rupture des monofilaments et des
fils permet de déterminer le pourcentage de ruptures préliminaires critique
(ac). La distribution des déformations a rupture des fils fournit les
déformations & rupture du monofilament qui conduit & la rupture du fil. La
distribution correspondante des déformations & rupture de monofilaments
donne donc les probabilités de rupture de ces monofilaments particuliers,
lesquels représentant les pourcentages critiques de ruptures préliminairess
(a¢). Sur la figure 6 sont représentées les distributions expérimentales des
déformations & rupture des monofilaments obtenues a la suite des essais sur
fibres unitaires de 75 mm de longueur de jauge et celle des fils & la méme
longueur de jauge. La déformation a rupture du fil a la probabilité de 50 %
permet de déterminer la valeur moyenne de o comme le montre la figure 6.
Les extrémes de la distribution des déformations & rupture des fils donnent

le domaine de dispersion des valeurs de ag,

Méthode D : Relation de Coleman

‘La proportion de fibres rompues avant l'instabilité est donnée par
Coleman [2], en tenant compte d’'une seule population de défauts suivant
une loi de Weibull, par la relation suivante :

(1D a=1- exp(—mf'l)

3.2 - Facteur de surcharge critique

Un paramétre important caractéristique de la rupture des fils bruts,
est 'augmentation de 1a contrainte supportée par les fibres non cassées a
chaque rupture de fibre. A l'instabilité, cette surcharge Acy devient critique,
elle entraine alors la ruine du systéme. On peut alors déterminer le facteur
de surcharge critique k (équatioh 12), qui représente l'augmentation de
contrainte sur les fibres survivantes induite par les ruptures de fibres. Il est
défini par rapport & un état de référence ot aucune fibre ne serait rompue.
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o, +Ac ' o
12 k=—"t—u0u-—2 avec Ao, =—X
(12) c " N

or est la contrainte supportée par Ng+1 fibres,
o est la contrainte de référence : la contrainte qui serait supportée par les
fibres sans rupture individuelle.

k s'exprime simplement en fonction du nombre de fibres :

N
(13) | +NB

1
4 =
(14) k T

3.3 - Contrainte a rupture du fil

La contrainte a rupture du fil est déduite de la charge maximale et du
pourcentage de ruptures préliminaires critiques (équation 15) compte tenu
qu'au moment de la rupture, seules les fibres non cassées supportent les
efforts.

F

(15) O brat, = Ao
t c

ol At est la section initiale du fil. En présence de fibres rompues avant

I'essai de traction, la section initiale 4 considérer est seulement celle des
fibres non rompues qui s'exprime en fonction de la section totale du fil A;

par la relation (16).

(16) A = A‘t(l—’Y)

Coleman a établi dans le cadre d'une distribution unimodale de
Welbull la relation suivante entre la contrainte principale a rupture du fil et
la contrainte & rupture moyenne des monofilaments ‘(Gﬁbre) :




mf Gof €of
» . . (MPamZB/mf) (m3/mf)
1 défauts non ‘
i différenciés 3,47 143 7,15¢-6
défauts _
intrinséques 5,45 195 9,7e-5
défauts ’
extrinséques 1,92 Te-3 3,5e-8

Tableaul 1 - Valeurs des parameétres statistiques caractéristiques des populations
de défauts des fibres [6]
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S
(em, )

I‘[1+ l)
. me )

I'(1+1/m) est la fonction Gamma, e est une constante (e = 2,718).

(rn Ombrut = Ofibre

Le nombre de fibres rompues en fonction de la déformation imposée
permet de déterminer la rupture des fils, en tenant compte des diverses
populations de défauts au sein des monofilaments. En effet, la loi de Hooke et
I'équation (15) permettent d'exprimer la force en fonction du pourcentage de
ruptures préliminaires donné par 1'équation (8) : |

(18) F(e)= A (1-0)eE, = A(1-y)1-a)eE, =(1-a)S.e

ou :
So est 1a pente a l'origine de la courbe force-déformation.

La recherche du maximum de la fonction F(g) (résolution de
1'équation 19) permet d’accéder aux caractéristiques (Fmax, €Emax) de la
rupture du fil brut. La résolution conduit & une expression relativement
simple [7] reliant la force et la déformation & rupture aux caractéristiques et

aux parametres statistiques des fibres (équations 20 et 21) en supposant
I'existence d'une seule population de défauts.

(19) e
de E=Empx
% | 1 Yo
( ) Smax—eof(m]
@1 P =ARe |—t & S8y | —— o
) max 43t [‘eof V'rmfe - 0801‘ mere

Il n'est pas possible d'établir une relation aussi simple avec les
équations (7) ou (10) qui prennent en compte les populations de défauts
partiellement concurrentes. Une résolution numérique est alors nécessaire.
Pour cela, une simulation en déformation a été effectuée. A chaque
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déformation le nombre de fibres cassées est calculé gréace aux équations (7) et
(10). Ensuite la force supportée par le fil (figure 7) est déduite gréace a
I'équation (18). La rupture correspond au maximum de la force obtenue.
Cette simulation permet non seulement de déterminer la rupture du fil brut
mais aussi la rupture de la premiere fibre.

3.4 - Distributions des données a rupture des monofilaments et
parameétres statistiques des fibres

Les parameétres statistiques des monofilaments ont été déterminés a
partir des essais sur fils bruts [7 - 10] griace aux deux méthodes simples
mises au point par Chi et al. [7]. '

O Méthode 1:

La premiére méthode nécessite que la courbe force - déformation
présente une rupture contrblée au-dela du chargement maximal (figure 4).
Le pourcentage de ruptures préliminaires oj associé & chaque déformation
€j est déterminé en différents points de la courbe (au moins 20). Les points
doivent étre choisis de fagon & couvrir l'ensemble de l'enregistrement. La
courbe enveloppe est utilisée en raison de la présence de petites marches au-
dela de la force maximale.

Les valeurs du pourcentage de ruptures préliminaires représentent la
probabilité de rupture des monofilaments au sein du fil (équation 8). Les
données (€, o) ainsi obtenues constituent la distribution des déformations a
rupture des monofilaments au sein des fils bruts. La méme analyse peut
étre effectuée avec les contraintes. Néanmoins, l'utilisation d'une
distribution en déformation permet de s'affranchir de la présence de fibres
rompues avant l'essai de traction. Un traitement statistique usuel (la
méthode de la régression linéaire ou l'anélyse par le maximum de
vraisemblance) permet d'accéder aux parametres statistiques des fibres. Les

mises en évidence si elles sont naturellement déconvoluées.

En outre, cette analyse permet d'évaluer les propriétés mécaniques
des monofilaments. En effet, les valeurs de la contrainte ou de la
déformation & rupture pour une probabilité de rupture de 50 %
correspondent aux valeurs moyennes des propriétés des fibres. Cette
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démarche est trés intéressahte\

fil d'obtenir l'ensemble de la distribution des monofilaments.

car elle permet & partir d'un seul essai sur

O Méthode 11 :

La deuxidme méthode est fondée sur la relation entre le maximum de
charge et les parametres statistiques des fibres. Elle suppose 1'existence
d'une seule population de défauts au sein des fibres. Les relations (20) et (21)
conduisent aux expressions suivantes : |

1

£ .S
1 max™0
F

max

(22) m, = Oy = E€

max

(vrmr)}/m'

L’inconvénient de cette méthode est qu'elle ne permet pas de
différencier les divers types de défauts a l'origine de la rupture. De plus, si
I'on suppose que les données & rupture des fibres suivent une loi de Weibull,
cette hypothése ne peut étre vérifiée.

Les mesures des rayons miroirs des fibres au sein des fils permettent
d'obtenir la distribution des contraintes a ruptures des monofilaments au
sein du fil. Le traitement statistique des contraintes & rupture ainsi obtenues
fournit alors les paramétres statistiques caractéristiques de la rupture des
fibres. Cette analyse est tributaire, pour le calcul du facteur de
normalisation Go, de la valeur de la constante A. Les distributions des
i-0,5

n
ou i est le rang associé a chaque donnée aprés classement par ordre

contraintes & rupture ont été déterminées a l'aide de l'estimateur P, =

croissant.
3.5 - Fonction de distribution des contraintes a rupture du fil

La rupture du fil n'obéit pas au concept du lien le plus faible. Par
conséquent, la statistique de Weibull ne sera pas utilisée. J. Lamon [19], en
assimilant la rupture du fil a la rupture fragile des No(1-a¢) fibres critiques
considére qu'il suit une loi de Weibull. Cette hypothése suppose une rupture
brutale au-dela du chargement maximal. Cette analyse ne sera pas effectuée
ici car dans certains cas, les courbes force-déformation montrent qu'au-dela
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de la charge maximale, la rupture n'est pas instantanée (figures 3 et 4).
Conformément & l'analyse de Daniels [1] qui a démontré que le
comportement d'un ensemble de N fibres tend de maniére asymptotique vers
une loi normale, une loi normale a été considérée. La densité est de la
forme :

, 1 ~(6-5)°
2 =
(23) f(x) r_exp[ N }

c et L sont les premiers moments de la distribution, en effet ¢ est la:
moyenne et p I'écart type de la distribution expérimentale,

4 - RESULTATS ET DISCUSSION

4.1 - Principaux résultats

Les principaux résultats obtenus sont résumés par le tableau 2.
Comme on pouvait s'y attendre la déformation des fils au point maximal de
chargement est inférieure a celle des monofilaments. Ce résultat s'explique
par les faibles pourcentages de ruptures préliminaires de fibres (o = 17 %)
qui dictent le point maximal.

Le module d'Young du fil de carbure de silicium est légérement
inférieur (10%) & celui obtenu pour des monofilaments testés
individuellement en traction (Ef = 200 GPa). Cette différence peut étre
attribuée & la présence de fibres rompues avant l'essai. L'équation (1)
conduit & un taux y de ruptures de fibres avant essai de 10%. Par
conséquent, les contraintes & ruptures ont été calculées :

(1) soit en négligeant les ruptures initiales de fibres, cette valeur sera
notée oy,

(i) soit en tenant compte de la présence de 10 % de fibres rompues
avant l'essai de traction, la valeur ainsi obtenue sera notée of,.

La contrainte moyenne a rupture du fil brut, déterminée au point de
chargement maximal, est trés inférieure a celle des monofilaments (tableau

3). Ne disposant pas de donnée expérh{lentale pour la contrainte & rupture
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Longueur | Force 4 rupture de| Module d'Young | Pourcentage critique Déformation
~de jauge Fmax €max la premiere fibre du fil brut de ruptures | moyenne 2
(mm) N) (%) N) - Efil brut préliminaires (ot¢) rupture des
— (GPa) Méthode A monofilaments
(%)
v 0,68 %5 179 17,1 0,840
75 @) 008 | ©) 12) (3,76) 0,19)
75 0,64 2 181 16
100 (941 (0,05) (5,3) (14) (3,2) 0,792

(1) valeur expérimentale obtenues par essais de traction sur monofilaments

(2) valeur estimée par la relation 24 appliquée aux déformations en considérant seule la population de défauts intrinseques

Tableau 2 - Valeurs moyennes des résultats expérimentaux des essais de traction effectués sur des fils bruts constitués de

fibres de Carbure de Silicium NLM 202.

(* Ecart type)




Longueur Contrainte a CV Contrainte & rupture du fil CV
de jauge | rupture des fibres | (fibres) brut (MPa) (fil brut)
(mm) unitaires (%) S O (%)

of (MPa) (MPa) (MPa) _
1773(1) 2% 1152 1266 15
75 (468)* (179) (179
100 1681(2) 1060 1218 12
(134) (134)

(1) valeur expérimentale |

(2) valeur estimée par la relation (24) en considérante seule la populatio.n de

défauts de nature intrinséque

Tableau 3 - Valeurs expérimentales des contraintes a rupture des monofilaments
et des fils (* Ecart type) mesurées en traction ‘
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d'une fibre d'une longueur d\e 100 mm, celle ci a été évaluée a l'aide de la
relation suivante : |

L
(24) o, = cl(P—f—’-J

ol 01 et o2 sont respectivement les contraintes & rupture des fibres de
longueur L¢i, Lo,

La réduction de la contrainte & rupture par rapport a celle du
monofilament est de 36 % si l'on néglige la présence de fibres initialement
rompues, Elle est de 29 % si 'on integre les fibres cassées avant 1'essai. Cette
réduction résulte du mécanisme de rﬁpture des fils qui implique des
ruptures individuelles de fibres. La rupture se produit pour un taux faible de
17 % de fibres rompues. Le coefficient de variation (CV) exprimé en
pourcentage est défini par le rapport des deux premiers moments de la
distribution (rapport de 1'écart type et de la valeur moyenne). Le coefficient
de variation associé a la rupture des fils est réduit de moitié (tableau 3) par
rapport & celui des monofilaments. Par la loi des grands nombres, la
dispersion d'un fil brut tendrait vers zéro si N augmentait indéfiniment.

La figure 8 - A représente 1'évolution de la contrainte & rupture du fil
brut avec le pourcentage critique de ruptures préliminaires o¢c. Aucune
corrélation nette n'apparait. Il en est de méme avec la déformation a
rupture (figure 8-B).

L'effet de volume est relativement faible sur la contrainte a rupture
des fils. La diminution de contrainte est de l'ordre de 4 - 8 % selon que 1'on
tient compte ou non des ruptures initiales de fibres. Elle est comparable a
celle calculée pour les monofilaments grice a 'équation (24) déduite de
I'équation de Weibull. Ce résultat confirme que le pourcentage de rupture o
est peu influencé par la longueur de jauge comme le montre le tableau 4,
pour les longueurs de 75 et 100 mm que nous avons examinées. En
appliquant la relation (17) on démontre que :

Gﬁlbrut o_f
(25) : ? =—2=cste VP = o =cste
il brut
01 C'1
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3 Des réductions semblables ont été obtenues par Helmer [10].
L Cependant d'apres ses résultats, 1'évolution de la contrainte a rupture est
plus marquée aux faibles longueurs de jauge. Une augmentation de la
longueur de jauge de 50 mm a 100 mm est suivie d'une réduction de la
s contrainte de 17,6 % alors que la réduction obtenue est seulement de 8,54 %
lorsque la longueur de jauge évolue de 100 & 200 mm.

4.2 - Pourcentage de fibres cassées lors de 'essai de traction

La valeur moyenne du pourcentage critique o de ruptures
I préliminaires déterminé expérimentalement (méthode A) est voisin de 16 -
i 17 % pour les deux longueurs de jauge testées (tableau 4). L'écart type
associé est relativement faible (figure 8 et tableau 4). La valeur critique de o
I varie entre 10 et 25 %. o est peu sensible a la longueur de jauge du fil. Le

,59:;; pourcentage de ruptures préliminaires semble donc étre une valeur
1 caractéristique du matériau.

La détermination théorique du nombre de fibres cassées, en tenant
compte des populations de défauts présentes dans les fibres de carbure de
silicium, a permis d'estimer le pourcentage critique de ruptures
préliminaires (méthode B), en considérant les diverses populations de
défauts identifiées au sein des fibres dans la référence 6 :

iﬁ{;" (1) une population unimodale de défauts non différenciés répartis
" : dans le volume (équation 6) ;

i (2) deux populations de défauts partiellement concurrentes situées
| dans le volume de l'échantillon : les défauts extrinséques sont de plus
| grande sévérité que les défauts intrinséques (équation 7) ;

i (3) en raison de la faible quantité de défauts extrinséques, ils sont
il négligés et seuls les défauts intrinseéques sont pris en compte (quation 6).

La nécessité de différencier les populations de défauts est confirmée.
:} En effet, la valeur moyenne de o obtenue en tenant compte dune seule

lfﬂi;ji population de défauts non différenciée, est largement surestimée (tableau 4),
’ll Par contre, dans l'hypothése d'une population bimodale constituée de
MEN défauts intrinséques et extrinséques, on observe une bonne corrélation entre
}j,é les calculs et les données expérimentales. D'e plus, l'estimation de o est
satisfaisante lorsqu'on ne consideére que les défauts intrinséques. De méme,
'l, l'utilisation de l'expression de Coleman (méthode D) conduit 4 une
.Li \

bi 4
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Longueur de o expérimentale o o o
- jauge (%) (%) (%) (%)
(mm) (Méthode A) (Méthode B) (Méthode C) (Méthode D)
75 171 - 925,21 18(2) 17,203 14 16,93)
(3,76)*
100 16 95,2 18,2 174 / 16,9
3,2)

(1 population uni-modale (défauts non différenciés)
(2) population bi-modale : défauts intrinsdques et extrinséques partiellement concurrents

(3) population uni-modale : défauts intrinseques

Tableau 4 - Valeurs moyennes du pourcentage critique de ruptures préliminaires. (* Ecart type)
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Fig. 10 : Distributions des déformations a rupture des monofilaments
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appréciation satisfaisante de o en considérant uniquement les défauts
intrinseéques. Par ailleurs, le\s valeurs de oc obtenues a partir de la
distribution des monofilaments (méthode C) sont légérement inférieures aux
valeurs expérimentales. Cette différence peut s'expliquer par 1l'existence de
fibres surtendues au sein du fil réduisant ainsi les déformations & rupture
du monofilament particulier qui contrdle la force maximale. Ceci a pour
effet de déplacer la distribution des déformations a rupture vers les faibles
valeurs et donc de diminuer les valeurs de oc. Cette analyse n'a pu étre

- effectuée que pour la longueur de jauge de 75 mm, en raison de l'absence de

données expérimentales pour la longueur de jauge de 100 mm.
4.3 - Distribution des contraintes a rupture du fil

L'analyse est effectuée sur les contraintes 4 rupture en négligeant la
présence des fibres rompues avant l'essai. Les parametres utilisés pour la
Loi Normale sont déterminés par la "méthode des moments", ils
correspondent aux deux premiers moments de la distribution expérimentale
(1a moyenne et 1'écart type). La distribution erﬁpirique met en évidence un
effet de volume (figure 9). La figure 9 montre également la qualité de
l'ajustement. Les coefficients d'Anderson - Darling sont respectivement de
0,25 et 0,21 pour les longueurs de jauge de 75 mm et 100 mm. Les valeurs
données dans les tables pour un risque d'erreur de 5 % sont 1,321 pour la
limite supérieure et 0,208 pour la limite inférieure (annexe 6). La
convergence vers la normalité est vérifiée. Considérant que la distribution
suit une loi de Weibull, les coefficients d'Anderson-Darling sont 0,64 pour la
longueur de jauge de 75 mm et 0,75 pour la longueur de 100 mm , montrant
que la qualité de Il'ajustement d'une statistique de Weibull est
significativement moindre que celle d'une Loi normale. Les parameétres

_statistiques obtenus étaient mt = 7,82, 6o = 106,36 MPam(3/mt) pour la

longueur de jauge de 75 mm et m¢ = 10,16, cg = 182,25MPam(3/mt) pour la

longueur de 100 mm.

4.4 - Distribution des contraintes a ruptures des monoﬁldments et
évaluation des paramétres statistiques.

Les distributions des déformations & ruptures obtenues en appliquant
la méthode I fondée sur l'analyse de l'ensemble de la courbe force -
déformation sont représentées a la figure 10 pour les deux longueurs de
jauge (75 et 100 mm). La figure 11 représente les distributions de contraintes
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4

a rupture obtenues pour la longueur de jauge de 75 mm. Les distributions
des contraintes a4 rupture déduites des mesures des rayons miroirs des
fibres au sein des fils sont représentées & la figure 11. Les distributions en
déformations ou en contraintes & rupture pour la longueur de jauge de 75
mm, provenant de l'analyse des essais de traction sur fils, sont comparables
avec les résultats fournis par les essais de traction sur monofilaments.
Cependant quelle que soit la longueur de jauge, une certaine digpersion est
observée entre les distributions obtenues & partir de fils différents suggérant
que les distributions de données & rupture des fibres different d'un fil a
l'autre. Ces disparités seraient a l'origine de la dispersion des contraintes a
rupture des fils.

Les représentations sous forme loglog des distributions ne sont pas
linéaires mais sont constituées, pour la plupart, de trois parties distinctes
qui pourraient étre attribuées a la présence de plusieurs populations de
défauts n'apparaissant pas sur la distribution des contraintes dérivées de la
mesure des rayons des miroirs des facies de rupture des fibres (figure 11).
Par ailleurs, ces changements de pente se produ1sent dans les zones ol
I'évaluation de o peut &tre entachée d'erreur. Des effets dynamiques
précipitent les ruptures de fibres et donc affectent les ruptures préliminaires
de fibres. Ils sont moindres au début et a la fin du processus séquentiel de
ruptures. La différenciation des familles de données n'a pas été effectuée car
elles ne semblent pas correspondre & des populations distinctes de défauts.

Les distribution de contraintes & rupture obtenues par la mesure des
rayons miroirs sont différentes (figure 11) selon les valeurs de A. Pour une
valeur proche de 8,5 MPavm, la distribution coincide avec celle obtenue &
partir des essais de traction sur monofilaments, elle s'en éloigne pour les
valeurs de A plus faibles proches de 2 MPavm. Tl est important de signaler
que les mesures des rayons des miroirs de rupture des fibres ont été
effectuées dans un fil qui n'avait pas présenté une rupture contrdlée, Les
facies des fibres sont constitués de facies lisses et de faciés miroirs. Selon
l'origine attribuée a la formation du faciés lisse, deux mécanismes de
ruptures des fils peuvént étre envisagés correspondant a des valeurs
différentes de A :

(1) les facies lisses sont caractéristiques de la rupture instable de fibres
se produisant au-deld du maximum alors que les faciés miroirs
correspondent 4 une rupture stable ini\tiée par un défaut. Les distributions

6
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obtenues ne peuvent alors coincider avec les distributions des
monofilaments. En effet, si la rupture est brutale au-dela d'un certain taux
de fibres cassées supérieur ou égal a oc conformément a la figure 3, la
distribution évaluée a l'aide des mesures de miroirs ne représente pas la
distribution des monofilaments mais seulement la partie des ruptures

‘ préliminaires de fibres. Les contraintes & rupture doivent varier dans un
( intervalle borné par ac. L'emploi des faibles valeurs de A (2 MPaVm)

corrobore cette hypothése,

(2) les facies lisses sont en réalité des grands miroirs correspondant
aux tres faiblés contraintes (o< 500 - 800 MPa). Les faciés miroirs seraient
alors associés aux contraintes plus élevées. Méme les ruptures de fibres lors

des ruptures "en cascade" seraient caractérisées par la formation d'un
miroir, La distribution doit alors &tre voisine de celle obtenue pour les

monofilaments. Effectivement, les distributions obtenues pour des valeurs de
A comprises entre 2,45 et 3,5 MPavm sont comparables aux distributions
obtenues par analyse de la courbe enveloppe des essais sur fils SiC.

1N

La distribution déterminée a partir des mesures des rayons miroirs
permet d'évaluer les parametres statistiques (tableau 5). Seul 6o dépend bien
entendu de A. La comparaison de 6o avec les valeurs obtenues a partir des
contraintes de rupture mesurées en traction semble plaider en faveur de la
seconde hypothese.

"Le tableau 5 résume les parametres statistiques obtenus par les
méthodes I et II et par les mesures de miroirs. Les paramétres statistiques
évalués soit par la méthode II (équation 22) en supposant la présence d'une
seule population de défauts au sein du fil soit & partir des mesures de
miroirs sont proches des parametres caractéristiques des défauts
intrinséques (tableau 5) obtenus par les essais sur monofilaments (tableau
1). En particulier on notera que c'est pour la valeur de A = 3,5 MPavm que oo

obtenu & partir des miroirs de rupture est comparable aux facteurs d'échelle
dérivés des contraintes a rupture des fils (tableau 5) ou des monofilaments
(tableau 1) mesurés en traction. Des résultats moins satisfaisants sont
obtenus pour la longueur de jauge de 100 mm. Les parameétres statistiques
ont des valeurs plus élevées que pour la longueur de jauge de 75 mm, surtout
pour ceux obtenus par la méthode I. L'origine de cette dispersion n'a pas été
clairement élucidée.
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Les distributions des données a rupture des monofilaments
déterminées par la méthode I ont permis d'estimer des caractéristiques
moyennes a rupture des monofilaments pour une probabilité de 50 %. Les
valeurs obtenues sont reportées au tableau 6. La contrainte & rupture a été
calculée en considérant soit que les ruptures de fibres avant l'essai de
traction étaient négligeables soit que pour chaque fil, 10 % des fibres étaient
initialement rompues.

Les déformations & rupture sont légérement inférieures mais voisines
de celles mesurées sur des monofilaments. Par contre, les contraintes sont
significativement inférieures & celles mesurées sur les monofilaments
surtout si on néglige 'existence de fibres rompues avant l'essai. La prise en
compte des ruptures de fibres avant 1'essai de traction conduit & des valeurs
proches de celles des monofilaments. La 1égére réduction des propriétés peut
étre attribuée aux surtensions ou a l'enchevétrement des fibres et aux effets
dynamiques au-dela de la charge maximale qui accélerent le processus de
rupture,

E

4.5 - Prévision de la courbe de comportement.

Les courbes de comportement F(e) (figure 12) calculées considérant
des populations de défauts partiellement concurrentes (dont les parameétres
statistiques sont donnés au tableau 1) et 10 % des fibres initialement
rompues sont en bon accord avec les résultats expérimentaux. Cependant
au-dela de la charge maximale, les forces sont surestimées, suggérant la
présence d'un processus qui favorise la rupture des fibres tels que des effets
dynamiques provoquant la rupture de paquets de fibres. Les effets
dynamiques sont moindres dans la phase précédant la charge maximale.
Ces résultats indiquent que l'existence de I'un ou l'autre type de courbe n'est
pas liée a l'application d'un chargement uniforme ou non uniforme comme
Moeller [12] 1'a suggérs. |

Le tableau 7 montre que les caractéristiques de la rupture des fils au
point de charge maximale, sont en excellent accord avec les résultats
expérimentaux. L'accord est généralement meilleur lorsqu'on considere les
populations de défauts partiellement concurrentes. Toutefois, une
appréciation correcte de la rupture est obtenue en négligeant les défauts
extrinseques (tableau 7). En effet, les défauts extrinséques étant de grande
sévérité et peu nombreux, ils ont une action négligeable sur la rupture. Par
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Distributions des contraintes & ruptures

Longueur de Méthode 1 Méthode I1 évaluées par les mesures des rayons
jauge (mm) (mf ; 6of) (mf; Gof) miroirs (mf ;6of)
A = 3,5 Mpavm A = 2 Mpavm
75 (5,86 ;17,81) : (5,55 ; 19,16) (5,01;14,21) (5,01;7,9)
0,5 ; 5,26) (1,42 ;9)*
100 (1,2 ; 40,48) (6 ; 26) / /
(0,51;13) (1,32 ; 3)*

Tableau 5 - Parametres statistiques caractéristiques de la rupture des fibres déterminés a partir des
distributions résultantes des mesures des rayons miroirs ou en appliquant les méthodes Iou Il &

T'essai sur fil brut (* Ecart type respectivement sur mf et Gof)

Tableau 6 : Propriétés des monofilaments évaluées i l'aide des essais de traction sur fils bruts (Méthode T)

Longueur de €50 % Contraintes0% Contrainte50%
12188 (%) n og
(mm) (MPa) (MPa)

75 0,78 1450 1611
(0,078) (124) (138)
100 0,71 1254 1430
(0,06) (133) (148)
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¢ 1
; ( i
;
P.
P

L=75mm L =100 mm
F max £ max 6 max ke F max € max o max ke
(N) (%) (MPa) (N) (%) - (MPa)
Résultats - 068 | o 1152 | 190 (G 064 | on 1060 | 119
i t i
expérimentaux 6?11 1966 0_?“ 1218
(1) Population uni - | 7, g9 0,66 1188 1,33 65,65 0,60 1097 1,33
modale : (défauts ;
non différenciés)
(2) Population bi -
modale 9 0,64 1167 1,22
partiellement 81,84 0,68 1229 1,21 71, , )
concurrentes
(3) Population uni - 82,46 0,68 1939 1,20 79,03 0,65 1181 1,21
modale : défauts
intrinséques
Relation de 1103 1,200 1045 1,20
Coleman : défauts
intrinséques

(1) 1a relation de Coleman : ke=exp(mf 1)

Tableau 7 - Résultats de la simulation de la rupture des fils de fibres de carbure de silicium.




o Longueur | Contrainte théorique Contrainte Contrainte

de jauge de rupture de la expérimentale : 0 % de | expérimentale : 10 %
(mm) premiére fibre fibres initialement de fibres initialement

i (MPa) rompues rompues

(MPa) (MPa)

o wloel|®

i 5 285 | 829 | 503 312 346

'& | 100 263 | 805 | 477 285 316

|

concurrents

i (1) population uni-modale (défauts non différenciés) :
" (2) population bi-modale : défauts intrinséques et extrinséques partiellement

(3) population uni-modale : défauts intrinséques

Tableau 8 - Valeurs expérimentales et théoriques de la

contrainte a rupture de la premiére fibre.

i
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contre, ils sont responsables des premiéres ruptures de fibres. Le tableau 8
montre que les contraintes de rupture des premieres fibres sont en excellent
accord avec les résultats expérimentaux, & condition que l'on considere la
présence de populations bimodales partiellement concurrentes de défauts et
10 % de fibres initialement rompues. Il est intéressant de noter que les facies
de rupture de ces premieres ruptures de fibres seraient lisses quelle que soit
la valeur de A. En effet, un rapide calcul (équation 2) montre que le rayon
miroir associé a ces premiéres ruptures de fibres serait supérieur au rayon
de la fibre. L'utilisation d'une double distribution alourdit de maniere
considérable les calculs. Cependant la notion de la double distribution est
nécessaire pour la compréhension des processus de rupture.

Le facteur de surcharge critique est voisin de 1,2. En outre,
I'évaluation de la rupture par les relations de Coleman en supposant une
seule population de défauts intrinséques est satisfaisante (tableau 7).

4.6 - Influence de divers facteurs
4.6.1 - La longueur de jauge

La rupture des fils de carbure de silicium a été calculée & différentes
longueurs de jauge, a 1'aide, d'une part, de la relation de Coleman (équation
17), la contrainte & rupture des monofilaments aux différentes longueurs de
jauge étant donnée par l'équation (24) pour une seule population de défaut et,
d'autre part, a l'aide de 1'équation (18), pour des défauts intrinseques
(équation (8)) et pour des populations de défauts partiellement concurrentes
(équation (7)). Les surtensions ont été négligées. Le pourcentage de défauts
extrinseéques est de 10 %.

Les graphes de la figure 13 représentent 1'évolution de la contrainte a
rupture et du pourceﬁtage critique o¢ de ruptures préliminaires avec la
longueur de jauge. Pour faciliter la lecture des graphes, 1'échelle des
abscisses est une échelle logarithmique. Les deux calculs donnent des
résultats identiques pour la contrainte & rupture. Cependant, le pourcentage
de ruptures préliminaires semble évoluer avec la longueur de jauge, sa
valeur croit de 16,6 % a 24,7 % lorsque la longueur de jauge passe de 5
microns & 5000 mm si l'on considere les deux populations de défauts. Plus la
longueur de jauge est grande, plus les fibres sont sensibles aux défauts
extrinséques. En effet, cette évolution n'est pas observée si on les néglige. Le
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facteur de surcharge critique évolue légérement avec une augmentation de
la longueur de jauge si l'on tient compte de la présence de défauts
extrinseques (figure 14). Il suit la méme évolution que le pourcentage de
ruptures préliminaires. De méme, la surcharge critique croit lorsque la
longueur de jauge diminue. ’

4.6.2 - Le nombre de filaments

L'influence du nombre de fibres au sein du fil a été analysée pour un
fil d'une longueur de 75 mm, en considérant l'existence des deux
populations de défauts, la proportion de défauts extrinséques est de 10 %. La
présence de fibres surtendues est négligée.

La figure 15 représente 1'évolution de la déformation & rupture en
fonction du nombre de filaments alors que la figure 16 montre 1'évolution du
pourcentage de ruptures préliminaires et de la contrainte & rupture du fil
avec le nombre de filaments. L'échelle des abscisses est une échelle
logarithmique. Une modification du nombre de i{bres est sans effet sur la
déformation a rupture, la contrainte & rupture et le pourcentage critique de
ruptures préliminaires tant que le nombre de fibres reste supérieur a 10. En
-deca de cette valeur le pourcentage de ruptures préliminaires ainsi que la
contrainte et la déformation & rupture augmentent de facon considérable. La
déformation et la contrainte & rupture se rapprochent des valeurs de la fibre
unitaire. "L'effet fil" caractérisé par une réduction importante des
propriétés a rupture du fil par rapport au monofilament n'est pas modifié
par une évolution du nombre de fibres tant que celui ci‘reste supérieur a 10.
L'évolution du facteur de surcharge est semblable (figure 17). Plus le
pourcentage de ruptures préliminaires est important plus le facteur de
surcharge critique est élevé (figure 18). Il semble qu'une augmentation du
nombre de fibres n'influence pas les propriétés du fil. Par ailleurs, plus le
nombre de fibres est faible; plus on se rapproche des propriétés de la fibre
unitaire. Le pourcentage critique de ruptures préliminaires caractéristique
de la rupture des fils ne dépend pas du nombre de fibres tant que celui-ci
reste supérieur a 10 mais seulement des propriétés de celles ci.

4.6.3 - Les populations de défauts

Une simulation du comportement du fil est effectuée de fagon a

déterminer la sensibilité de la rupture aux défauts extrinsdques. L'analyse

\
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de l'influence de la longueur de jguge a mis en évidence une plus grande

sensibilité des grandes longueurs de jauge aux défauts extrinséques. En
effet, plus la longueur de jauge est importante plus la probabilité de
rencontrer des défauts extrinseques est grande. Les fibres sont fragilisées et
les ruptures préliminaires de fibres augmentent. Les calculs ont été réalisés
pour un fil d'une longueur de jauge de 75 mm et comportant 500 fibres en
négligeant la présence de fibres surtendues. La figure 19 représente
I'évolution de la déformation & rupture avec le pourcentage de fibres
contenant des défauts' extrinseques. Lorsque la proportion de défauts
extrinséques devient importante, la déformation a rupture décroit
faiblement (figure 19). Si toutes les fibres contiennent & la fois les défauts
extrinseques et les défauts intrinséques, les défauts sont devenus
concurrents, la déformation a rupture est réduite de 10 %. La contrainte a
rupture (figure 20) suit la méme évolution, un taux de 100 % cause une
réduction de la contrainte de 10 %. Par contre 1'évolution du pourcentage de
ruptures préliminaires est plus marqué, pour la méme évolution du taux de
défauts extrinséques, o augmente de 45 %. Le facteur de surcharge critique
croit avec le taux de défauts extrinseques ( ﬁgur“e 21). Ces résultats sont tout
a fait prévisibles, en effet plus la quantité de défauts de grande sévérité
augmente, plus le pourcentage de ruptures préliminaires croit et plus le fil
est affaibli.

4.6.4 - L'effet des surtensions

Les courbes force - déformation des essais de traction sur fils (figure 3)
ne sont pas linéaires pour les faibles déformations. Les fibres de longueurs
inégales ne sont pas toutes tendues des le début de l'essai. Jusqu'a présent,
cette surtension a été négligée. Une approche relativement simple, pour
appréhender l'influence des surtensions consiste a supposer l'existence
d'un certain taux § de fibres soumises a une déformation ej, Les simulations
suivantes ont été effectuées pour un fil d'une longueur de jauge de 75 mm
constitué de 500 fibres. La teneur en défauts extrinseéques est de 10 %.
L'équation (10) permet de calculer en fonction de la déformation du systeme
le nombre de fibres rompues, en tenant compte d'un taux B de fibres
surtendues, Les figures 22 et 23 représentent 1'évolution de la déformation a
rupture du fil, du pourcentage de ruptures préliminaires et de la contrainte
a rupture, en fonction de B et pour différentes valeurs de la surtension &;.

Plus la surtension ou le taux de fibres surtendues sont importants,
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plus les propriétés a rupture sont réduites. Le pourcentage de ruptures
préliminaires augmente avec la surtension. Elle fragilise le fil. Pour des
valeurs de B supérieures a 40%, la progression du pourcentage de ruptures
préliminaires est moins marquée (figure 23). La figure 24 représente la
réduction de la contrainte a4 rupture du fil en fonction des taux de fibres
surtendues. Lors des essais, les surtensions observées lors de la mise en
place du systéme sont inférieures & 0,1%. La valeur moyenne est voisine de
0,05%. Si 50% des fibres sont soumises 4 une surtension de 0,05% des le
début de l'essai, la réduction de la contrainte est de 2,9% et de 6,4% si la
surtension est de 0,1%. L'effet des fibres surtendues semble négligeable pour
des surtensions inférieures a 0,1% et pour des taux B inférieurs & 30%, La
contrainte a rupture des fils testés en traction ici est réduite d'environ 3 %
par les surtensions.

La figure 25 représente la déformation du fil lors de la rupture de la
premiére fibre. Des surtensions trop élevées entrainent des ruptures de
fibres lors de la mise en place du systéme. La figure 26 représente la
réduction de la contrainte a rupture en tenant compte de 40% de fibres
soumises & une surtension de 0,15% en fonction de la longueur de jauge.
Plus la longueur de jauge est grande, plus l'effet des fibres surtendues est
important.

4.6.5 - Endommagement des fibres

La simulation de la rupture des fils a été effectuée en considérant une
réduction de la contrainte & rupture des monofilaments de facon a
représenter une dégradation des fibres pouvant se produire lors de
I'élaboration du composite. La dispersion est supposée non modifiée, la
valeur du module de Weibull m reste alors constante. Seul, le facteur de
normalisation évolue avec une réduction de la contrainte moyenne selon la
relation suivante : |

(26) . =

Gpyre + Valeur moyenne de la contrainte & rupture des fibres,
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Les calculs ont été réaligés en négligeant les défauts extrinséques,
pour un fil comprenant 500 fibres de 75 mm de longueur de jauge. Plus les
fibres sont affaiblies, plus la contrainte & rupture du fil est faible, le
pourcentage de ruptures préliminaires reste constant (figure 27). En effet, il

dépend uniquement de la dispersion, donc de la valeur de m.

Une analyse semblable a été effectuée pour diverses valeurs de m, la
valeur moyenne & rupture des monofilaments est supposée non modifiée,
seule la dispersion autour de cette valeur évolue. Le facteur de
normalisation pour chaque valeur de m est évalué par la relation (25). Plus
m est élevé, plus le comportement du fil tend vers un comportement fragile
(figure 28). En effet, plus la dispersion des filaments est faible, plus le
pourcentage de ruptures préliminaires est faible (figure 29). La contrainte a
rupture évolue peu avec les valeurs de m lorsque m varie entre 3 et 15. En

dehors de cet intervalle, la contrainte a rupture croit,

La relation de Coleman qui établit que xle pourcentage de ruptures
préliminaires dépend uniquement du module de Weibull est vérifiée par
l'analyse de l'influence des divers facteurs dans le cadre d'une population de
défauts unimodale. ' '

4

5 - CONCLUSION

Le présent article présente une analyse expérimentale et théorique de
la rupture des fils de monofilaments a base de SiC. Il a été démontré que la
rupture des fils résulte de la rupture individuelle des monofilaments au fur
et 4 mesure que les déformations imposées augmentent. Au-dela du point
maximum, le processus de rupture peut s'accélérer conduisant a4 une
rupture plus ou moins brutale des monofilaments intacts.

Le pourcentage critique de ruptures préliminaires est un facteur
important. Le pourcentage de ruptures préliminaires de monofilaments,
critére de rupture du fil, a été mesuré expérimentalement et déterminé a
partir des caractéristiques des monofilaments. Il implique la troncature de
la distribution des contraintes & ruptures des fibres unitaires éliminant les
fibres les plus faibles. Un calcul simple met en évidence 1'absence de
corrélation entre le pourcentage de ruptures préliminaires et le nombre de
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fibres dans le fil ainsi qu'avec la longueur de jauge dans le cas d'une
population unimodale. Il dépend essentiellement des surtensions de fibres et
du module de Weibull, m. C'est un parameétre caractéristique de la rupture
des fils.

Les défauts intrinséques peuvent étre pris en compte seuls dans
Panalyse de la rupture. En effet, les résultats obtenus avec la distribution
bimodale de défauts partiellement concurrents sont peu différents de ceux
obtenus avec une distribution classique de Weibull prenant en compte
exclusivement les défauts intrinséques. L’utilisation d'une distribution
bimodale ne se justifie pas pour le calcul de la rupture du fil brut.
Cependant, cette notion reste essentielle pour la compréhension des
processus de rupture individuelle des fibres. En effet, les ruptures des
premieres fibres sont générées par des défauts extrinseques.

L'effet des surtensions est faible, si moins de 30 % des fibres sont
soumises & une surtension inférieure a 0,1 %. Da}ns le‘cadre des essais, il
semble que les surtensions aient affecté les propriétés du fil en les réduisant
d'environ 3 %.

L'analyse des essais sur fils permet par ailleurs de reconstituer la
distribution des données & rupture des monofilaments. Cette méthode
permet & partir d'un seul essai sur fil d'obtenir 1'ensemble de la distribution.
Cependant, pour appliquer cette analyse, il est nécessaire que la rupture soit
contrdlée tout au long de l'essai. Il est préférable d'effectuer une analyse en
déformations en raison des ruptures de fibres préalablement & l'essai de
traction.

Les résultats théoriques sont généralement en excellent accord avec
les résultats expérimentaux. Ensuite, 1e modele théorique a permis de
prévoir l'influence d'un certain- nombre de facteurs importants sur
la rupture des fils. Les tendances mises en évidence étaient conformes a
I'état des connaissances ou a la logique,
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MODELE STATISTIQUE - PROBABILISTE DE LA RUPTURE DES
WINICOMPOSITES SiC/C/Sic

N. Lissart, J. Lamon
Laboratoire des Composites Thermostructuraux
(UMR-47 CNRS-SEP-UB1I)
3, allée de la Boétie, 33600 - Pessac.

RESUME

* i
Une analyse expérimentale et théorique de I'endommagement et de la rupture ultime

des minicomposites SiC/C/SiC est présentée. Des essais de traction monotone a la
température ambiante ont été réalisés sur des minicomposites présentant des fractions
volumiques de matrice comprises entre 27 % et 70 %. Un modéle a été développé pour
décrire le comportement de ce systéme en fonction des propriétés des divers constituants
(fibre, matrice et interphase). En raison de la dispersion des contraintes a rupture des fibres
et de la matrice, une approche statistique-probabiliste est adoptée. Elle permet de décrire
d'une part la fissuration matricielle en fonction des efforts appliqués et d'autre part, les
ruptures individuelles de fibres et la rupture ultime du minicomposite en fonction de
l'endommagement de la matrice. Par ailleurs, une simulation de la courbe de comportement
a permis de quantifier l'influence des propriétés de la martrice et des fibres sur la courbe de.

comportement .

Mots clés : Minicomposites, statistique de la rupture, partage global de la
charge, pourcentage de ruptures de fibres.
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1- INTRODUCTION

Au-deld d'un seunil d'endommagement de la matrice, les fils
longitudinaux gouvernent la rupture des composites & architecture fibreuse
bidirectionnelle (2D) [1]. La compréhension et la description des
mécanismes d'endommagement et de rupture des fils infiltrés constituent
donc une étape indispensable pour la prévision du comportement
mécanique des composites & matrice céramique.

Le comportement mécanique des composites & matrice céramique a
fait 1'objet de nombreux travaux [1 - 51. La majorité s'est concentrée sur la
formation de la premiere fissure matricielle dans les systémes
unidirectionnels. Plusieurs modéles micromécaniques ont 6té proposés
pour prévoir la fissuration matricielle. Le premier fut établi par Aveston,
Cooper et Kelly (ACK) [6]. De nombreux auteurs l'ont ensuite étendu [7, 8].

Ce modele considére une multifissuration me,xtricielle a chargement

constant. L'expérience montre au contraire que l'endommagement de la
matrice s'effectue & chargement croissant et de maniére aléatoire. Il est
alors apparu nécessaire d'introduire une loi statistique décrivant la rupture
de la matrice [1, 5]. Péres [5] en supposant une fissuration matricielle
organisée, simule la courbe de comportement d'un microcomposite (une
seule fibre revétue d'une interphase et d'un dépdt de matrice). Guillaumat a
proposé une approche plus générale du microcomposite [1]. De nombreux

‘auteurs se sont intéressés a la rupture ultime des matériaux composites [9 -

12]. La plupart de ces modeles présentent le méme point commun trop
restrictif : I'endommagement progressif de la matrice est occulté.

Un modeéle statistique-probabiliste est développé pour décrire
l'endommagement par fissuration matricielle. et la rupture ultime des
minicomposites constitués de fibres Si-C-O Nicalon(l) et infiltrés par CVI
d'une matrice céramique (SiC). Ce modele doit permettre de retracer, d'une
part, la séquence d'apparition des fissures dans la matrice et, d'autre part,
la rupture des fibres en fonction de l'éndommagement de la matrice, &
partir des propriétés des constituants. La matrice comme tous les
matériaux fragiles n'est pas caractérisée par une valeur unique de la
contrainte & rupture en raison de la présence de populations de défauts

M produites par Nippon Carbon \
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microstructuraux répartis de facon aléatoire. La contrainte & rupture de la

matrice semble suivre une distribution de Weibull [13]. La fissuration
apparait comme une séquence de ruptures fragiles et stochastiques. Les
propriétés des divers éléments constitutifs du minicomposite (fil infiltré)
sont déterminées par des essais de traction monotone. ‘

Sous un chargement uniforme paralléle a la direction des fibres, la
matrice se rompt la premieére. Les contraintes au voisinage du plan de
fissure sont transférées aux fibres. Le processus de fissuration se poursuit
jusqu’a saturation. Le modéle des mini-meéches indépendantes [14, 15] n'a
pas été adopté, en effet il imposait une répartition réguliére des fissures.
Dans le modéle proposé, les fissures générées dans la matrice sont
distribuées de maniére aléatoire au sein de 1'échantillon, Cependant, la
notion d'une longueur de jauge spécifique pour décrire la rupture est
conservée. Elle résulte non pas du découpage du minicomposite en éléments
placés en série mais du champ de contrainte supporté par les fibres, qui est
affecté localement par les fissures matricielles et les interactions avec la
matrice dans la zone de décohésion,

Les ruptures individuelles des fibres ont surtout été étudiées dans les
composites & matrice organique [16 - 19]. Dans les composites 4 matrice
céramique, des différences sont & noter en raison de la présence d'un grand
nombre de fissures dans la matrice lors de la rupture des fibres. En raison
de cet endommagement important, la notion de partage global de la charge
s'impose, car la force supportée par une fibre cassée est alors répartie sur
toutes les fibres intactes, et pas seulement sur les fibres voisines. La rupture
est évaluée en assimilant l'ensemble des fibres 4 un fil brut soumis a un
champ de contrainte non uniforme induit par les fissures matricielles [12].
Contrairement & la simulation effectuée par Fretty [2] & partir du modéle de
Péres [5], 1a rupture ultime n'est pas fixée par la saturation de la fissuration
matricielle, Elle résulte d'une accumulation d'événements fragilisant le
minicomposite et provoquant la ruine de l'ensemble. Cette situation est
caractérisée par un taux critique de fibres rompues individuellement qui
rend instable la rupture des autres fibres intactes. L'influence de divers
parametres sur les courbes de comportement en traction des
minicomposites, notamment les propriétés statistiques et mécaniques des
fibres et de la matrice, a été discutée.
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2 - DETERMINATION DES DONNEES EXPERIMENTALES

2.1 - Présentation des échantillons

Les essais de traction monotone &4 température ambiante ont été
réalisés sur des minicomposites de carbure de silicium constitués de fibres
Nicalon NLM 202 recouvertes d'une interphase de pyrocarbone et densifiés
par une matrice de carbure de silicium infiltrée par voie gazeuse (CVI) [20].
Trois types de minicomposite ont été étudiés :

O des minicomposites prélevés au sein d'un composite
unidirectionnel. Ils forment deux lots (A - B) en fonction de la fraction
volumique de matrice,

O un troisiéme lot, noté, C a été élaboré par infiltration directe des fils
bruts.

La section et les fractions volumiques de fibre et de matrice ont été
déterminées par pesées des échantillons avant les essais de traction. La
différence de masse entre le minicomposite (mmini) et le fil brut (mprut)

donne le volume de matrice déposée (Pmatrice = 3,2 g/cm3)
[Vmﬂm.w = _IP_mL_—_I_n_br_uLj La masse (mprut) et le volume (Viryt) d'un fil de 500
pmatrice 3

fibres de 75 mm de longueur de jauge sont respectivement 0,01555 g et 6,09E-
3 cm3 [21]. L'interface de pyrocarbone d'une épaisseur de 0,1 um est
négligée. Le volume total du minicomposite (Vpesge), hors porosité, -est la
somme du volume de matrice déposée et du volume du fil brut. La section est
alors aisément déduite.

Les mesures de volume (Vpyc) des minicomposites ont été effectuées a
l'aide d'un pycnometre & hélium() . La différence entre le volume mesuré
au pycnometre & hélium (Vpy.) et celui obtenu par pesée des minicomposites
(Vpesge) permet de déterminer le volume de porosité fermée au sein des
minicomposites. Les fractions volumiques des divers constituants peuvent
alors étre calculées. Les mesures au pycnometre n'ont pu étre effectuées sur
le lot A en raison d'un degré d'infiltration trop faible (figure 1).

Les caractéristiques des minicomposites sont rassemblées au tableau

@ Accupyc 1330 pycrometer
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1. La porosité est trés importanté pour les minicomposites du lot C (figure 2).
Par ailleurs, leur section est relativement circulaire par rapport a celle des
minicomposites du lot B. Les observations au Microscope Electronique a
Balayage (MEB) et au Microscope Optique (MO) ont révélé :

[ la présence de fissures longitudinales au sein de la matrice des
minicomposites du lot A avant essai (figure 3),

(0 en général, un non alignement des fibres provenant de la torsion
du fil avant la densification,

O plus rarement, des fibres rompues sur la surface externe du
minicomposite.

2.2 - Dispositif expérimental

La préparation des éprouvettes pour les essais de traction était
identique a celle des fils bruts décrite par ailleurs [21]. Les extrémités des
minicomposites ont été collées dans des tubes de diamétre intérieur de 2 mm
et de longueur de 40 mm. Pour guider l'alignement lors de la préparation
des échantillons, les tubes sont fixés sur un support plan, la colle est injectée
dans les tubes a4 'aide d'une seringue.

Les essais de traction sont réalisés a température ambiante et a la
vitesse de 0,08 mm/min sur une machine de traction ayant un bati rigide(®,
Une seule longueur de jauge, 75 mm, a été examinée. Elle est celle qui a été
utilisée pour les essais sur monofilaments et sur fils bruts [22, 21]. La
mesure de la charge est effectuée griace a une cellule d'une capacité de 1 kN.
L'élongation du minicomposite est mesurée & l'aide d'un capteur inductif de
course + ou - 1 mm fixé sur les mors. Le capteur(?) piézo-électrique d'une
chaine d’émission acoustique est placé directement sur les mors. La
complaisance du systeme utilisé a été prise égale a celle déterminée lors des
essais sur fils bruts [21].

2.3 - Courbes de comportement
Les enregistrements force-déformation mettent en évidence un

comportement non-linéaire (figure 4) quelle que soit la fraction volumique
(Vm) de matrice. La phase d’endommagement, correspondant a la

(1) Instron
(2) EPA série 3000
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fissuration matricielle, est éventuellement suivie par une partie linéaire
correspondant a la reprise des efforts par les fibres. Pour le lot B (Viy =
60 %), sont représentés les deux comportements extrémes qui ont été
observés, La phase de reprise des efforts par les fibres (figure 5) a été obtenue
seulement pour quelques minicompositeé du lot B (25 % des échantillons).

La saturation matricielle est indiquée par un changement de pente
trés net de 1'émission acoustique précédant la partie linéaire de reprise des
efforts par les fibres, L'enregistrement de 1'émission acoustique montre que
pour les lots A et C comprenant respectivement 27 % et 70 % de matrice, le
changement de pente ne se produit pas, indiquant que la fissuration
matricielle n'est jamais atteinte (figure 6). On notera également que la
rupture ultime des minicomposites des lots A et C a lieu pour des
déformations deux fois plus faibles que pour les minicomposites du lot B
présentant la saturation matricielle.

La partie linéaire initiale de l'enregistrement force-déformation
permet de déterminer le module d'Young des minicomposites, E. La valeur
obtenue sera comparée & celle donnée par la loi des mélanges : '

(1) E=V,E, +VE,

Ef : module d'Young des fibres,
Em : module d'Young de la matrice,
V¥ : fraction volumique de fibre,
Vm : fraction volumique de matrice.

2.4 - Traitement des données expérimentales

2.4.1 - Premiere fissure matricielle

La force d'apparition de la premiére fissure matricielle a été
déterminée soit &4 1'aide de la fin du domaine linéaire de la courbe force -
déformation soit & 1'aide de 1’émission acoustique.

Le partage des contraintes entre les fibres et la matrice selon la loi des

mélanges a 'apparition de la premiére fissure dans la matrice, permet de
calculer la contrainte & rupture de celle-ci : ’



Fig. 1: Aspect des minicomposites du lot A (Vm = 27 %)




Fig. 2 : Sections transversales des minicomposites : A) Lot B, Vm = 60 %
B) Lot C,Vm =70 %
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Fig. 3 : Fissures observées au sein des minicomposites du lot A
avant les essais de traction (Vm = 27 %)




Sy s >

Fraction Fraction Porosité Paramétre de | Sectiontotale| Nombre
volumique de | volumiquede Vp (%) microstructure (cm2) d'éprouveties
matrice Vm (%)} fibres V¥ (%) ' a
LotA 2{ 73 / 0,775 1,12e-3 25 -
@* 4) (0,15) (5,65e-5)
IotB 60 32,6 7,5 3,98 2,59¢-3 12
(5,5) 4) 2,8) (0,88) (3,37e-4)
LotC 70 16 14 9,21 5,31e-3 30
(6) (8,5) (8,8) (1,715) (1,55e-3)

Tableau 1 - Caractéristiques morphologiques des minicomposites de carbure de silicium SiC/C/SiC analysés
(* Ecart type).
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)

r

(2) O matrice = _——'——T
‘ Am(1+ ~)
. T a

Anm : section de la matrice,
a : parametre de la microstructure, a = Em Vm/EfVE,

Le traitement statistique des contraintes Omatrice ainsi obtenues pour
chaque Iot de minicomposites a été effectué par la méthode de la régression
linéaire et par l'analyse par le maximum de vraisemblance (annexe 3). Les
données ayant été classées par ordre croissant, la probabilité cumulée au
rang i pour un lot de N échantillons est évaluée grice a l'estimateur
guivant ;

3) p-l

En considérant que la rupture matricielle suit une loi de Weibull
unimodale, la probabilité de rupture d'un bloc de matrice de volume Vy,
soumis a la contrainte ¢ s'écrit en fonction des parametres statistiques mm
et Oom, pour un champ de contraintes uniaxial :

ool v [
4) | P=1 exp{ Vm(GDmJ }

La qualité de 1'ajustement entre les données expérimentales et
théoriques a été évaluée & l'aide du test d'Anderson - Darling [23]. Plus le
coefficient A* d'ajustement (annexe 6) est faible plus 1'ajustement peut étre
considéré comme satisfaisant.

2.4.2 - Contrainte de cisaillement interfacial

Des cycles de charge et décharge ont été effectués sur des
minicomposites des lots B et C (figures 7 et 8) afin de suivre 1'évolution de
I'endommagement et d'estimer la contrainte de cisaillement interfacial 7. t
est déterminé & partir d'une relation établie sur des microcomposites [24].
Cette méthode est fondée principalement sur la mesure de la largueur des
boucles d'hystéresis. La relation entre la contrainte de cisaillement T a
l'ouverture du cycle 8A et 4 la contrainte ¢ est donnée par l'équation



Chapitre 4
Modéle statistique-probabiliste de la rupture des minicomposites SiCICISiC

suivante ;

_ b2N(1_aJVr)2Rr Gp2 o [ o) ]
®) Te ZEme2 8A / Op 1 /SP
avec [25] :

_(1+V)E_[E, + (1”,2V)E]

*E|(1+V)E +(1-V)E ]

(6)

Rr est le rayon de la fibre, v le coefficient de Poisson. Les coefficients aj
et bg (6) de Hutchinson [25] ont été établis pour vf=vm = V. La mesure de
l'ouverture 3A du cycle d'hystéresis, correspondant au point de décharge Op»
est effectuée en différents points ¢ tout au long du cycle (figure 7). La

représentation de é% en fonction de % [1—%,] est une droite dont la
o) P P
P
pente permet l'évaluation de T connaissant le nombre de fissures dans le
matériau. Cette méthode a été appliquée sur le dernier cycle effectué juste
avant la rupture du minicomposite, le nombre de fissures présentes dans le

matériau étant évalué au microscope optique.

L'application de cette méthode revient & assimiler le minicomposite a
un microcomposite équivalent. Ce calcul fournit ainsi une valeur de la
contrainte de cisaillement apparente.

2.4.3 - Rupture des monofilaments

Les facies de rupture ont été observés au MEB. Les rayons rm des
miroirs de rupture des monofilaments ont été mesurés pour les 3 lots de
minicomposites. Les contraintes & rupture (¢) des monofilaments au sein
des minicomposites ont été calculées grace a la relation [26] : |

(M) o=

I

ot A est une constante caractéristique du matériau. Dans la littérature
plusieurs valeurs de A sont proposées pour les fibres de carbure de silicium.

\
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‘Elles varient entre 2 [27] et 3,5\MPavm [28]. De nombreux auteurs ont obtenu
une valeur voisine de 2,5 MPavm [29, 30]. La valeur choisie est de 2,45
MPavm [29]. Les distributions des contraintes & rupture des fibres ont été
comparées a celles. déterminées antérieurement a 1'aide des :

[ essais de traction sur monofilaments de 75 mm de longueur de
jauge [22],

O rayons miroirs des fibres au sein des fils bruts de 75 mm de
longueur de jauge [21].

.“..._,_,-v..,.“._.,-__,._-
(nombre de coups cumulés)

3- MODELESTATISTIQUE - PROBABILISTE DE LENDOMMAGEMENT
ET DE LA RUPTURE DES MINICOMPOSITES

3.1 - Présentation du modele

. 1
Ce modele tient compte de l'aspect statistique de la rupture de la
matrice et des fibres. La rupture des deux constituants est décrite par une loi

statistique de Weibull en supposant l'existence d'une seule population de
défauts répartis dans le volume de la matrice et d'une seule population de
défauts répartis dans le volume des fibres.

3.1.1 - Fissuration matricielle au sein du minicomposite

La simulation de la fissuration matricielle s'intéresse a l'initiation
des fissures au sein de la matrice et non a la propagation des fissures, car

celles ci se propagent de maniére instantanée a travers la section de la
matrice du minicomposite, ainsi que cela a pu étre observé lors d'essais de
traction sous MEB [3]. La probabilité de rupture d'un bloc de matrice de
volume Vi, soumis a un champ de contrainte uniforme ¢ (équation (2)), suit

R e e Semeemry A e e L e s -

une loi statistique de Weibull a deux parametres (mpy, Gom). Les contraintes
résiduelles axiales au sein de la matrice sont supposées uniformes.

T \Mm
(8) P:l—exp{~Vm[G: G‘“) }

¢ : contrainte appliquée a la matrice,
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T ) ) . . .
Oy, : contraintes résiduelles axiales d'origine thermique.

Les fissures sont créées en séquence pour une probabilité de rupture
de 0,5. Cette valeur particuliere a été choisie pour décrire le comportement
moyen dun lot donné de minicomposites, N'importe quelle autre valeur de
probabilité aurait pu étre considérée selon qu'on s'intéresse a tel ou tel
minicomposite du lot. Des ensembles quelconques de valeurs de la
probabilité peuvent &tre méme employés. Les fissures sont ensuite
distribuées de maniére aléatoire au sein de 1'échantillon. Pour cela, un
nombre aléatoire (x) compris entre 0 et 1 est généré. Soit L la taille du bloc de
matrice avant fissuration, les nouvelles tailles (L1, L2) des blocs aprés la
fissuration matricielle sont définies de 1a maniére suivante : L1= Lx et Lo =
L(1-x).

La formation de chaque fissure au sein de la matrice est‘”accbmpagnée
d'une décohésion de longueur 21 au niveau de l'interface. Cette hypothese est
justifiée par la présence des fibres déchaussées (figure 9). Le calcul de la
séquence d'apparition des fissures ne prend en ¢ompte que le volume de
matrice situé entre les décohésions interfaciales, soumis au champ de
contrainte uniforme décrit par 1'équation 2. Ce volume représente le volume
effectif de matrice. La formation d'une fissure matricielle dans la zone de
décohésion est alors exclue. A chaque incrément de la force, la probabilité de
rupture de chaque bloc de matrice est calculée. Tous les blocs, dont la
probabilité de rupture atteint la valeur de 0.5, sont fissurés de maniére
aléatoire suivant la méthode indiquée précédemment.

Le comportement interfacial est représenté par une contrainte de
cisaillement 1, constante. Le profil de surcharge de la fibre est triangulaire
(figure 10). La contrainte appliquée a la ﬁbre est donnée par la relation

suivante :
27 ‘
9) o/(x)=0l . “g X 0<x<l
. |
o,(x)=0ol, +o7 x>1

T : . - e '
o; représente les contraintes résiduelles longitudinales dans les fibres. o},

ax
est la contrainte au droit de la fissure. La longueur nécessaire au transfert
de charge est donnée par la relation (10).

9%
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Fig. 10 : Profil de contraintes dans la fibre et dans la matrice
apres glissement a cisaillement constant
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Fig. 11 : Distributions des contraintes dans un filament non cassé




i e i '«,»w’.?:..?@;—“.’:‘;»ﬁ—?éw‘

Chapitre 4

Modéle statistique-probabiliste de la rupture des minicomposites SiC/CISIiC

\

O{nax - (Grmin + Gg\)]

(10) 91=R, -

L'hypothése de cisaillement interfacial constant qui est a la base de la

plupart des modeles conduit & des kexpressions simples et aisément
exploitables. L'effet Poisson responsable d'un profil de cisaillement variable

selon la force appliquée a la fibre, est négligé.

Les décohésions peuvent se chevaucher en raison de la position
aléatoire des fissures. Les blocs de matrice ne sont donc pas indépendants.
La saturation matricielle est atteinte lorsque le volume effectif du plus grand
bloc de matrice devient nul. La décohésion interfaciale affecte alors toute la
longueur du bloc et donc du minicomposite (figure 11).

3.1.2 - Rupture des fibres au sein du minicomposite

Parallelement a la fissuration de la matrice, la probabilité de rupture
des fibres a été déterminée. Les ruptures de fibres sont statistiquement
indépendantes. La contrainte & rupture dépend non seulement du champ
des contraintes s'exercant dans les fibres mais aussi de la loi de partage de
charge selon laquelle, la charge appliquée est distribuée parmi les fibres
intactes au fur et & mesure de leur rupture. L'hypothése la plus réaliste ici,
est un partage global de la charge comme dans les fils bruts [21],
accompagné de la décharge de chaque fibre rompue sur toute sa longueur.
En effet, les premiéres ruptures de fibres se produisent lorsque le degré de
fissuration matricielle est déja trés avancé. De plus, les ruptures de fibres se
localisent préférentiellement dans la zone de décohésion. La matrice étant
fortement endommagée par des fissures traversantes peu distantes les unes
des autres et les décohésions occupant la majeure partie voire 1'ensemble de’
la région interfaciale le long de la fibre, la matrice ne peut donc plus jouer
un rble efficace dans la transmission des efforts. En d'autres termes, la
longueur ineffective est trop grande par rapport a la taille des blocs de
matrice. Une fibre rompue est donc déchargée sur toute sa longueur. La
charge qu'elle supportait, est alors repartie parmi toutes les autres fibres

non cassées.

Ce mécanisme implique qu'une fibre ne peut se rompre qu'une seule
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fois mais en un point quelconque de sa longueur totale. Ces hypothéses sont
surtout appropriées en présence d'une fissuration matricielle importante et
pour des longueurs de décohésion interfaciale étendues. Par contre, si la
fissuration matricielle est peu développée et les décohésions interfaciales
sont tres réduites, la matrice peut encore jouer un certain réle. En effet, elle
peut recharger une fibre rompue au-deld d'une certaine distance. La
longueur ineffective est alors petite, comparée & la taille effective des blocs (1)
de matrice. ‘

La probabilité de rupture des fibres au sein des minicomposites est
calculée en fonction du nombre de fissures présentes dans I'échantillon. Elle
est exprimée en fonction d'une longueur équivalente, Lequi qui est définie
comme la longueur qu'auraient les fibres pour la méme probabilité de
rupture sous la contrainte of , répartie dé manitére uniforme. La

probabilité de rupture d'une fibre au sein du minicomposite s'écrit :

of Y

(11) P=1-exp -AL,, (—m‘ﬁ‘—) '
0-o['

avec

(12) ol = F

F : force appliquée au minicomposite,
Ar : section d'un monofilament,
A} : section de l'ensemble des fibres,

mf et opf : parametres statistiques des fibres,
o, : pourcentage de ruptures de fibres. *

La proportion de fibres rompues o, représente la probabilité de rupture
de la Niéme fibre, Le nombre de fibres cassées, N, sous la charge F est donc
donné par la relation (13) en fonction du nombre de fibres initiales N, -

(13) N =N,P

La relation (14) donne le pourcentage de fibres non cassées continuant &

(1) La taille effective des blocs réfere i la partie du bloc dans laquelle la fissuration est susceptible de se
produire. \
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supporter les efforts. \

. ) F mr
1 ; =1-0 = ~Ay Ly All-o)o,, |
(14) q o exp[ T Hequi (Oc)( A; (1-a)o,, ) :‘

La rupture du minicomposite se produit lorsque la force appliquée conduit a
une évolution instable de la rupture des fibres. Cela correspond au critere
suivant : '

oF

5 — =0
(1 ) do a=0* ‘

o* correspond au pourcentage critique de fibres rompues. La figure 12
résume les étapes de la simulation du comportement du minicomposite en
traction uniaxiale. La courbe de comportement force-déformation est
obtenue en calculant la déformation associée.

3.1.3-Calcul de la longueuf équivalente de fibre

La probabilité de rupture P, d'une fibre au sein du
minicomposite s'écrit :

(16) P =1-(1-B)*(1-P,)

Le terme (1-Pj)K correspond a la probabilité de survie de la ﬁbre dans
les k blocs de matrice ot les longueurs de décohésion ne se chevauchent pas
(blocs de type I). Le terme (1—Pj)t représente la probabilité de survie de la fibre
dans les t blocs de matrice ou les longueurs de décohésion se chevauchent
(blocs de type II) (figure 13).

J Calcul de la probabilité de survie de la fibre dans un bloc de type I1:

Le profil des contraintes est représenté par la figure 13, si le bloc
considéré n'est pas un bord. La longueur équivalente s'exprime en fonction
du pourcentage de fibres rompues o et des contraintes résiduelles dans les

fibres, G;r . Sur la longueur de décohésion 21 donnée par la relation (17), la

inte dans les fib jedec Ao R
contrainte dans les res varie de C . @ O i, + Of .
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. _R F a_ T
an 4= (A;a—a) (1+a) Uf]

F
(18> o-rrnax T E—
Ai(l-a)
. F

-

ol
™ A(l-a) (1+a)

La contrainte dans la fibre en fonction de la position z est donnée par
la relation (19) en tenant compte des contraintes résiduelles.

(@) o,z = ogm[?-ml]  0<z<]
o b R 1
(b)  o,(2) = A (-a) (1ra) + o z>1
avec :
) |
20 B=—2 4+ a-

La probabilité de survie d'une fibre dans un bloc de taille Lij(I) s'éerit,
considérant qu'elle suit une loi unimodale de Weibull :

] My 1 ) T° mg
(21) 1-P, =exp{-2Aff(oé(Z>j dz]x exp{-Af(Li(I)-Zl)(gﬂigtf_f.J J
0 of . of

La probabilité de survie se réduit donc & 1'équation suivante :

21

. 1+B mp4l
o \™ B(mf+1)( 1+(1+B) )+
(22) 1-P, = exp (-——“ﬂ A, .
Gol‘ 1 ‘O{T t '
(Li(D- 21) m-&-}—AF(I—Q)

La longueur de fibre équivalente dans le bloc i de type I est :



CALCUL DE LA FORCE F,
D'APPARITION
DE LA PREMIERE FISSURE
(équation (8); P = 0,5)

- POSITION ALEATOIRE DE LA
FISSURE

1

> F=F+INC

CALCUL DE LA LONGUEUR
DE DECOHESION, 21
(équation (10))

I RESOLUTION PAR ITERATION
' N FISSURES ~ep-| DELEQUATION 14

| CALCUL DE LA PROBABILTE DE
& RUPTURE (équation8) l
N DES BLOCS DE MATRICE SAINS

Géneére des nombres
aléatoires

O<x<1 ) Le pourcentage de
fibres cassées 1o

FISSURATION ALEATOIRE DES
BLOCS

E (P20,5) A

DEFORMATION DU MINICOMPOSITE
FAUX

" VRAI

TAILLE DU BLOC LE
PLUS

GRAND (L)
(L-2D)=0

FAUX

A VRAI

F=F+INC

Fig. 12 : Algorithme du calcul de la rupture des minicomposites
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Fig. 13 : Profil des contraintes appliquées aux fibres
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\
21 [ ]
L, (I) B(m,+1

. 21 1 0.}‘ . Me
_(LLi (I)](1+a+ Al “)) J

La longueur équivalente a tous les blocs de type I est :

(23) Lo (@) =L (I)

(24) equl (a) - ELeqm

La probabilité de survie de la fibre en présence de k blocs de type I est
donnée par la relation (25) :

(25) (1-Pi)k = e}{p{—Ar L];qm (oc)(ﬁ} }
f of

(3 Calcul de la probabilité de survie d'une fibre dans un bloc de type Il et de
longueur I (I) :

La probabilité de survie s'écrit :

-

(26) | 1-P; = exp| -2A J (Gf(z)J dz}

ol'

=

| ) | F my 21 (II) me+l |
1'Pf'eXp'Af(A;(1-a) O‘o(j [B(mfn)['l ( o oF 1) m

La longueur équivalente de la fibre dans un bloc de taille Lj(IT) s'écrit :

mg+1
. 21 [ 1 mn)| LBs—L |
27) Lo (00) = Ly (H)[B(mﬁ-l)[ LJ(H) b (II)(21B+L5(II)j H

La longueur totale équivalente pour tous les blocs de type II est donnée par la
relation (28) :
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t

(28) L) = Y L (o)

=0

La probabilité de survie de la fibre en présence de t blocs de type II est donnée
par la relation (29).

N __F Y

La probabilité de survie de la fibre s'exprime :

(30) 1-0 = qQ = exp{- Ar [WF—&TE—J ‘ Lequi (OC)}
f of

avec

L (@) = Lt (@) +LE (o)

equi equi N

3.14 - Calcul de la déformation du minicomposite
Les déformations des minicomposites sont dictées par les
déformations des fibres. Celles ci sont déterminées en fonction du nombre de

fissures apparues dans la matrice et du pourcentage de fibres cassées o.

(3 Calcul de l'allongement du minicomposite au niveau d'un bloc Li(I) de

typel:

» Allongement des fibres au niveau de zone de décohésion :

9 1
(31) AL, = E;;{ o,(z) dz

21 F 2+ a T
32 AL, =
(52 1 2Er(A}(l—-oc) 1+a “’f)

» Allongement des fibres dans la partie intacte du minicomposite (I < z
<Lj): ‘

(33) ge=g.=¢
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1 (L; (I)-21) \ (L;(D)-2Y)
(34) AL2=E ‘.([O“f(z) dz:—F:: _[Gm(z) dz
L.(D)-21 F .
35 AL, = =4
(85) ) (A;(1~a)(1+a)+ ij
pr, =202 F o
E, A @1+3)
a
: al
: Fl 1+ —
L,(D) ( L-(D] o, 1
36 AL, = AL, + AL, = = i 1-—— ||
(86) ' 118 E, A§(1—a)(1+a)+6f L. (D

L'allongement total de la fibre au sein des k blocs de matrice ou les
longueurs de décohésion ne se chevauchent pas (type D) :

k
37 AL = ) AL
i=0

O Allongement de la fibre au sein d'un bloc Lj de type II (les longueurs de
décohésion se chevauchent).

Le champ de contrainte dans les fibres est donné par la relation (19 a)
pour z compris entre 0 et Lj(II)/2. La déformation est obtenue par intégration

de 1'équation (81) comme précédemment :

LaD( F (. a L{D/2)  L()/2
(38) ALj=—g, (A;a—a)[l'ua A ST T

L'allongement de la fibre au sein des blocs de type II ou les longueurs de
décohésion se chevauchent :

t
(39) ALY = Y AL

.=0

L'allongement total du minicomposite :
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(40) AL = ALF+ ALF

La déformation du minicomposite associée est :

(41) E = —

3.2 - Application aux minicomposites SiC/C/SiC

La simulation de la courbe de comportement est effectuée a force
croissante (figure 12). La longueur de décohésion 21, associée a4 chaque
fissure est calculée & 'aide de la relation (10). La comparaison entre la taille
des blocs de matrice et la longueur de décohésion renseigne sur le
chevauchement des longneurs de décohésions. Si la taille du bloc est plus
grande que 2l alors le bloc est de type II, sinon il est de type I. Une fois le
calcul de 1a longueur équivalente effectué, la fraction de fibres cassées o est
obtenue grice & 1'équation (14) résolue par itérations. La rupture ultime
correspond au point pour lequel une augmentation)‘ de o entraine une baisse
de la force (équation 15).

Les contraintes résiduelles dans les fibres et dans la matrice ont été
négligées. Les données caractéristiques du matériau nécessaires au calcul
sont les suivantes :

<> le module d'Young des fibres et de la matrice,

Ef =200 GPa [21]

Em =400 GPa [27]
< le volume de 1'échantillon (tableau 1),
< les fractions volumiques des divers constituants, Vm, Vf, Vp
(tableau 1), ‘
< les parameétres statistiques de la matrice (mm, 6om) (tableau 3) et
des fibres (mf, oof) [22],

mf = 5,45

oof = 19,5 MPam(-3/mp)

<4 la contrainte de cisaillement interfaciale .

Les paramoétres statistiques caractéristiques de la rupture de la
matrice de carbure de silicium ont été obtenus & partir de la distribution
statistique des contraintes d'appariti?n de la premiere fissure dans la
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matrice des minicomposites détectée grace a l'enregistrement de 1'émission
acoustique. La linéarité de la représentation loglog de ces contraintes,
suggere que la rupture est causée par la présence d'une population unique
de défauts, ainsi que cela avait été observé sur des microcomposites [13]. En
outre, l'analyse statistique des contraintes d'apparition des fissures
successives au sein de la matrice des microcomposites, a montré que toutes
les fissures matricielles résultent de la présence d'une population unique de
défauts. Les parametres statistiques obtenus a chaque étape de la fissuration
sont analogues.

Les parametres statistiques des fibres de carbure de silicium ont été
déterminés par régression linéaire des contraintes de rupture mesurées sur
des monofilaments d'une longueur de jauge de 75 mm, sollicités en tension
[22]. Les défauts extrinséques ont été négligés, la simulation du
comportement en traction uniaxiale de fils bruts a montré en effet qu'ils
exergent une influence négligeable sur la rupture [21, 22].

3

4 - RESULTATS ET DISCUSSION

4.1 - Analyse des courbes de comportement
4.1.1 - Domaine linéaire initial

- Les modules d'Young des minicomposites déterminés a l'aide de la
pente de la f)artie linéaire des courbes expérimentales force-déformation
sont rassemblés dans le tableau 2. La figure 14 montre que le module
d'Young des minicomposites augmente avec la fraction volumique de
matrice de facon & peu preés linéaire. La loi des mélanges (équation (1))
donne un module d'Young supérieur aux valeurs mesurées
expérimentalement, suggérant que le module d'Young des fibres utilisé
pour le calcul est supérieur au module des fibres au sein du minicomposite.
En effet, le module d'Young des fibres aurait pu étre réduit par 1'élaboration
du minicomposite. Cependant, le module des fibres n'est modifié qu'au-dela
de 1000°C [2]. Une mauvaise estimation des fractions volumiques et de la
section totale, en raison des dispersions morphologiques inhérentes aux
matériaux, pourrait également expliquer cet écart.
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4.1.2 - Fissuration matricielle
a - Apparition de la premiére fissure matricielle

La fissuration détectée par émission acoustique est antérieure a la fin
du domaine linéaire (tableau 2) confirmant que les premieéres fissures
n’affectent pas de maniere significative la rigidité du minicomposite.
L’amorcgage de la fissuration est influencé par la fraction volumique de
matrice (figure 15). Plus la fraction volumique de matrice est élevée plus la
contrainte ou la déformation & rupture est basse. Cet effet s'explique par des
effets d'échelle inhérents aux matériaux céramiques fragiles, comme le
montre la tendance indiquée par les courbes théoriques calculées a l'aide de
'équation suivante déduite de 1'équation de Weibull :

one 1
42 Mo =, om :
(42) o - v In D)
fibres 1_ Vm

ou Vgpres représente le volume des fibres.

Une équation semblable peut &tre obtenue en fonction des
déformations. Les courbes ont 6té calculées pour des parametres statistiques
du lot C (tableau 3). L'écart croissant qui apparait entre les courbes
théoriques et les données expérimentales aux faibles fractions volumiques
de matrice peut étre attribué a la présence de contraintes résiduelles qui
augmentent au fur et 4 mesure que la fraction volumique de matrice
diminue s'il s'agit de contraintes de compression ou qui diminuent s'il
s'agit de contraintes de tension. La deuxieme hypothése semble la plus
satisfaisante si 1'on se base sur les coefficients de dilatation respectifs de la
fibre et de la matrice. Toutefois ce raisonnement ne tient pas compte des
interactions possibles entre fibres, qui ont été mises en évidence par
plusieurs auteurs [81, 32]. Les fissures longitudinales observées dans la
matrice des minicomposites du lot A sont induites par les composantes
tangentielles des contraintes résiduelles,

La linéarité (figure 16) des distributions statistiques des contraintes a
rupture de la matrice met en évidence l'existence d' une seule population de
défauts. Les modules de Weibull obtenus pour les différents lots de
minicomposites et pour des microcomp\osites [27], sont voising (tableau 3).
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Lot | A B C
Vm =27 %) | (Vi =60 %) | (Vi = 70 %)
Module (GPa) 215 . 262 295
d'Young (9,13)* (22) @7
Début Force (N) 46 39 58
de la fissuration (11) (6) 1y
matricielle :
fin du domaine Déformation 0,17 0,065 0,046
linéaire (%) (0,039) (0,011) (0,011)
Début de la ‘Force (N) 43 36 M
fissuration (10) (4,83) (13)
matricielle : '
émission .| Déformation 0,15 0,052 0,041
acoustique (%) (0,036) (0,01) (0,08)
Contrainte 626 195 146
(MPa) (127) (34) (37)
Saturation Force (N) ? 114 ?
matricielle (7
Déformation ? 7 0,42 ?
L (%) (0,066)
Rupture ultime Force (N) &0 120 132
) (9) (21) (10)
Déformation 0,34 0,64 0,41
(%) ___(0,048) (0,2) (0,099)
Pas de fissuration & ? 71(1) (50)
rupture (Lm) 480
| 120 (2) (96) (350)
Longueur de ]
déchaussement (Lm) ? 69 43
(47) (24)
Contrainte de :
» § cisaillement (MPa) ? 115 21
] interfaciale _
o T

(1) valeur du pas de fissuration mesuré au-dela de la saturation matricielle
(2) valeur du pas de fissuration a rupture mesuré avant la saturation

matricielle

Tableau 2 - Valeurs caractéristiques des minicomposites (* Ecart type)
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Fig. 14 : Evolution du module d'Young des minicomposites
avec la fraction volumique de matrice
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Régression linéaire Maximum de vraisemblance
My Oom A* My Com A*
LotA 5,39 17 0,21 6,14 26,54 0,19
Vin =27 % (1,17)* ) (1,1 (0,72)
LotB 6,24 11,36 0,22 6,08 1051 0,20
Vin = 60 % (1,88) (0,60) (1,66) (1,23)
LotC 5,14 5,26 0,3 484 426 0,23
Vi =70 % 6)) (0,22) (0,74) (0,18)
Microcomposites 445 1,27 0,45 5,04 2,07 0,38
Vm = 63 % (1,57) (0,05) (1,76) (0,09)

Tableau 3 - Parametres statistiques de Weibull caractéristiques de 1a fissuration matricielle (* écart type)
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Fig. 15 : Influence de la fraction volumigue de matrice sur :
A) la déformation moyenne et de la contrainte moyenne d'apparition de la

premiere fissure
- B) la contrainte d'apparition de lat premieére fissure.
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La rupture de la matrice est 'donc décrite a I'aide d’une statistique de
Weibull unimodale. L'analyse de la distribution des contraintes d'apparition
de la premiere fissure matricielle a été effectuée par régression linéaire et
par le maximum de vraisemblance (tableau 3). Les valeurs du test
d'ajustement A* reportées dans le tableau 3 montrent que les paramétres
statistiques obtenus par le maximum de vraisemblance sont plus
satisfaisants que ceux obtenus par régression linéaire. Ce résultat est
confirmé par la figure 17 qui indique que le meilleur ajustement entre les
distributions théoriques et expérimentales correspond aux paramétres
obtenus par le maximum de vraisemblance. Ce sont ces parametres qui
seront utilisés par la suite.

La diépersion observée sur le module de Weibull m résulte de 1’écart
type [33].1ié au nombre d’échantillons testés (annexe 5). Par contre, la
dispersion sur le facteur de normalisation G,y n'est pas liée au nombre
d'échantillons testés, en effet, c'est un parameétre relativement peu biaisé
(tableau 3). Plus le taux de matrice des mlmcomposnes est faible, plus oom
est élevé. Les écarts peuvent &tre attribués a la présence des contraintes
résiduelles de tension dans la matrice précédemment évoquées qui sont plus
ou moins importantes selon la fraction volumique de matrice. On notera
que, a teneur de matrice comparable, les valeurs de Gy sont du méme
ordre de grandeur pour les minicomposites et pour les microcomposites
[27]. En outre, il est 1égitime de penser que Gom pour le lot A est surestimé
en raison des fissures préexistantes dans la matrice qui affectent le volume
de matrice a considérer. Cela n'est pas pris en compte dans le calcul de

Com-

La rupture des minicomposites des lots A et B calculée avec les
parameétres du lot C est sous-estimée (figure 16) confirmant les résultats
précédents. L'écart avec les données du lot B est peu important, suggérant
que les contraintes résiduelles ne sont pas significativement différentes. Par
contre, la divergence avec les données du lot A est beaucoup plus
importante. Elle beut étre attribuée en outre au fait que les contraintes
expérimentales de formation de la premiére fissure sont surestimées en

raison de la présence de fissures avant essai au sein des échantillons du lot
A,
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o b - Pas de fissuration.

Les fissures se forment perpendiculairement aux fibres et sont
traversantes (figure 18). Des observations avant essai montrent la présence
de fissures longitudinales point de départ de petites fissures radiales (figure
4) ne faisant pas le tour de la fibre pour le lot A (Vm = 27 %). Cette
fissuration absente de deux autres lots est attribuée & la présence de
contraintes résiduelles de tension importantes dans la matrice et
ol supérieures & la contrainte d'apparition de la premiere fissure.

L’espacement entre les fissures a rupture a été mesuré en
microscopie optique (figure 19). Il a été nécessaire pour le lot B d'effectuer
une attaque au réactif de Murakami(l) . Cela n'a pas été utile pour le lot C,
car les fissures étaient trés ouvertes. La fissuration du lot A n'a pas pu étre
analysée. La figure 19 et le tableau 2 montrent que le pas de fissuration est le
plus faible pour les minicomposites du lot B. Ce résultat peut étre attribué
au fait que la saturation matricielle a été observée seulement poxir le lot B
(tableau 2).

4.1.3 - Rupture ultime

a - Dispersion de la rupture ultime

La figure 20 représente les distributions des déformations et des forces
a rupture pour les trois Tots de minicomposites., Leur rupture est
relativement dispersée (figure 20), surtout pour le lot B. En fonction de la
force ou de la déformation a rupture, le lot B peut étre scindé en deux
catégories : (1) la déformation a rupture est inférieure & 0,65 % (force <
120 N), (2) la déformation & rupture est supérieure & 0,65 %. Le tableau 4
résume les caractéristiques morphologiques de ces deux groupes. La

dispersion observée n'a pu étre corrélée avec des variations dans les

fractions volumiques de matrice ou de porosité. La figure 21 représente
IH; I'évolution de la déformation & rupture avec la porosité. La morphologie des

il - matériaux ne semble pas étre & l'origine de cette dispersion importante.

(M Ce reactif constitué de sonde et d'hexacyanoferrate de'potassium permet de revéler les fissures.
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Fig. 18 : Fissuration des minicomposites : A) Lot B, Vm = 60 %
B) Lot C, Vi =70 %




!

o
4
i
3
i

o
3
;
5

Fréquence

-— — — ~N
S~ OO OO O
1 1 1 1

© p)lotB:Vm=60%

15 35 55 75 95 115 135 155 175 2056 225 245
Pas de fissuration (um)

b)lotC: Vm =70 %

»

réquence

F

.15 4

25 ~

20 A

10 4

0+
150 350 550 750 950 1150 1350 1550 1750 1950 2150 2350 2550

Pas de fissuration (um)

Fig. 19 : Histogramme des pas de fissuration mesurés apreés
rupture pour les minicomposites SiC/C/SiC




Probabilité cumulée

ee

»

é cumul

P

Probabilit

1,0 —x ¥ L
A ']
AA 3 ‘
.
0,8- P ¢
A by ¢
A &
N .
)
0,61 A
iy ¢
A : *
0,4- ﬁ ¢
oy ¢
As o
- LY
* .
™
e A
o A
0,0 ¥ i M ¥ N I 4 ! o \
070 O’i?‘) ‘f 0{} . O)E (7)0’8 1’0 Alot A:Vm=27 %
éformation a rupture (% + 1ot B: Vm = 60 %
slotC:Vm=
10 . otC:Vm="170 %/
A [ ]
A " +
A
[ J
0,8- N s
A 4
d A L4
A *®
[ ]
i A
0,6 A f
:
A &
0,4 A »
A ‘8
A ®
A N ®
0,2 A * o
A .
* ™
]
0,0 T T T T T I v T v
40 60 80 100 120 140 160

Force a rupture (N)

Fig. 20 : Distributions des déformations et des forces a rupture des

minicomposites




\

Déformation | Force a Fraction Porosité
arupture (%) | rupture | volumigque (%)
™) de matrice
(%)
Valeurs moyennes pour 0,82 142,8 60,9 8,38
les échantillons dont la 0,1) (13) (6,25) (3,2)
: rupture est supérieure a
Valeurs moyennes pour 0,45 105,53 59 8,36
les échantillons dont la (0,1) 21 (8,8) (7)
rupture est inférieure a
0,65 %

Tableau 4 - Séparation du lot B (Vm = 60 %) en deux catégories en fonction de
1a déformation a rupture
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Fig. 21 :Evolution de la déformation a rupture en
fonction de la porosité dans la matrice
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b - Analyse des facies\de rupture

Les surfaces de rupture des minicomposites ont été observées apres
traction. Les lots B et C présentent des surfaces relativement planes
comparativement au lot A. En fonction de la fraction volumique de matrice,
on observe une évolution des faciés des fibres (figure 22). Plus le taux de

matrice est important, plus les faciés dits "tourmentés" (figure 23) sont

nombreux et plus le taux de faciés miroirs est faible. Le taux de faciés lisses
quant & lui reste constant. Pour le lot B, les mesures ont été effectuées dans
o des échantillons présentant un comportement moyen. Les faciés tourmentés
‘ s'apparentent & des faciés miroirs perturbés. Ils pourraient &tre liés a la
| violence de la rupture. Il est difficile d'associer les faciés de rupture a la
présence ou non dun déchaussement. Cependant, dans le lot B, les facies

lisses appartiennent principalement & des fibres déchaussées.

¢ - Distribution des contraintes & rupture des monofilaments.

by
Les mesures des rayons des faciés miroirs ont permis de calculer les

contraintes & rupture des fibres de carbure de silicium au sein des

minicomposites (figure 24). Sur cette figure sont représentées les

distributions des contraintes a rupture des fibres déterminées a partir ;

(0 des essais sur monofilaments de 75 mm de longueur de jauge [22],

: J des mesures de miroirs au sein des fils bruts [21],
0 des mesures de miroirs des fibres au sein des minicomposites.

|

/ : Les distributions obtenues pour les minicomposites coincident avec
celles obtenues & partir des fils bruts [21]. Or, la longueur effective des fibres

i au sein du minicomposite est inférieure & celle des fils bruts en raison du

o champ des contraintes. Cela suggére donc que les fibres ont subi une

certaine dégradation.

¥

Les valeurs de my obtenues sont comprises entre 4,1 et 4,45 pour les
trois lots de minicomposites. La valeur de mr est comparable a celle
mesurée sur les monofilaments, L'évaluation du facteur de normalisation
n'est pas aisée car le champ exact de contrainte supportée par les fibres

examinées n'est pas connu. De plus, la mesure du rayon miroir nous

renseigne uniquement sur la contrainte locale de rupture.
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d - Déchaussement des fibres.

Le déchaussement des fibres a été mesuré au MEB. Les
déchaussements semblent légérement plus faibles pour les échantillons du
lot C (tableau 2 et figure 25).

4,14 - Analyse des cycles de charge et décharge

L'émission acoustique reste constante au cours des cycles, aucun
endommagement supplémentaire n'est donc induit pas les décharges
(figures 7 et 8). L'allongement résiduel mesuré & chaque cycle est plus
important si le taux de matrice est plus élevé, Il en est de méme pour l'aire
des boucles d'hystéresis.

Le calcul de la contrainte de cisaillement interfacial a été effectus,
pour les lots B et C, pour les cycles réalisés soit en degd de la saturation
matricielle (lot C) soit juste avant la rupture du minicomposite (lot B) mais
au-dela de la saturation matricielle. La figure 26’représente 1'évolution de

dA |
- ; c ~o/ | '6 i 1 4
en fonction de /fp [1 AJ Pour I'échantillon du lot B analysé, les

2
p

deux cycles au-dela de la saturation matricielle ont été exploités. Les points
ne se placent pas tout & fait sur une droite, mais forme une légere boucle. En
effet, les cycles ne sont pas symétriques. Par contre, l'analyse du cycle
effectué sur un échantillon du lot C juste avant rupture conduit & une droite.

Les valeurs de T obtenues sont reportées au tableau 2.

Cette analyse met en évidence des contraintes de cisaillement
interfacial différentes suivant le lot considéré, la fraction volumique de

.matrice, et selon que la saturation a pu ou non étre atteinte. Les valeurs les
plus élevées ont été obtenues pour le lot B. Ce modele d'évaluation de la
contrainte de cisaillement interfacial a été développé pour des

microcomposites. Son extension aux minicomposites fournit une estimation
de la contrainte de cisaillement apparente.

4.2 - Comparaison entre les résultats théoriques et expérimentaux.
4,2.1 - Simulation du comportement

En raison d'une exploitation expérimentale réduite des

\

| l}x\
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'Fig. 22 : Evolution des faciés de rupture des fibres en fonction de la
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\

o Ihinicomposites du lot A, due aux nombreuses imperfections qu'ils
.'" :‘ présentaient, la simulation n'a été effectuée que pour les lots B et C. La
“courbe de comportement des minicomposites des lots B et C a été simulée
- pour diverses valeurs de la contrainte de cisaillement interfacial (figure 27).
k,jPour le lot B, la simulation a été réalisée pour les échantillons
. “correspondant au comportement moyen. Le tableau 5 compare les valeurs &
" rupture expérimentales et théoriques des deux types de minicomposites.

Une bonne corrélation est obtenue entre les valeurs expérimentales et

‘théoriques avec une valeur de 1 de 1'ordre de (figure 28):

0 80 MPa pour le lot avec 60 % de matrice (lot B)
(3 40 MPa pour le lot avec 70 % de matrice (lot C)

Ces valeurs des contraintes de cisaillement sont différentes de celles
déterminées & l'aide des boucles d'hystéresis (tableau 2) qui montraient une
dépendance semblable vis & vis de la fraction de matrice : T diminue lorsque
la fraction volumique de matrice est plus grande. Dans la suite les calculs
destinés a déterminer l'influence des propriétés‘ de la matrice et des fibres
sur le comportement du minicomposite seront fondés sur ces deux valeurs

de .

Plus la valeur de la contrainte de cisaillement interfacial est élevée,
plus la déformation & rupture est faible, par contre la force supportée par le
systéme est plus grande. Pour une méme valeur de 7, le nombre de fissures
& rupture diminue avec la fraction de matrice ainsi que la déformation.
Pour une valeur de 1 (80 MPa), le pas de fissuration a rupture évolue de 79 a

309 um lorsque le taux de matrice évolue de 60 & 70 %.

Le pourcentage de ruptures préliminaires est de 16,76 %, cette valeur
est comparable & celle caractérisant la rupture des fils bruts [21]. Les
ruptures de fibres se produisent préférentiellement lorsque la fissuration
matricielle est intense (figure 29). Ces observations corroborent les
hypothéses émises sur 'impossibilité pour la matrice & recharger les fibres
au-dela d'une certaine distance.

4.2.2 - Influence des propriétés des fibres

L'influence des propriétés statistiques des fibres a été analysée de
deux fagons de manigre a évaluer l'incidence de différents degrés de
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dégradation des fibres au sein des minicomposites décrits par la dispersion
des parametres statistiques autour d'une valeur moyenne.

(0 ANALYSE 1 : la contrainte & rupture moyenne des fibres a été
modifiée par une réduction ou une augmentation du facteur de
normalisation, la dispersion quant & elle n'est pas altérée ;

O ANALYSE 2 : la valeur moyenne des contraintes & rupture n'est
pas modifiée seule la dispersion évolue.

En fonction de la valeur du module de Weibull, le facteur de
normalisation Gof est évalué par la relation suivante en fonction de la valeur
moyenne de la contrainte & rupture moyennne des fibres G, :

O e Vo Yoy
cof 1
1‘(1 + —)
my

Une modification de la contrainte & rupture moyenne des fibres a des
répercussions importantes sur la courbe de comportement (figure 30, A).
Cette figure représente 1'évolution des courbes de comportement en fonction
de 1'évolution de la contrainte moyenne des fibres. L'analyse de la rupture

43)

* des fibres au sein des fils bruts a révélé une disparité dans les propriétés des

fibres d'un fil 8 un autre. Ainsi pour un méme matériau, il est possible
d'obtenir des paramétres statistiques légérement différents, représentant
une réduction ou une augmentation de 10 % autour de la contrainte
moyenne a rupture des fibres. La figure 30, A montre qu'une telle variation
produit des variations importantes de la déformation & rupture autour de la
valeur moyenne observée pour les minicomposites.

Une dispersion importante des propriétés des fibres liée a
l'élaboration peut étre a l'origine de la dispersion de la rupture importante
observée pour les minicomposites du lot B. Le faisceau de courbes
représentées a la figure 30, A couvre toutes les courbes de comportement
obtenues pour les minicomposites du lot B, et permet de prévoir les extrémes
inférieurs et supérieurs.

L'analyse 2 met en évidence l'influence de la dispersion des
contraintes & rupture des fibres sur la rupture du minicomposite (figure 30,

\

B). Sur cette figure, sont représentées
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Force d'apparition| Déformationa Forcea | Déformation Pas de Pourcentage
dela premiére | l'apparitiondela | rupture |arupture (%)|fissuration| critiquede
fissure (N) premiere fissure ™) (Lm) ruptures de
(%) fibre
36,8 0,051 130 0,65 71 ?
B Valeurs -
théoriques 35,78 0,05 . 125 0,61 79 16,76
7= 80 MPa
5% 0,034 127 0,36 480 ?
C Valeurs
théoriques - 60 0,038 145 0,39 510 16,76
‘1=40 MPa ' . :

Tableau 5 - Comparaison entre les résultats théorigues et expérimentaux
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théorique - A) lot B: Vm =60% ; B) lot C : Vm = 70 %




Densité

Densité

Emission acoustique e T 1400000

0,9 1 Densité théorique : i \?,

0,8 4 — Ruptures de fibres o 1200000 %’

— — —Fissuration matricielle , 2 g

0,7 1 10000003 3

[

0.6 1 N 5w
. 800000 & ¥

0:5 " ’ g §
0,4 - 600000 § o
0,3 - 7 v
- 400000 5 =

0,1 A / L 200000 g‘
0+ T _‘—l-—'-' T T T T T 1 T 0 ;

30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130
Force (N)
).
14 " 1400000 ~
w
0,9 1 P A o
- - = = = - Emission acoustique 1200000 o =
0,8 - Sy S g
Densité théorique : : o5
0,7 Ruptures de fibres : .- [ 1000000 ¥ &
0.6 - — — —TFissuration matricielle g g 2
’ | 800000 © B
0,5 A © 3
=x 600000 &2
0,4 . ’;"— .5 "3
03 - ,'9’—- -g() =
’ R | 400000 F 2
0,2 1 . _,0'—' 5-_— \m g
01 - e ’/ L 200000 8
0 S '——T s ey L’:- ----- —l-- - T T T T Y 0
60 70 80 90 100 110 120 130 140 150
* Force (N)

Fig. 29 : Evolution des ruptures de fibres et de la fissuration en fonction
de la force appliquée : A) lot B, Vm = 60 %, B) lot C, Vim = 70 %

\




»

~—

—

Emission acoustique

(nombre de coups cu

és)

1

B

Emission acoustique
(nombre de coups cumul

»

s
I
¢
H
,
‘!,;

)
i

‘: Force (Nj ‘

' 200 1

- 150 4

—t

[end

<
1

Forc_e (N)

......

50 4

1 T ¥ 1

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2

Déformation (%)

160

140 -
120 - | mg=5
100 4 S
80 4
604 -
40 -

20 +

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,8 0,7

Déformation (%)

Fig. 30 : Influence des propriétés des fibres ( lot B, t = 80 MPa)

A) analyse 1 (le signe (+) indique une augmentation des
propriétés des fibres, le signe (-) une réduction)

B) analyse 2




Force (N)

140 ~

120

100

80

60

40

20

Ef = 300 Ef = 200 Ef =100 Ef=50

T L T L

O 0,5 1 1,5 2 2’5

Déformation (%)

Fig. 31 : Influence du module d'Young (GPa) des fibres
sur la courbe de comportement (lot B, t = 80 MPa)



T S AR S oy LU

iy
i
20
i
a
b
T
ik
+

Chapitre 4

Modéle statistique-probabiliste de la rupture des minicomposites SiCICISiC

différentes valeurs du module de Weibull. Une augmentation de la
dispersion entraine une augmentation du pourcentége de ruptures
préliminaires. Si le module de Weibull évolue de 8 a 50, le pourcentage
critique de ruptures de fibres décroit de 29 a 2 %.

L'influence des propriétés des fibres est analysée & travers une
évolution du module d'Young (figure 31). Plus le module d'Young des fibres
est élevé plus la déformation & rupture est faible. Ce résultat est en accord
avec la logique.

4.2.3 - Influence des propriéités de la matrice

La figure 32 représente l'influence des caractéristiques statistiques de
rupture de la matrice sur la courbe de comportement. Une réduction de la
contrainte & rupture de la matrice (analyse 1) entraine une fissuration a
force de plus en plus constante. Au contraire, le pas de fissuration au
moment de la rupture décroit quand la contrainte a rupture de la matrice
est plus élevée : il évolue de 79 & 195 pm pour des contraintes de 50 %
supérieures.

De méme plus la dispersion est faible (analyse 2), plus la courbe tend

" vers une courbe a plateau. Le pas de fissuration a rupture évolue de 1017 a

22 pm lorsque mm croit de 3 4 30. Lorsque mpm augmente, la fissuration se
produit & charge constante. On retrouve ici 1'hypothése d'ACK [6] qui a
considéré la matrice d'un point de vue déterministe caractérisée par des
valeurs élevées de mpy. Les matériaux dont le module de Weibull est
inférieur & 10 ne peuvent pas suivre le modéle d'ACK.

L'effet sur la courbe de comportement du module d'Young de la
matrice est résumé a la figure 33. Plus la rigidité de la matrice est faible,
plus I'endommagement & rupture est faible. Lorsque le module d'Young de
la matrice est divisé par 10, le pas de fissuration & rupture est divisé par 20.
Le comportement devient dominé par les fibres. Le comportement tend vers
un comportement linéaire fragile. Ces résultats sont en accord avec les
observations expérimentales faites sur des composites ayant diverses
matrices (C, verres) plus ou moins rigides.
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4.2.4 - Influence de la longueur de jauge

La figure 84 représente les courbes de comportement des
minicomposites du lot B & différentes longueurs de jauge. On retrouve 1'effet
de volume, plus le volume sous contrainte est faible, plus la déformation ou
la force & rupture est élevée.

5 - CONCLUSION

L'analyse de la rupture des minicomposites met en évidence
l'influence de la fraction volumique de matrice sur le comportement
mécanique. Une faible fraction volumique de matrice est accompagnée
d'une fissuration matricielle avant essai. Par contre, une quantité de
matrice trop importante entraine une réduction de la déformation &
rupture. \

Un modele de comportement a été développé pour des minicomposites.
Il repose sur l'aspect erratique de la rupture des fibres et de la matrice. La
simulation du comportement est effectuée en tenant compte des propriétés
statistiques des fibres et de 1a matrice. La rupture de ces éléments est décrite
par une statistique de Weibull. Les propriétés du minicomposite ont été
calculées en fonction des propriétés de chaque constituant. La rupture est

assimilée a celle d'un fil brut soumis & un champ de contrainte particulier

en raison de la fissuration importante de la matrice. Les courbes de
comportement simulées apparaissent en excellente corrélation avec les
courbes expérimentales. ‘

En outre, ce modéle a permis de mettre en évidence l'influence
décisive des propriétés statistiques des fibres et de la matrice sur les courbes
de comportement. Elles démontrent que l'on peut ainsi obtenir les mémes
effets qu'en modifiant les propriétés interfaciales. Il a aussi permis de
démontrer que la rupture des composites est sensible aux effets d'échelle. Ce
modele permet en outre de déterminer les valeurs de la contrainte
interfaciale de cisaillement, par comparaison des calculs de comportement
avec les courbes expérimentales. |

" Ce modele a également permis de montrer que les minicomposites,

\
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bien qu'appartenant au méme lot, élaborés en mémevtemps, présentent un
comportement fortement erratique que l'on a attribué a4 une dégradation
plus ou moins sévere des fibres d'un échantillon a l'autre. Ce comportement
erratique peut étre responsable de comportements mécaniques de
composites qui sont restés inexpliqués tant qu'on a considéré que
I'interphase était le facteur prépondérant.
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CONCLUSTON. GENERALE

En raison du réle prépondérant des fils longitudinaux dans le

" comportement mécanique et la rupture des matériaux composites 2D-

SiC/SiC, cette étude a porté essentiellement sur les minicomposites,
constitués d'un ensemble de fibres sur lequel ont été déposés successivement
le matériau d'interphase (i.e. du pyrocarbone) et la matrice.

L'objectif de ce travail était d'établir les relations entre le
comportement des minicomposites SiC/SiC et les propriétés des divers
constituants (fibre, matrice et interphase) et de développer un modele
approprié. Une approche statistique - probabiliste a été choisie en raison de
I'aspect erratitjue de la rupture des fibres et de la fissuration de la matrice.

En premier lien, un soin tout particulier a été apporté a la
détermination des propriétés statistiques des fibres car les paramétres
statistiques présentent une grande sensibilité 4 un grand nombre de
facteurs tels que les méthodes d'évaluation, la présence de plusieurs
populations de défauts, le calcul des contraintes de rupture & partir des
mesures de force et de diamétre des fibres. Toutes les analyses conduisent a
différencier les populations de défauts en familles partiellement
concurrentes. Les défauts de nature extrinseque, de plus grande sévérité que
les défauts intrinséques, ont une fréquence d'apparition relativement faible.
Leur nature exacte n'a pu étre identifiée. Toutefois il semble qu'ils soient
préférentiellement présents dans les fibres de diameétre plus important que
la moyenne.

En raison des variations du diameétre des fibres, une analyse des
distributions en déformations est préférable pour déterminer les paramétres
statistiques. De plus en général, les parameétres obtenus par le maximum de
vraisemblance sont supérieurs a ceux donnés par la régression linéaire et
peu sensibles a la longueur de jauge. Les valeurs retenues pour les défauts
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intrinséques sont : me = 5,45 64¢ = 19,5 MPam3/m;

La rupture des fils bruts constitué de 500 fibres met en jeu des
ruptures individuelles de fibres. Lorsqu'un nombre critiqgue de fibres
rompues est atteint la rupture des monofilaments a tendance a s'accélérer,
Les ruptures se produisent par paquets ou de maniére catastrophique.

Un modele de la rupture des fils bruts fondé sur les propriétés
individuelles des fibres, montre qu'il n'est pas nécessaire de tenir compte de
la présence d'une population bimodale de défauts extrinséques et
intrinséques au sein des fibres. En effet, les défauts intrinséques gouvernent
la rupture tandis que les défauts extrinséques sont responsables des
premiéres ruptures de fibres.

Le pourcentage critique de ruptures préliminaires est un facteur
important, car il constitue le critére de rupture des fils. Au point
d'instabilité de la rupture en traction des fils de fibres de carbure de
siliclum, seul 17 % des fibres sont rompues. Le pourcentage critique de
ruptures préliminaires dépend essentiellement des surtensions éventuelles
des fibres et du module de Weibull. Il ne dépend pas de maniére significative
du nombre de monofilaments et de la longueur de jauge.

Par ailleurs, le modéle a permis d'identifier les parametres qui
gouvernent le comportement mécanique des fils bruts et de mesurer leur
influence. Ce sont : la longueur de jauge, le nombre de fibres, le pourcentage
de fibres surtendues et le module de Weibull.

En outre, 'analyse de la courbe de comportement dun fil brut
présente un intérét considérable. En effet, elle permet & partir d'un seul
essal sur fil de déterminer les propriétés statistiques des monofilaments.
Cependant pour effectuer cette analyse, permettant de s'affranchir du
probleme d'extraction des fibres, il est nécessaire d'obtenir une rupture
contrélée des fibres tout aun long de l'essai. Cette analyse a mis en évidence
une dispersion des propriétés des fibres dun fil & 'autre.

Enfin, le dernier chapitre propose un modele de comportement
mécanique des minicomposites SiC/SiC en fonction de l'endommagement
progressif de la matrice par fissuration. En raison de la fissuration
matricielle importante et des longuéurs de décohésions associées, le
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minicomposite peut &tre assimilé a4 un fil brut de fibres soumis 4 un champ

de confrainte non uniforme induit par les fissures créees dans la matrice.
La rupture du minicomposite est dictée comme précédemment par un
nombre critique de fibres rompues. Une valeur identique & celle mesurée
pour les fils bruts a été obtenue grice au modele.

L'étude expérimentale du comportement mécanique des
minicomposites a mis en évidence le caractére erratique de leur rupture qui
est fortement influencée par les propriétés des fibres, de la matrice et par la
fraction volumique de matrice. Les lots de minicomposites présentaient des
différences morphologiques significatives. Les prévisions des courbes de
comportement sont apparues en excellente corrélation avec les résultats

expérimentaux.

Le modele s'est donc révélé &tre un outil qui permet de déterminer les
propriétés interfaciales et les propriétés de la fibre et de la matrice, & partir
des courbes force-déformation mesurées sur des minicomposites. Il a en
outre permis de montrer que l'on peut modifier & volonté les courbes de
comportement en jouant sur les caractéristiques des fibres et de la matrice.
Les effets obtenus sont analogues a ceux provoqués par les modifications de
V'interphase. Il a aussi montré que les variations des propriétés des fibres et
leur dégradation différentielle lors de 1'élaboration affectent de maniére
considérable les courbes de comportement, montrant que la dispersion des
pr0prié£és des minicomposites contrblera de maniére importan{;e le
comportement des composites. Des considérations prenant en compte les
propriétés des fibres et de la matrice et leurs variations sous l'effet des
procédés d'élaboration du composite, permettront d'expliquer des
phénomeénes qui ne pouvaient l'étre sur la seule base des propriétés

interfaciales.

Le passage a la simulation du comportement du composite réel
nécessiterait de définir le mode de rupture du composite. En effet plusieurs

cas de figure peuvent étre considérés :

(1) La rupture du composite peut s'expliquer par la loi du lien le plus
faible, la rupture du minicomposite le plus faible au sein du composite
entraine alors la ruine de l'ensemble.

(2) la rupture d'un des minicomposites au sein du composite est suivie
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d'une redistribution des efforts parmi les minicomposites sains. Il est alors

nécessaire de définir les reports d'efforts entre les minicomposites (partage
local ou global de 1a charge). Dans les composites tissés, un partage local par
'f_‘;l lintermédiaire des minicomposites transversaux peut &tre envisagé.
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Annexe 1
Fonction de distribution de Weibull

ANNEXE 1

LA FONCTION. DE DISTRIBUTION DE WEIBULL

Cette distribution établie par Weibull en 1939 [1, 2] est relativement
populaire. Elle repose sur le concept du lien le plus faible. L'élément est
constitué d'une chaine d'unité de longueur imaginaire 1o, caractérisée par une
contrainte ¢j & rupture (figure 1). Le modéle n'est pas relié 4 la nature
physique des processus de rupture. I1 suppose que la rupture est due & une
soudaine croissance d'un défaut préexistant. Chaque défaut étant caractérisé
par une contrainte de rupture locale.

Ce modele repose sur les hypothéses suivantes :

O le gradient du champ de contrainte est suffisamment faible pour
que les éléments de volume soient considérés comme des variables
aléatoires indépendantes. De ce fait, il ne peut y avoir interaction
entre les défauts.

O soumis & la méme contrainte, la probabilité de rupture des
éléments de méme volume est identique. Le matériau est considéré
homogéne et isotrope vis & vis des défauts.

Si F(6) est la probabilité de rupture d'une unité soumise & la contrainte
g, pour une chaine constituée de N maillons, la probabilité de rupture s'écrit :

@ Fy(0) = 1-[1-F (o]
Si N est assez grand : y
(2) Fyy(0) = 1-exp[-NF ()]

Par ailleurs, si N est proportionnel au volume V de 1'échantillon, 1'équation (2)

devient. :

(3) F(o) = 1l-exp (-Vlo- gb(G)J
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i Weibull a proposé la forme suivante pour la fonction ¢(c) de maniére
L emplrique :

_{o-0, i
p 4) (o) = ( = ]

4]

ik o est la contrainte appliquée, 6y, représente le seuil (contrainte en dessous de
laquelle la probabilité de rupture est nulle), ¢'o le facteur d'échelle et m, un
parametre sans dimension appelé module de Weibull. En combinant les
équations (3) et (4) 1a fonction de distribution devient :

__\i 0-0, "
V,\ o,

Cette relation est habituellement écrite :

(5 F(o)=1-exp

) i r m| 1
(6) F(o)=1-exp -V[G' O-“]

La fonction densité associée :

) f(o)= () _ Vm(c— o )" eXP{_V[G' GuJ ]

do or o]

0 0

La probabilité de rupture s'écrit de maniére générale pour un champ de

contrainte non uniforme :

L]

®) F(o) = l-exph[a;a“] dv} | | sio >0,
F(o)=0

Si m = 1, la distribution de Weibull est la simple distribution
exponentielle qui a été largement utilisée pour décrire la rupture de nombreux
produits. Mais elle s'est révélée inadaptée pour de nombreux systémes.

Pour m = 2, la distribution de Weibull est la distribution de Rayleigh.
Pour des grandes vaieurs de m, m > 10, la forme de la fonction de distribution

\
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Flg 1: Schéma d‘une fibre constituée de N maillons caractérisés par une
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est proche de celle des valeurs extrémes. 8i Y suit une distribution de Weibull,
alors InY correspond 4 la distribution d}as valeurs extrémes (3, 4].

La figure 2 représente la fonction densité pour différentes valeurs du
facteur de normalisation, 6o. La figure 3 représente la fonction de distribution
pour différentes valeurs de m et op. Pour des valeurs de m comprises entre 3 et
4, la forme de la fonction de distribution est proche de celle de la distribution
normale.

La contrainte & rupture moyenne est reliée aux parametres statistiques
par la relation suivante : '

9) o=

I'(x) est 1a fonction gamma,

La déviation standard est donnée par la relation suivante :

(10) S {r(1+2/m)-{r(1+ 1/11:1)}2}”2

— GD
- V]/m

Les contraintes & rupture moyennes 6 et Gg, de deux échantillons de
volume V7 et Vg sont liées par la formule suivante déduite de I'équation (6) :

—— ifm
1D 90 _ |V
UZ - Ju .

Plus les valeurs de m sont élevées, plus l'effet du volume est faible
(figure 4). Pour de nombreuses données, la distribution de Weibull est plus
adaptée que la distribution exponentielle, normale ou celle des valeurs
extrémes. Une des difficultés est de déterminer les parameétres m, g et oy
pour un jeu de valeurs expérimentales. Expérimentalement oy est trés difficile

a déterminer. En pratique la valeur est prise égale a zéro.
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)
ANNEXE 2

DETERMINATION DU DIAMETRE DES FIBRES
PAR DIFFRACTOMETRIE LASER,

La mesure du diamétre par diffractométrie laser est une technique
usuelle {1, 2]. Pour évaluer le diamatre moyen des fibres avant les essais de
traction, on utilise un laser He-Ne dont la longueur d’onde est de 0,6328 um
[3]. Cette technique repose sur le principe de diffraction de Fraunhofer. La
fibre représente alors la fente de diffraction. L’interaction entre le
rayonnement et la source forme sur ’écran un spectre de diffraction
présentant des minimas (figure 1).

En mesurant la distance entre deux minima, il est possible de calculer le
diametre de la fibre. La condition pour que l'intensité diffractée s’annule de
part et d’autre du maximum central est : '

(1) d.sinf = A

d est le diamétre du filament, A représente la longueur d’onde du faisceau
incident.

(2) sinf =1/(2D)

D est la distance entre la fibre et I'écran, i est la largeur du maximum central
de diffraction. On peut alors calculer le diameétre :

(3) d=2ADA

La valeur du diamétre obtenue n’est pas exacte. Une correction de
T'erreur systématique est nécessaire. La correction utilisée est celle établie par
Gagnaire [5] (équation (4)). Selon les auteurs diverses formules peuvent &tre
utilisées [4 - 6]. '

~d-0,22

) " 1,0365
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ESTIMATION DES PARAMETRES DE WEIBULL

De nombreuses méthodes permettent d'évaluer les paramétres
statistiques d'une loi de Weibull [1- 3]. Elles ont toutes comme point de départ
I'équation [(8) annexe 1]. Seules les trois méthodes les plus utilisées, sont
décrites dans cette annexe ; la régression linéaire, le maximum de
yraisemblance et 1a méthodes des moments. D'autres moyens d'évaluation des
parametres statistiques de la loi de Weibull, peuvent étre employés tels
I'utilisation de monogramme [4] ou l'utilisation de fonction poids [5].

1 - la régression linéaire
Les contraintes & rupture de N échantillons sont classées par ordre

croissant. La probabilité associée a la donnée de rang i est calculée grace & 1un
des estimateurs suivants [6, 7] :

1 -

o ON+1
1-0,5

2 p=1

@) ' ! N

L'équation (1) est connue sous le nom de 1'équation de la valeur moyenne, la
relation (2) donne la valeur moyenne de la fonction de densité empirique au
saut ¢j. Ce sont les estimateurs les plus utilisés.

0.3

3 b= d

@) ' n+0,4
i-3/8

4 P =

@ ' n+l/4

La relation (3), est 1'équation de la valeur médiane. Elle donne un résuitat
presque identique & celuil de la relation (2) mais avec une moins bonne
corrélation. L'équation (4) est mieux adaptée pour des lots constitués d'un petit
nombre d'échantillons (N < 20). La fonction de distribution [(8) annexe 1] peut
s'écrire dans le cas d'un champ de contrainte uniforme et en considérant la
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contrainte seuil oy égale & zéro :

) F(o) = 1-exp(:-V(—q~J }
O—D

Cette relation peut tre réécrite sous la forme logarithmique suivante :

(8) In[-In[1-F(0)]| = InV +mlno - ming,

La représentation graphique de In(-In(1-P)) en fonction de Inc est une droite.
La pente de la droite est égale & m. L'ordonnée 4 l'origine permet d'évaluer op.

2 - La méthode des moments
Une distribution est caractérisée par ses moments. Le premier moment

est la valeur moyenne, G, le second est défini par la variance, S2. Ils peuvent
se calculer & partir des paramétres de Weibull. ?

- oI(1+1/m)
(7) g= __\TT“;__
z 2 1
R A )
(8) S Vz,m{I’ 1+m] I 1+m
Le coefficient de variation pour la distribution de Weibull est :
72
s _ {22
(9) cvar,a’ == = = 1 =
o 1"(1+ —]
m

Connaissant la moyenne G et 1'écart type S pour un jeu de données
expérimentales, le module de Weibull peut étre évalué en résolvant 1'équation

(9) par itération. L'équation (7), connaissant m,'foulrnit le facteur de
normalisation og.

1
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\

3 - Maximum de vraisemblance

Dans cette approche, les valeurs des parametres m et og sont celles qui
rendent maximale la fonction densité de probabilité.

(10) L =f, =f(0,) f{y).  £(oy)=TIE(c)

Les dérivées partielles en m et 6y permettent d'évaluer les parametres. La
dérivée est réalisée sur le logarithme de L.

N m N
1D InL = -VZ(ﬁj +N1n(m:{} (m-1)> Ing,
=1 Ga O-o =1
JlnL m_ V&
(12 do, = m;
)y
o™ng.
JlnL N < =i
—— . ]. = = N-‘:L‘__=O
(13) om 0 = m+i§=; o ia‘“
i=1 ’

La résolution par itération de I'équation (13) permet d'évaluer m. 'équation
(12) connaissant m donne Gg.
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ANNEXE 4

SEPARATION DES POPULATIONS DE DEFAUTS -
METHODES DES DONNEES CENSUREES DE JOHNSON,

Soit un lot d'échantillons dont la rupture est caractérisée par deux
populations de défauts concurrentes A et B. Si les deux populations ne sont
pas naturellement déconvoluées, il est nécessaire, pour accéder aux
parametres statistiques caractéristiques de chaque population, de les séparer
en utilisant la méthode des données censurées de Johnson [1].

La PI‘Obabllité de rupture d'un échantﬂlon contenant deux popu]_ations
de défauts concurrentes s'écrit :

e P=1-(1-P,) (1-Bp)

La population de défauts A est caractérisée par deux paramétres mA et
GoA, MB et OB sont associés a la population B. Pour appliquer la méthode des
données censurédes, il est nécessaire pour chaque échantillon d'identifier
l'origine de la rupture, défaut critique de type A ou de type B. Un nouveau
rang peut alors étre déterminé pour les données au sein de chaque famille
(figure 1). Prenons l'exemple des défauts de type A montrés sur la figure 1.
L'origine de la rupture pour les échantillons 1 et 2 est de type A, les rangs sont
inchangés. Par contre pour la rupture suivante de type A soit 1'échaniillon 4,
un nouveau rang est évalué parce que une donnée de la famille B a été
rencontrée entre les deux données successives 2 et 4 de la famille A. De facon
générale, un incrément A est déterminé par la relation (2) pour calculer le-

nouveau rang r'(i) chaque fois quune ou plusieurs données de l'autre famille
sont intercalées entre des données consécutives de 1a famille examinée.

_N+1-1r'(i-1)
@ A= N+1-j
(3) r') =1 @G- +A

N est le nombre total d'échantillons, j représente le rang de 1'échantillon dans
le tri initial sans différencier les divers types de défauts, r'(i-1) est le rang
précedent de la donnée de la famille de type A précsdent. Ce processus est
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appliqué aux données de type B. Cela conduit & deux distributions,
respectivement pour les ruptures de type A et pour les ruptures de type B. Les
nouvelles probabilités de ruptures sont calculées i l'aide des nouveaux rang r'
(équation 4). Les parametres sont ensuite déterminés & l'aide des méthodes

décrites dans 'annexe 3.

(i)-0,5
4 _r)-05
4) P N
Références Bibliographiques

‘ [11 L. G. Johnson, "The statistical treatment of fatigue experiments” Elsevier
: Pub. Co, New York London, (1964) pp. 37-46.
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ANNEXE 5

BIAIS DES ESTIMATEURS

Les principales méthodes d'évaluation des paramétres statistiques sont
présentées dans l'annexe 3. Quels que soient les estimateurs utilisés, les
valeurs obtenues pour les parameétres de Weibull m et &g sont elles-mémes des
variables aléatoires qui possédent leur propre fonction de répartition. Les
dispersions attachées aux mesures des parametres augmentent naturellement
lorsque la taille de 1'échantillon décroit, mais elles dépendent également de la
méthode d'estimation wutilisée. Il est alors intéressant de connaitre les
incertitudes sur les valeurs de m et op.

Des simulations de Monte Carlo ont été utilisées pour comparer les
différentes méthodes d'évaluation [1-3]. Les articles dans la littérature
présentent les résultats des simulations pour des tailles d'échantillons peu
diversifiées et ne correspondant pas au probléme analysé. De ce fait, les biais
des estimateurs sont déterminés pour les deux méthodes utilisées au cours de
ce travail, a savoir la régression linéaire et le maximum de vraisemblance.

1 - Procédure de simulation

Supi)osons que la rupture d'un matériau suive une distribution de
Weibull dont les paramétres sont connus. Ce sont les parameétres vrais de la
distribution, m et Gy.

Sil'on choisit N échantillons de ce matériau, 1'analyse statistique des N
contraintes & rupture devrait nous conduire aux paramétres m et 6g. En
réalité, les parameétres obtenus sont différents. Cela est liée au fait que les
paramétres vrais ne sont seulement connus que pour un nombre infini de

valeur.

La simulation de Monte Carlo est présentée par la figure 1. N nombres
aléatoires compris entre 0 et 1 sont générés, ils correspondent a la probabilité
de rupture d'un échantillon de taille N. En utilisant les parameétres m et 6q de
1a distribution pré-définie de Weibull, les contraintes a rupture sont évaluées.
Les données ainsi obtenues sont traitées de fagon a déterminer les parameétres
apparents ma, 6oA de la distribution. Pour étudier, 1'effet de la taille de
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I'échantillon N croit de 3 4 50. L'opération est répétée 5000 fois pour chaque
valeur de N analysée.

2 - Résultats : Biais des estimateurs

Les tableaux 1 et 2 résument les résultats obtenus respectivement pour

) e e . i-0,5 . . .
la régression linéaire avec P = N’ comme estimateur. Ce dernier conduit aux

paramétres les moins biaisés [1,2]. Les résultats obteniis avec le maximum de
vraisemblance sont reportés dans les tableaux 3 et 4. Le coefficient de
variation pour une série de mesures est défini par la relation suivante (1).
C'est une mesure classique de la dispersion d'une distribution.

o

(1) C,, ===

v,m
A

[l

B

Sm représente l'écart type et m, la valeur moyenne de mA obtenue & la suite

des 5000 simulations. La figure 2 représente l'éwolution du coefficient de
variation en fonction de N et pour les deux méthodes d'évaluation. Il est trés
sensible au nombre d'échantillons surtout pour des valeurs de N inférieures a
30. L'ordre du polyndme qui décrit cette courbe tend vers zéro pour N — o, le
parametre vrai est obtenu pour un nombre infini d'échantillons. Il est clair que
le maximum de vraisemblance conduit au plus petit coefficient de variation.
Pour avoir la méme précision, le maximum de vraisemblance nécessite moins
d'échantillons que la régression linéaire. De plus, ce graphe montre qu'un
minimum de 30 échantillons est nécessaire pour des résultats convenables. La

figure 3 représente 1'évolution de24 en fonction de N. I1 apparait nettement
m

que le maximum de vraisemblance surestime plus la valeur du module que la
méthode de régression linéaire.

Les tableaux 2 et 4 résument les résultats obtenus pour le facteur de
normalisation Go. Il apparait, que quelle que soit la méthode d'évaluation, ce
parametre est peu biaisé. Cependant il intervient dans l'exponentielle an
niveau de l'équation de Weibull (6/co)™. De ce fait, une dispersion méme faible
exerce une influence importante sur la forme de la distribution.

Les tables obtenues peuvent étre utilisées pour ajuster les paramatres et
déterminer l'erreur standard, lide & I'évaluation de m et op. Si la valeur de ma

estimée par régression linéaire est de 7 pour un lot de 30 échantillons, la

\
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- usl

i
.‘}T Nbre oA Sm g Cv,m _E”_A
',"ﬁf;‘_ d'échantillons m
e N
3 8,802 13,14 1,49 1,760
4 6,459 4249 | 0659 1,291
! 5 5,994 3,442 0,574 1,198
6 5,682 2,588 0455 1,136
7 5,555 2,400 0432 1,111
8 5,476 2,040 0,372 1,095
9 5,320 1,873 0,353 1,064
| 10 5,310 1732 0,326 1,062
12 5,216 1,528 0,293 1,043
14 5,190 1,425 0,274 1,038
16 5,152 1295 | 0244 1,027
18 5,108 1,220 0,238 1,021
20 5,077 1,124 0221 | - 1015
22 5,080 1,109 0,209 1,017
24 5,077 1,004 0,1979 1,015
2% 5,066 0,939 0,185 1,012
28 5,035 0,950 0,188 1,007
30 5031 | 0931 0,185 1,006
% 5,032 0,897 0,178 1,006
40 5,012 0,807 0,161 1,002
50 4,998 0,728 0,145 0,999
Tableau 1 -Incertitude liée a la détermination du parametre de Weibull m
par régression linaire. |




Nbre EOA ' ScoA Cv, oo i EOA
d'échantillons Go

. |
3 1,076 0,134 0,125 0,988
5 1,089 0114 0,105 0,994
| 7 1,087 0,088 0,081 0,998
10 1,090 0,072 0,063 1,001
| 2 1,089 0,052 0,047 1,000
| Y 1,001 0,043 0,039 1,001
40 1,090 0,040 0,036 1,000
50 1,0914 0,032 0,030 1,001

+

Tableau 2- Incertitude liée 4 la détermination du parametre du facteur de
normalisation G par régression linaire '




Nbre mA Sm Cv, m m,
d'échantillons m

N
3 7,935 5111 0,644 1,587
4 7,429 4,072 0,548 1,484
5 6,912 3,339 0,483 1,382
6 6,553 2,808 0,422 1,310
7 6,334 2431 0,383 1,266
8 6,122 2,106 0,344 1,224
9 5,930 1,889 0,318 1,186
10 5,825 1,763 0,302 1,165
12 5,667 1,467 0,258 1,133
14 5,600 1,205 0,231 1,120
16 5,479 1,201 0,219 1,095
18 5,461 1,132 0,207 1,092
20 5,355 1,043 0,194 1,071
2 5,343 0,973 0,182 1,068
24 5,335 0.917 0,171 1,067
% 5,293 0,879 0,166 1,058
% 5,276 0,813 0,154 1,051
30 5,244 0,794 0,151 1,048
35 5,201 0,713 0,137 1,040
40 5,189 0,672 0,129 1,037
45 5,165 0,608 0,1177 1,033
50 5,130 0,561 0,109 1,026

Tableau 3 - Incertitude sur I'évaluation du paramétre de Weibull m

avec la méthode de maximum de vraisemblance




Nbre |
d'échantilions

SEIB BB ||| ]|2

Tableau 4 - Incertitude liée a 'évaluation du facteur de normalisation Go
par la méthode du maximum de vraisemblance
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valeur corrigée m est donnée par 7)1,006 = 6,95 avec un écart type de 6,95 x
0,185 =1,287. | '
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ANNEXE 6

TESTS STATISTIQUES

En riégle générale, un test statistiqgue est une régle permettant de
prendre une décision & partir de résultats expérimentaux. Sa réalisation
suppose trois opérations :

H - définir Hy I'hypothese a contrdler, elle est souvent appelée
hypothése nulle. Elle peut concerner par exemple :

¢ la forme des lois de distribution,

¢ les parametres de la loi,

- choisir la fonction discriminante, fonction plus ou moins simple
des résultats expérimentaux,

- juger en fonction des risques d'erreurs admis. Pour cela, on
définit un risque d'erreur de premiére espéce o (probabilité de refuser Ho
quand elle est exacte). De méme, un risque d'erreur de deuxigme espéce B peut
&tre défini (probabilité de ne pas refuser Ho quand elle est fausse). Si la valeur
de la statistique excdde la limite supérieure donnée par les tables au risque
d'erreur o, alors Ho est rejetée avec une probabilité d'erreur c.

Nous allons nous intéresser aux tests statistiques basés sur les fonctions
de distributions empiriques. Ils mesurent la différence entre la fonction de
distribution empirique et la fonction de distribution théorique. Ces tests sont
utilisés pour apprécier la qualité de l'ajustement entre les distributions
théoriques et les valeurs expérimentales [1,2].

1 - Les tests basés sur des fonctions de distribution empirigue
1.1 - Le test de Xolmogorov-Smirnov [3]
Il constitue probablement, le test le plus connu, Il mesure la différence

entre la fonction de distribution empirique i/n et la fonction de distribution
théorique F(x7). Il mesure le maximum de divergence. Cependant, ce test n'est

pas tres puissant.

n

GV D; = max {—i" F(Xi)}
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D; = max {F(xi)- G- D}
‘ n
D, = max (D—rt , D;l)
1.2 - Le test de Cramer Von-Mises [1]
Ce test est meilleur que celui de Kolmogrov Smirnov, en effet il mesure

l'ensemble de 1a divergence, c'est & dire qu'il traite 1'aire plutdt que le point
maximal.

Le test statistique oai est donné pour la relation :

n

(i-0,5)) 1
2 2= e ]
(2) w? E;{F(x) - } TR

1.3 - Le test d'Anderson-Darling [1,4]

1l constitue le meilleur test. Il repose sur la mesure de 1'aire entre la
fonetion de distribution empirique et la fonction de distribution théorique. Ce
test donne plus d'importance aux exfrémes de la distribution. I1 est plus
approprié pour des échantillons de données de petite taille. Le test statistique
est donné par la relation suivante :

3 A=Y E I Fe) + (- Fix,.,,)]

? i=1
Une autre formule A?.L est:

@ Al=-p- = ¥ [(2i-1)InFlx,) +(2n+1-2i) In(1-F(x,)]
n

i=1

Pour mesurer la qualité de l'ajustement entre les distributions
théoriques et expérimentales, le test d'Anderson-Darling est recommandé. Une

2 .. .
régle [2] indique que seules les valeurs An < 0,5 sont significatives. Ces tests

sont en général plus performants que le test du 2, cela s'explique par le fait
que pour réaliser le test du %2 les données doivent &tre groupées, entrainant
une perte d'informations surtout pour les échantillons de petite taille.
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2 - Evaluation de la qualité de l'ajustement en fonction des tests
statistiques

2.1 - Les statistiques modifiées

L'hypothése nulle Hy & tester est : I'échantillon de N valeurs dérive
d'une fonction de distribution F(x, 6). 6 est un vecteur de parameétres. Par
exemple pour une distribution de Weibull, 8 = (m, 65, Ou). Quand 8 est
parfaitement connu, les tests statistiques sont bien développés méme pour des
échantillons de taille finie. Les tables sont toujours valables. Par contre si 8
contient un ou plusieurs paramétres inconnus, ils sont alors remplacés par des
estimations. Les tests statistiques sont alors bien différents de ceux réalisés
pour le cas précédent. Ils dépendent de la distribution testée, des parametres
estimés, de la méthode d'estimation et aussi de la taille de 'échantillon. Cela
doit étre pris en compte pour réaliser le test statistique approprié méme pour
des échantillons de grande taille. Pour les tests correspondant aux différentes
familles de distributions, Stephens [1] a proposé des modifications en fonction
du nombre d'échantillons. Un défaut de ces meodifications réside dans le fait
gu'elles ne dépendent pas de o (risque d'erreur). Elles ont été calculées pour o
égal a4 0,05 %. Mais en général, elles donnent de bons résultats pour des
valeurs de ¢ inférieures a 0,2%.

2.2 - Tests pour une distribution normale

L'hypothése nulle est :
Hy : 1a distribution (X1, ..., Xp) dérive d'une loi normale F(x, 8)
avec un ou plusieurs paramétres inconnus 6 = (4, 02), La fonction de
distribution pour une loi normale est de la forme suivante :

® 0= fg el o

Suivant Stephens, 3 cas sont considérés :

Cas1: La variance 62 est connue et |1 est inconnue, estimée par X, la
moyenne de la population.

Cas2: La moyenne [ est connue et non. g2 , estimée par :
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n 9 \

> (X

Y S
n

Cas 3: 1 et 62 sont inconnues et sont estimées par X et 52

> X;-X)?

‘ 82 —
n-1

Ce dernier cas est le plus fréquemment rencontré. La réalisation du test
est composée par les étapes suivantes :

a) Calcul de wj pouri=1,...n

X -X

w; = (—%-—)- (cas 1)
_ (Xm “”)

o, = B (cas 2)
X -X

®; = (—QS———) (cas 3)

b) Calcul de Z() = ¢ (m{)

¢(x) est donnée par les tables de la loi normale,
c) Evaluationl du test statistique :

Dn, 0)12] ou Ai

d) Pour les cas 1 et 2, le tableau 1 résume les limites supérieures des tests.
Par contre pour le cas 3, il faut calculer la statistique modifiée et utiliser les
valeurs du tableau 2. Si la valeur statistique évaluée ou la valeur modifiée
excede au risque d'erreur o choisi la valeur de la table, I'hypothése Ho est
rejetée avec une probabilité d'erreur o.
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Risque d'erreur o

Statistique| 0,25 | 0,15 | 0,10 | 0,05 | 0,025 | 0,01 | 0,05 )0,0025
choisie
2 mﬁ cas! | 0,094 | 0,117 | 0,134 | 0,165 | 0,197 | 0,238 | 0,27 | 0,302

w. cas2 | 0,190 | 0,263 | 0,327 | 0,442 | 0,562 | 0,725 | 0,851 | 0,978

A® cas1 | 0644 | 0,782 | 0,894 | 1,087 | 1,285 | 1,551 | 1,756 | 1,964

. A% cas2 | 1,072 | 1,430 | 1,743 | 2,308 [ 2,898 | 3,702 | 4,324 | 4,954

Tableau 1 - Limites supérieures des tests statistiques de
normalité (cas 1 et 2) {1]
2.3 - Test pour une distribution des valeurs extrémes

La fonction de distribution est de 1a forme suivante :

(6) F(x) = exp{-exp{-(—}%ﬂﬂ -0 <X < +oo

L'hypothese nulle est 1a suivante :

Hy : un échantillon X3, ... Xy dérive d'une distribution des valeurs extrémes.

Trois cas sont considérés comme pour la loi normale.

Cas1: seul P est connu, o est estimé,
Cas 2: f est estimé, o est connu,
Cas 3: o et B sont estimés.

Les parameétres peuvent étre estimés par exemple & 'aide du maximum
de vraisemblance. Le déroulement du test statistique est le suivant :
a) estimation des paramétres,
b) caleul de Z(1) = F(xi) pour i variant de 1 & n & I'aide de 1'équation (6) et en
utilisant si nécessaire les paramétres estimés,

. . 2
¢) caleul du test statistique, Dn, co?l ou A,
d) calcul du test modifié si nécessaire et utilisation du tableau 3 pour
\

142




3[
1
o i

Risque d'erreur o
Statistique forme modifiée 261 20 ) .15 .10 ) .05 ] 025 .01 | .005 |.0025
choisie
D (D-0.2/n) (Vn+0.26+0.25/\n) 926 | .995 |1.094|1.184[1.298|
w2 ' W2(1.0+0.16/n) 116 | .130 ] .148 | .175 | 222 | .271 | .338 | .390 | .442
A2 A2(1.0+0.6/n) 736 | .816 ) .916 [1.062{1.321|1.591(1.959(2.244]2.5634
Risque d'erreur o

|

lStatistiqueT forme modifiée ( .01 ] 025 | .05 [ .10 T 15 | .20 | .25 { 0.50
choisie -

w2 W2(1.0+0.16/n) 0192 .0233 | .0276] .0338 | .039 | 044 | 048 | 074

A2 A2(1.0+0.6/n) 150 | 178 | 208 | 249 | 280 | 312 | .342 | 502

=

Tableau 2 - Modifications des tests statistiques et limites inférieures et supérieures pour un test
de Normalité (cas 3) [1]




|
1
-

Risque d'erreur o
Statisticque Modification 25 .10 05 025 .01
W2
cas 1 W2(1 + 0.16/n) 116 | 175 | 222 | 271 | 338
cas 2 Aucune 186 | .320 | 431 | 547 | .705
cas 3 W2(1 +0.12An ) 073 | 102 | 194 | 146 | 175
A2 |
cas 1 A2(1 + 0.3/n) 736 | 1.062 | 1.321 | 1591 | 1.959
cas 2 Aucune 1.060 | 1.725 | 2.277 | 2.854 | 3.640
cas 8 A2(1+0.2Mn) 474 | 837 | 757 | 877 | 1.038
Statistique n 10 | .05 025 .01
Vn D 10
cas 1 0 934 | 102 | 1113 | 1.208
50 954 | 1049 | 1034 | 1.239
0 970 | 1.067 | 1148 | 1.283
995 1.094 1.184 1.298
VoD 10 1.14 1.27 1.39 1.52
cas 2 20 1.15 1.28 1.40 1.53
50 1.16 1.29 141 153
o 1.16 1.29 142 153
VoD 10 760 819 880 944
cas 3 0 779 | 843 907 973
50 790 856 922 988
oo 803 874 939 | 1007

Tableau 3 - Statistiques modifiées et limites supérieures pour la
distribution des valeurs extrémes ou de Weibull
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comparer les valeurs du test a c!alles des tables au risque d'erreur choisi.
2.4 - Test statistique pour une distribution de Weibull

La forme générale de la loi de Weibull 4 2 parametres :

) Fx) = 1- exp|:-(§—] }

L'hypothese nulle :
Ho : un échantillon X3, ..., Xn dérive d'une distribution de Weibull avec 8 =
(ms GO)-

Le facteur seuil oy étant pris égal & zéro, le test se rameéne a celui de la
distribution des valeurs extrémes. Les trois cas considérés sont les mémes que
ceux décrits au paragraphe 2.3. Pour ce test, les tables des valeurs extrémes

peuvent &tre utilisées. »
Si on pose :
(&) Y=-InX

'La distribution devient :

(9) Fy) = exp[- exp (—X-Q—)Eﬂ -0 LY < +oo
avec :
(10) @=1/m

O=-1In Co

La procédure pour réaliser le test est la suivante : -
a) réaliser la transformation Y; : -ln Xj,i =1, ..., n.
b) classer les Y; par ordre croissant
c) tester 1'échantillon Y comme provenant d'une distribution des valeurs
extrémes (§ 2.3).

Pour conclure, nous pouvons signaler l'existence d'autres tests
statistiques fondés sur des espacements normalisés (L et S statistiques) [6].

143



Annexe 6
Tests statistiques

Références bibliographiques

[1] R. B. D'Agostino, M.A. Stephens, "Goodness of fit Techniques" Marcel
Dekker, New York, (1986).

[2] J. D. Snedden, C. D. Sinclair, "Statistical mapping and analysis of
engineering ceramics data", Mechanics of crap brittle materials-1, edited
by ACF Cocks and ARS Ponter (1988).

(3] J. L. Lawless, "Statistical models and methods for lifetime data”, John
Wiley and Sons (1982).

[4] T. W. Anderson and D. A Darling, "Asymptotic theory on certain”,
Goodness of fit criteria based on stochastic process”, Ann. Math. Statis,
23, (1952) pp. 193-212.

[5] T. W. Anderson and D. A. Darling, "A test of goodness of fit", J. Amer.
Statis. Assoc. 49 (1954) pp. 765-769. _

[6] N. R. Mann, E.M. Scherrer, K.W. Fertig, "A new goodness of fit test for the
two parameters Weibull or extreme value distribution with unknown
parameters”, communications in statistics, 2 [5] (1973) pp.383-400.




Annexe 7
Calcul du volume ou de la surface éguivalente

ANNEXE 7

CALCUL DU VOLUME OU DE LA SURFACE EQUIVAL ENTE

La statistique de Weibull peut facilement &tre étendue 4 un champ de
contrainte uniaxial non uniforme. Les variations du diameétre mesuré tous les
5 mm sont la source d'un champ de contrainte non uniforme au gein des fibres.
Pour déterminer la probabilité de rupture d'un tel élément, 1] egt nécessaire de
prendre en compte la variation de la contrainte suivant 1'élément de volume
considéré. La probabilité de rupture d'une fibre (équation (1)) g'écrit alors en
fonction de Vg (équation (2)). '

(1) P=1-exp —j(—"—] av 620
| ¥\ %r
B s me %
2) P=1-exp/ -V, (-—"‘3"—} 020
) L GOF

Vg appelé volume effectif, dépend du volume de la piace considérée ainsi

que du régime de contraintes. Il représente le volume que deyrait avoir une
éprouvette de traction qui, soumise uniformément a la contrainte omax aurait

1a méme probabilité de rupture que la fibre réelle.

Dans le cas de pigces de forme complexe soumises 3 des contraintes
hétérogénes, une valeur du volume effectif peut étre caleulse par la méthode

- des éléments finis. Dans le cas d'essais simples, le caleul analytique est

possible.

Pour les monofilaments, les mesures du diamétre réalisdes tous les 5
mm ont permis de définir le champ de confrainte non uniforme au sein de la
fibre induit par les variations locales du diameétre. La variation du diameétre
entre deux points de mesure est supposée linaire (figure 1),

1 - Calcul du volume équivalent

Si on considere un élément de fibre dont le rayon varie linédairement de
Ri & Ri+1 sur une longueur 1, la probabilité de rupture s'écrit -
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(3) P=1- exp{—} [9—(5)—} f dVJ c=0

o\ Cor
avec dV = zR2(z)dz

L'expression de la variation du rayon avec z est :
& R(z) ={(Ri+1-Ri) +Ri

La probabilité de rupture s'écrit alors :

me
F ] anz'sz(z)dz}

STV 0

(5) P=1- exp{—[

Une fois l'intégration réalisée, 1'expression (5) devient :

1

F 1
(6) P=1- expj:—(ncor} 1l (3-'2mr)(R

i+l Ri ) (R?;fmf ) R?F2mr ):l
Sur la longueur du filament, n mesures ont été effectuées. La probabilité de
rupture du monofilament s'écrit :

| . oY 7l 3-2m 3-2m
(7) P =1-exp|- AR R
p{ (m’or } .g{ (3-2m,)(Ry,, - Ry) ( 1 )]

Soit Rmin, le rayon minimal mesuré le long du monofilament, c'est a dire la
plus petite valeur obtenue pour Rj. La contrainte associée est omax. La
probabilité de rupture peut s'écrire en fonction de Omax :

. Yo TR 2™ 5t N
— max E min RS . Ri )
( Sor J i=] (3- Zmr)(R R)( i+l ):I

j+1 T Y

(8) P=1-exp

Le volume équivalent Vg :

‘ n-1 1R2131r )
9 V — b min R?_sz _R:i. 2m,
( ) B g(s_sz)(RiH _Ri) ( i1 i )




Fig. 1: Schéma des éiranglements le long de 1a fibre
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\

2 - Calcul de la surface équivalente

Un raisonnement analogue peut étre effectué dans le cas d'une distribution
surfacique de défauts. Une surface équivalente est alors définie, notée SE.

(10) P= 1—expi:—J (-@Jm ds}

5 GOI

avec dS = 2nr(z)dz

1 P=1- exp{-—vg[c“‘“J }
Sor

Tous calculs faits, on obtient la relation suivante :

. o] " 2R 2-2m 2-2
(12 P = 1-exp| - —mx min , R ™ R ™™
' [ [ Gor ] 2(2'2mr)(Ri+1_Ri)( ' )
! ‘_ avec
: _ = 2?131Ri:;f 2-2m; _ 02-Zm,
‘ (13) SE - ; (2 - 2mf)(Ri+l - R1) (Ri+1 Ri )
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ANNEXE 8

CALCUL DE L INCERTITUDE SUR LA PROBABILITE DE RUPTURE

Il est important de savoir & la suite de la détermination des parameétres
statistiques (m, op) et connaissant 1'incertitude Am, la valeur de l'incertitude
AP. Pour simplifier les calculs, 'expression de probabilité considérée est celle
de Weibull en supposant une seule population de défaut répartie dans le
volume.

(D - P=1- exp{-V(—o;) }
. O-D

L'incertitude sur 1'évaluation du volume ou sur l'estimation de la
contrainte n'est pas prise en compte. Seule l'incertitude sur m et 64 est
considérée. Méthématiquement, notre question peut &tre formulée ainsi : étant
donnée la fonction P des variables m et ¢p, quelle est la valeur dP de la
variation de P quand les variables m et o varient respectivement de dm et
dog 7 Si ces variations sont infiniment petites, la réponse nous est fournie par
le calcul différentiel :

JP oP
(2) dP = (E)dm + (%:;stu

Toutes les variables ne sont pas indépendantes P = f{lm, ¢y) mais G =
g(m). Si les paramétres sont évalués par l'analyse par le maximum de
vraisemblance, le facteur de normalisation est relié au module de Weibull par

la relation suivante :

| vy N
3) G, = [ﬁ— 2.0 ]

L'expression (2) reste valable mais peut &tre développée davantage :
or oP g
4 dP =| — |d —||l==Md
(4) [8111) m+[30JK8m) m}
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Les termes peuvent étre\ regroupés en fonction de la méme
différentielle :

6 dP:[(gi){gi)[iiﬂdm

La limite supérieure de l'erreur ou l'incertitude absolue est obtenue en
remplac¢ant dm par sa limite supérieure Am (grandeur strictement positive) et
en prenant la valeur absolue de son coefficient.

P 9P O
6 AP =
(©) Jm ' o, om

% - V{ino-1ng,) (}"—)m exp[-v(%ﬂ

m m | »
£ 2o e
a6, Gy \ Tg Oq

Am

avec

fm
g(m) = (yﬁgc;“]

N
oe |1 (va ) 12 g s e
-§n—1—:: Eln[ﬁgﬁi ]4*;“-—-——————*1\1 - (ﬁ;ci j

L'incertitude absolue de la probabilité de rupture est donnée par la

. . . , AP
relation (7). L'incertitude relative est calculée par 5

(7) AP = Am V[—GmJ exp{—V(i
- \o o
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