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Rockwel | C haLapreseite inviBition &fourlobjet des alliages lourds a trés hautes caractéristiques mécaniques, de den-
sité comprise entre 15,6 et 18, contenant entre 80 et 99 % en polds de tungsténe sous forme de nodules cons-
tituant la phase « ainsi que du nickel et du fer dans un rapport pondéral Ni/Fe supérieur ou égal & 2 jouant le
rdle de liant et constituant la phase y et éventusllement du molybdéne, du titane, de I'aluminium, du manganése,
- 40  du cobalt, du rhénium, caractérisés en ce que, selon une direction fransversale au corroyage, la phase o a la
N forme d’ellipsoides accolés deux a deux au voisinage de I'une des extrémitds de leur grand axe de maniére
former entre lesdits axes un angle aigu, avec des cellules de dislocation de dimensions comprises entre 0,01
et 1 um, et la phase y du liant a un libre parcours moyen, défini comme la moyenne des distances qui dans
une direction donnée sépare deux zénes successives de phase v, inférieur 2 15 pm.

45 Il est connu de 'homme de 'art que les alliages tungsténe-nickel-fer ont une structure formée de nodules
de tungsténe pur plus ou moins sphérodisés au frittage constituant la phase a, ces nodules étant entourés par
une phase y composée des frois éléments de I'alliage qui joue le rdle de liant entre lesdits nodules. Toutefois,
la demanderesse a trouvé que, pour développer de frds hautes caractéristiques mécaniques, les alliages de
tungsténe devaient présenter une structure particuliére. '

50 Ainsi, du point de vue morphologique, si on examine sur une éprouvette obtenue & partir de ces alliages
une surface transversale a la direction de corroyage, on constate que :

— la pheise « n'a plus une forme sphérodisée mais plutdt celle d'ellipsoides accolés deux a deux au voisi-
nage de I'une des extrémités de leur grand axe de maniére & former entre lesdits axes un angle aigu, dis-
position plus communément appelée "ailes de papilion”

55 — la phase y de liant a un libre parcours moyen qui décroit au fur et & mesure que la résistance # la rupture,
notamment, augmente. Ainsi, en-dessous de 15 um, on atteint des valeurs supérieures & 1600 MPa. Par
aflleurs, I'accroissement des caractéristiques mécaniques au-déla de 1500 MPa passe par une polygoni-

- sation de la phase o . Complémentairement, se développe un réseau de précipitation de la phase y dans
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- fig. 1,2,3, les structures sous un grossissement de 200 de coupes transversales d'éprouvettes ayant res-
40 pectivement une résistance a ia rupture de 1100, 1540 et 1850 MPa
- fig. 4,5,6, des microstructures de faciés de rupture en traction obtenues a partir des mémes éprouvettes
sous des grossissements respectifs de 1000-1000-2600. B
. —fig. 7,8,9, des microstructures obtenues par observation au microscope électronique de lames minces
sous des grossissements respectifs de 35.000, 30.000 et 60.000, mettant en évidence I'état spécifique de
45 la phase o permettant d’atteindre les caractéristiques souhaitées.
Sur la figure 1, on observe en blanc la structure nodulaire de la phase o de tungsténe etla phase y de liant
dont le libre parcours moyen est voisin de 20 um.
Surla figure 2, on constate la formation d'ailes de papillon tandis que le libre parcours moyens s'abaisse aux
environs de 10 & 14 pm.
50 Sur la figure 3, la tendance constatée sur la figure 2 s’accentue et Ie libre parcours moyen se situe dans la
fourchette 3 4 7 um.
Sur la figure 4, la rupture de Ialliage est essentiellement internodulaire et cupulaire au niveau de la phase y.
Sur les figures 5 et 6 correspondant &4 des éprouvettes de caractéristiques supérieures & celles de la figure 4,
on constate que le mode de rupture global devient transnodulaire avec de rares initiations de rupture interno-
66  dulaires. Au niveau de la microstructure de la phase « des états de sous structures sont développés.
Sur la figure 7, oh remarque une structure de restauration avec des cellules réarrangées de taiile 0,4 2 0,8 um.
Sur la figure 8, on observe I'étape polygonisée, étape nécessaire au passage aux plus hautes caractéristiques.
Sur la figure 9, on voit une structure typique des plus hautes caractéristiques avec développement de
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On constate donc que la résistance 2 la rupture augmente fortement quand on augmente le nombre de
40  cycles et que 'allongement demeure suffisant pour permetire la transformation de I'alliage.

Revendications

45 1. Alliages lourds 2 trés hautes caractéristiques mécamques. de densité comprise entre 15,6 et 18, conte-
nant entre 80 et 99 % en poids de tungst2ne sous forme de nodules constituant la phase o ainsi que du nickel
et du fer dans un rapport pondéral NifFe supérieur ou égal & 2 jouant le rdle de liant et constituant la phase y
et éventuellement du molybdéne, du titane, de I'aluminium, du manganéss, du cobalt, du rhénium, caractérisés
en ce que, selon une direction transversale au corroyage, la phase o. a la forme d'ellipsoides accolés deux a
s0 deux au voisinage de 'une des extrémités de leur grand axe de maniére & former entre lesdits axes un angle
aigu, avec des cellules de dislocation de dimensions comprises entre 0,01 et 1 pm, et la phase y du liant a un
libre parcours moyen, défini comme la moyenne des distances qui dans une direction donnée sépare deux
z6nes successives de phase vy, inférieur 2 15 pm.
2. Alliages selon la revendication 1, caractérisés en ce que la phase a, selon la direction de corroyage,
85  présente une texture fibreuse de direction < 100 >,
' 3. Alliages selon la revendication 1, caractérisés en ce que, pour des résistances  la rupture supérieures
a 1500 MPa, la phase « , selon une direction transversale au corroyage, est polygonisée.
4, Alliages selon la revendication 1, caractérisés en ce que la phase y forme un réseau de précipitation

4



25 and 50%followed by an annealing treatment by putting f'ﬁ’m in
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On constate donc que la résistance a la rupture augmente fortement quand on augmente le nombre de
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Revendications
45 1. Alliages lourds & trés hautes caractéristiques mécaniques, de densité comprise entre 15,6 et 18, conte-

nant entre 80 et 99 % en poids de tungsténe sous forme de nodules constituant la phase « ainsi que du nickel
et du fer dans un rapport pondéral Ni/Fe supérieur ou égal & 2 jouant le rdle de liant et constituant la phase y
et éventueliement du molybdéne, du titane, de I'aluminium, du manganése, du cobalt, du rhénium, caractérisés
en ce que, selon une direction transversale au corroyage, |a phase o a la forme d’ellipsoides accolés deux &
50 deux au voisinage de 'une des extrémités de leur grand axe de maniére a former entre lesdits axes un angle
aigu, avec des cellules de dislocation de dimensions comprises entre 0,01 et 1 um, etla phase y du liant a un
libre parcours moyen, défini comme la moyenne des distances qui dans une direction donnée sépare deux
zbnes successives de phase y, inférieur 2 15 um.
2. Alliages selon ia revendication 1, caractérisés en ce que la phase o, selon la direction de corroyage,
55  présente une texture fibreuse de direction < 100> .
3. Alliages selon la revendication 1, caractérisés en ce que, pour des résistances a la rupture supérieures
4 1500 MPa, la phase o , selon une direction transversale au comroyage, est polygonisée.
4. Alliages selon la revendication 1, caractérisés en ce que la phase y forme un réseau de précipitation
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were mxed so as to obtain a product of the foll ow ng conpos
wei ght: W93%- N 5%- Fe 2% 35 ' After isostatic co“w ﬂ'ﬂ H,I ﬂm,
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in that way weoremdtleeseutrs dextpeatirdsite aleqay dlsmvaiayait irhdidnidae FIBMER édnipis entrél €et 15 pm.
particul ar coneh mélangs lestitekepoudubs dahs del eroporiitin@erbspondastiada @mbesttiordb laliiagadbuhaitss

t he nechsani cat orcdespered legditestpoudsesidnus(fiome dikcangagtésr engt h), R 0.2 (resistance to
0. 2% of el ongaer frite)les dEmpastés A yee terperatiye-Binp(iad enire 1490 Bt6311€ pondam A d 5Rbiaes.
(Rockwel | har dertsiy les pampaeiéafritén squn widejentre 40090t 1308°€at ment cycl es were set

forth i n t he T 9 PHiRbme} 214 Broies unppasse de corroyage Heat treat nent
Degr ee caractérisé en ce que I'on fait subiraux cqppactes agres [%ﬁenpglt $qys videsp Rlplﬂgh'o%cyqqg thpératlons
Peri od % Vacad t chacun un corroyags suivi dyr, “?'?Pa[" Que-i n hours 10- 20
1050 1010 6. Procédé sel revendncatnon £ au cours g e%deux pr cles|
3 42 0 de corroyagg goni bles et les tempé res de traitement gt&que pliﬁéhyées quU'au cours deszf;y s
45 2 500/ %:oédé se i%lagever;ld%g&n caragté n %e

que, ajcours d éme cyie, le comro S©
1400 332y n i mins otk ses Sregerpe g o aue; Gl dy g crgl. e comonag,
44 1000 40 _ 1820 1800 5 530 48 30-50
1840 ~ 1880 4 540 4 6-20 1850 1810 5 530 - 48 900

30 It is fouppshedrapriRheor e that the breaking strength increases substantially
when the nunber of cycles increased and that the degree of el ongation
remai ns 2 uf f i cisetiverrhetelipgenitighn difeRDicHt@©Zwisahén15,6 Gid 1BIifit sétir héhgn mechanischdn/idefschat-
avy al | oyen, die 80bis2Gew!% Wifraweis Rannivaradie GiPtasaisitendersnolza sowdd NickeRype Eisdni irCeinem
gravity of Gesichieerhilbdis 16/Faiibkr @r glgichn2, die dieRylidoairiesBindend®isapicle®@Rbdis y-Phise bideng ht
of tungst erund evetthel MolybdangTitam sidminim, Manga, Kebalt, Rheniurtrothbiten,dpdypinasienarsichvet, tafa s
ni ckel and dier yPhase, lapgsiinerezuny Bur¢hisneten auervesipufenyipn Riphtung diei Rgmwyon Ellipsoiden hat, die zu
zweit in der N&he des einen der Enden ihrer groRen Achse derart zusammenhangen, daB sie zwischen diesen
Achsen einen spitzen Winkel mit Versetzungszellen von Abmessungen zwischen 0,01 und 1 um bilden, und
die y-Phase eine mittlere freie Weglénge, als Mittelwert der Absténde, der in einer gegebenen Richtung zwei
aufeinanderfolgende y-Phasenzonen frennt, definiert, unter 15 um hat.
2. Legierungen nach dem Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft die a-Phase l&ngs der Durchkne-
30 tungsrichtung eine Fasertextur mit <100>-Richtung aufweist.
3. Legierungen nach dem Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal die a-Phase filr Bruchfestigkeiten
{iber 1500 MPa polygonisiert wird. ' '

. 4. Legierungen nach dem Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf die y-Phase ein Ausscheidungsnelz
im Aneinandergrenzungsbereich der Knollen der a-Phase bildet.

35 5. Verfahren zur Herstellung von Legierungen nach dem Anspruch 1, bei dem:

- man Pulver jedes Elements mit einem FISHER-Durchmesser zwischen 1 und 15 um einsetzt,

- man diese Pulver in der Zusammensetzung der gewiinschten Leglerung entsprechenden Anteilen ver-
smischt,

— man diese Pulver in Form von PreBlingen verdichtet,

40 — man die Prefilinge bei einer Temperatur zwischen 1490 und 1650°C wihrend 2 bis 5 Stunden sintert,

~ man die gesinterten PreRlinge im Vakuum zwischen 1000 und 1300°C behandelt,

— man die wenigstens einem Durchknetungsstich unterwirft,
dadurch gekennzeichnet, da man die Prefilinge nach der Behandlung im Vakuum wenigstens drei Zyklen von
Arbeitsg@ngen durchmachen [aRt, deren jeder eine Durchknetung mit nachfolgender Warmebehandlung vor-

45  sieht.

8. Verfahren nach dem Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daR die Durchknetungsgrade im Lauf der
ersten beiden Zyklen niedriger und die Wérmebehandlungstemperaturen hdher als im Lauf der sp&teren Zykien
sind.

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daf die Durchknetung im Lauf des vierten Zyklus

50  in wenigstens zwei Stichen erfolgt.

Claims

55 1. Heavy alloys with very high mechanical characteristics, of a specific gravity of between 15.6 and 18,
containing between 80 and 99% by weight of tungsten in the form of nodules constituting the o phase as well
as nickel and iron in a NifFe ratio by weight which is higher than or equal to 2, performing the bonding function
and constituting the y phase and optionally elements such as molybdenum, titanium, aluminium, manganese,
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than or equal to 2, perform ng the bonding function and consgi '

[err] phase and optlonal ly elenents such as nol ybdenum tit ‘l W')"Iliﬁl.ﬂﬁﬁ””“l

al um ni um nAnganese, cobalt and rheme M48&Btr act eri sed in L s %

direction transverse to the working direction, the [err] phase is in the

f orQ%of el | dobtk@hdifheditith, RRfactefiSad!hy thitWPa dirdctioh RarRGir @AY woRiRgl dirtktioRtRe & Bilab&BIN Y
their nmahérormak ElipsSids jGifeditvb Hy®idTh B8 néighbbuphodd§floRe xBéni Of thdirjob aleslsooas @Sform

‘Wi t h di sl ocatatweangle bbieesdithettinidaxes, vith disibdatidii dalis@i dithéhsibing f@M0]01 & MClnt, B thecadingg

[ err] phase phase has anmean ffee @ath,aflined a<lhé veeage afthd distangasostiot) ¢n @0fiven [diteclidn separates

di st ances whe succeassiveczogrs\obyphese; eftess than tiapar at es t wo successi ve zones of

[err] phase, 2fAlidyeswordingiaClan T cbarndteriged in thatthie g phasaiv e wdiking ditegliothasia fipraus texture

char act er i s¢gdiregtionis310>t he a phase in the working direction has a fibrous

texture of a #iAlleye pqcerding te £im 1 characterisay in ihgtcforiavels sflifepidngisisength gf higher than 1500 MPa,

char act er i ey phase in the workigg diregtina ispolygonjsedaai ng strength of hi gher than 1500

MPa, thd’a h&?@%‘ ﬁ°ﬁ°ﬂ!§‘9\$&)'?'?l'i"ﬁﬁghﬂ?‘i*ﬁ§'§‘tdl iy fhat; “? YFPB?%? fgeracm'tzf@ ngtwork In g 987y s

accor di ng t ?f'%'ft’fﬁfihed‘

h f
preci pi tati on fHAVBEY ”f‘ﬁ Le” '%aag%g;ngfathe [err]
. é([g 800§ eac en of d|a E een ng'

phase. 5. Caim1l 30
conpri sing:- " 6{5 ép&élg&’f bet ween 1
and 15 [‘er ] I f\ s%tmmpér&wame%snmbsﬁﬁwémﬁmmtmm
conposi tion of g §.1. v &aa:mrﬁéundewacuumamm@.ema&ﬁaaod da@wders in
the formof co @ thenlt®&Teastohéwétkind Hasd, NE CcOonpacted itens at a tenperature

of between cﬁérgaerﬂé%y[sﬁﬁé'cimgftﬁbrcorf\m Henis@ftér trbeiiiérBunder vaduum ko at least three cycles of bpéi-
treatingot hetiorsi édckEyeld compriBing 4 wetking stepollowsbary a\hadt tedtinéiit. bet ween 1000 and
[err] and subg.egiredess deburding te Claim 3 charatterizadin Wat, kitigcorasof theditsaitna cyces, tsedbgieys
subj’ect i ng df warkiogarp bebradd the beat rentnept ternpeeadiiveschighentire dy théscourse ef thesnbsequepticydlesa s t
t hree cycl es ©fApmpessatiopiing to Gsiwi6 cearastegsed dnthat.insthewpurse oftheifgurit cysle die warkingeprrd
by a heat tatiomis p¥agled ingtleast twa ppgseess according to Claim5 characterised in
that, i#the course of the first two cycles, the degrees of working are

| ower and 10 the heat treatnment tenperatures higher than in the course of
t he subsequent cycl es. 7. A process according to Claim6 characterised .
in that, in the course of the fourth cycle, the working operation is
effectec;oi n at 15 |east two passes. . : :

56



