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35 En ce qui conceme la température, tout abaissement voisin de 20°C a des conséquences particuliérement
défavorables surl'allongement. Siune telle variation est peu probable en tant que température affichée, il n'en
est plus de méme pour des produits qui sont déplacés dans les fours de frittage & une vitesse trop grande, car
ils ne subissent pas I'ensemble des échanges thermiques le long du four. Or, il n’est pas facile, 4 'échelle indus-
trielle, de pouvoir étre totalement maftre de ces variations de vitesse ni méme d’étfre sfir que, pour une tempé-

40 rature affichée sur le four, celle~-ci corresponde toujours & un méme profil thermique & V'intérieur du four, car la
capacité de calorifugeage des gamissages et les atmosphéres gazeuses des fours évoluent dans le temps.

C'est pour parer & ces difficultés que la demanderesse a mis au point un procédé pemettant de réduire
la dispersion des caractéristiques mécaniques des alliages W-Ni-Fe en dépit de conditions d*élaboration fluc-
tuantes dans le temps.

45 Plus précisément, l'invention a pour objet un procédé de fabrication d’alliage W, Ni, Fe contenant au moins
85% en poids de tungsténe, 1 & 10% de nickel et 1 2 10% de fer, & partir d'un mélange initial de poudres de
W, Ni et Fe d’origines différentes, mélange que I'on comprime et soumet 2 des conditions de frittage fluctuantes
avant comroyage et/ou traitement thermique de I'alliags fritté caractérisé en ce que pour réduire la dispersion
des caractéristiques mécaniques des alliages W, Ni, Fe I'on ajoute de fagon conjugée au mélange initial de

so  poudres W, Ni, Fe des poudres de cobalt et de manganése dans les proportions pondérales par rapport au
mélange final de 0,02% & 2% de cobalt et de 0,02% & 2% de manganése.

A noter que le cobalt seul pour de tels alliages est un fragilisant qui conduit & des pertes de ductilité comme
le montre la figure 1 ol on a représenté en fonction de la teneur en cobalt en poids % de la poudre, les valeurs
en MPa de la résistance & la rupfure, de la limite élastique et de I"allongement des alliages correspondants.

85 Ce dopage peut étre effectué par mélange, solt au moment ot: on ajoute le nickel et fe fer au tungsténe,
soit aprés. |l est réalisé a I'aide de tout type de mélangeur connu de 'homme de l'art. Les poudres ajoutées
ont une granulométrie vaisine de celle de la poudre de tungst2ne, ¢'est-a-dire comprise entre 1 et 15 pm FIS-
HER et de préférence entre 3 et 6 um pour avoir des caractéristiques mécaniques plus élevées.
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- m Xi ng, ei t hel valbur ikt deilaoudre nérchibpdeChyént s Meildoids caradiéristiqnes, & 6avolie t ungst en, or

.. subsequerwly. It is carried out with any known mixer. The added powders
have a grain size close to tRat=ti00MaagsRens 1p50MPabetAMfeend 1 and 15 [err]

FI SHER and preferably between 3 and 6 [err] in order to have hi gher
nmechani cal ch aP&t‘ﬁ'@F puire;sgrie d'essais, on a mis en ceuvre un lot de poudre de méme composition que ci-dessus,

qui a &té partagé en deux parties, 'une non dopée, référencée a, lautre dopée suivant l'invention, référencée
35  b.Lesdeux parties ont ét¢€ divisées chacune en 8 fractions référencées de 1 4 9. Chaque fraction a été soumise’
aux traitements décrits ci-dessus mais les conditions de frittage ont été différentes pour chacune des 9 frac-
tions, en étant toutefois identiques pour les fractions de a et de b portant ia méme référence.
Ces différences de conditions de frittage, réalisées dans un four & passage, portent :
—d'une part, sur la température de la zone de sortie du four pour laquelie on a choisi trois valeurs diffé-
40 rentes : une température usuelle de frittage, de l"ordre de 1550°C, une température basse, de l'ordre de
1530°C, et une température haute, de Pordre de 1570°C ;
—-d'autre part, sur la vitesse de passage des produits dans le four de frittage pour laquelle on a choisi
trois valeurs différentes : une vitesse usuelle, 17 mm/min, une vitesse basse, 11 mm/min et une vitesse
haute, 26 mm/min.
45 Les conditions de température et de vitesse pour chacune des fractions sont indiquées dans je tableau
suivant.

55



e L
The doped powder is then subject to the foll ow ng operations: -
conpression in the formof products with appropriate di nensions by neans of
an isostatic or uniaxial press, epo27aitmiering of the products in a pass
furnace at a tenperature between 1000 and 1700 C for between 1 and 10
hours, whereby said operations can optionally be foll owed, as a function of
t ae i nt ended-—use—of-t-he—products—hy—t+eat-peht-s—sueh—as———————degassi ng
the sintered products by maintaijni ng under a partifal vacuumfor 2jto 20

hours at between 70Q.and 1300 C, - wor ki ng appr oxi ely 5 to, 20% of
t he gegassgd prodJ%%grgﬁ: - 'tenpé??%ﬁ‘?ﬁﬂgpro uctsq§§eﬂ%ﬁtinglunder

partial valcuum fdgr 12 firecti®ohourd at betswedf 300 arld [ermd/mip js then found
that the addition of cobalt and manganese virtually makes it possjble to
snoot h thq effects due to the d”TTerenf character-, 1strcs of the Pomders
and to the fluctuations in the treatnent conditioHs, whil st still _

i ncr@asi ng the hardmesstband ductlility of the thus lobtaindd alloysl This . .
al so nakesy it possihl e 0 W denthe operakthng ranges of tihe furnaces with
regards ! -4- to Eﬁeif%tenperagure an?'?&g displgcenentlgpeed O?Fthe
products. IThe inveRdeiombis illudtrated with the aild of tH& follovng
applicatidn exanpl es, whose results appear in the attached Figs. 2, 3, 4
and 8. Fozr tungsten pq&der bat ghes of different rrgins.,; nd des“gnated 1
2, 3 and and each™containing 4.5% nickel and 2.5% iron"Were in ‘each case
distributdd into t®e pébts. Oné part Wad3®oped i accordince with the
Lavention jwith 1% gy webght -cobalt and 1% by wei ght nmangagese and the two
partg theq underwent the operation and treatnents descri bed hereinbefore
under the =t . ' ; - dth Rm and
per cent agd el ongat 7an Abwer e nedsured on the proddcts folllowi ng dach of the
fol | ow ngstages: giLnt gpi ng, degassing,; weg ki ng and t enpgki ng, dqsignated
by the letters A/ B, Cand D.in Figs. 2 and 3. Fig. 2, which relates to the’
prics art lalloys, howdPa dispefsion of the valueg nmeasu®8d on edch of the
products, _particularly with regards to powder 4. Fig. 3, relative to the

al l oys according to the invention, shows a regroupi ng of the values and
substantially an identity of these values at the final stage of the

el aboration of the all oy. _
30 Sur chacun des alliages obtenus aprés revenu, on a mesuré la résistance ala rupture Rm en MPa, la limite

élastique Rp 0,2 en MPa, {a dureté Vickers en HV30, 'allongement en %.

Les résultats figurent sur la figure 4 pour les fractions a non dopé&es et sur |a figure 5 pour les fractions
dopées b. On peut constater que les différences de vitesse et de température conduisent, sur les prodults non ____
dopés, a une dispersion notable des caractéristiques mécaniques. Par contre, sur les produits dopés, on peut .

35 noterun regroupement des valeurs de la résistance 2 la rupture et de la limite élastique et presque une identité
des valeurs de la dureté et de l'allongement. En outre, les valeurs de la dureté et de {'allongement sont sensi-
blement améliorées et ce, quelle que soit la vitesse.

On congoit donc 'intérat de 'invention qui, oufre la suppression des dispersions, permet d’augmenter les
valeurs de certaines caractéristiques en s"affranchissant des vitesses et des températures, ce qui donne 2 la

40 fois beaucoup plus de souplesse dans ies cycles de fabrication, dans les exigences requises pour le matériel
de fabrication et permet, en outre, d'envisager I'augmentation des capacités de production, du falt de V'accrois-
sement possible des vitesses de déplacement des produiis dans les fours.

45 Revendications

1. Procédé de fabrication d'alliages W, Ni, Fe contenant au moins 85% en poids de tungsténe, 1 2 10%
de nickel et 1 & 10% de fer, partir d'un mélange initial de poudres de W, Ni et Fe d'origines différentes, mélange
que l'on comprime et soumet & des conditions de frittage fluctantes avant corroyage et/ou traitement thermique

50  del'alliage fritté, caractérisé en ce que pour réduire la dispersion des caractéristiques mécaniques des alliages
W, Ni, Fe, 'on ajoute de fagon conjuguse au mélange initial de poudres W, Ni, Fe, des poudres de cobalt et
de manganése dans les proportions pondérales par rapport au mélange final de 0,02% 2 2% de cobalt et de
0,02% & 2% de manganse.

2. Procédeé selon la revendication 1, caractérisé en ce que la granulométrie FISHER des poudres gjoutées

55  estcomprise entre 1 et 15 um.

3. Procédé selon la revendication 2, caractérisé en ce que la granulométrie est comprise entre 3 et 6 um.



These results showthat it is possible to get round the problem of the
orirgin of the tungsten powders used. Moreover, the final value of the _
mechani cal characteristics of the doped alloys corresponds essentially to
the final value of the undoped powBBP28f%0ABihe best characteristics,
nanely: Rp [err] 1 100 MPa Rm [err] 1 050 MPa A % 8 In another
series of tests, use was nade of a powder batch with the sane conposition
as her ei nbef gre—amiwhirthrwas—subdivided—Tmtotwo—parts,; —orme bermy undoped
‘and desi gnat éd a and the ot her doged according to tHe invention and

designated b] The tvegfgaédce Were ijn eagbmgedasudi Vi dgd i ny@e&glractijons 1 to
9. Eacl¥ fracLi on u%dgév\é}g_nt t he trﬁat ments dgscri bed hereinbefore, hut the
sintering cohditiofs “Hi%Fferedt for &BchCof thelo frdPbhs, bdt being
identical fol_fractions a and b carrying the sanme reference. -54 These
differences jn the sintering conditions perforned iq a pass furnacq on the
one hand relate to the tenperature of the furnace discharge zone for which
~three & ffergnt val ué€ weéte choseh, nanel y the convént i onatlsi nt erilng :
tenperature bf approxanataely [err] a | owit gesperature¢ of apppoxinmatgly [err
and a high tenper at ur,g _of3bapproxi mately [err] and on t he ohger hand t he
speed at which the products pass 4hrough the sintering furfiace for *which
three ¢ fferknt values were chosen, nanely a standard speed of 17 dmimin, a
| ow speed of] 11 m misg ang a hi ghyspeed of 26 nm mp. The jgnperatyre and
speed conditjons for eacgbof t he Lractions are indicated in_the follow ng
table. Fraction Refer&nc T f ¥Bpeed miinin la

nper at drefdn [err

- Ib | 6a -~ 6b I 11 2aj- 2b 26 !

1550 2 I 17 3a - 3b ' |

26 4a - 4b +—5a—5b

1530 | ¢ - 7% 6a - 6b I 11 |

26 7a - 7b | 8a - 8b | 1 570 | 11 8az7 8b |

1570 | a - 9a - 9

26 On ®ach of the al ?oys obt ai ned” after tenpering, the brei ng stfength Rm

was neasured-in MPa_the yield strength Rp Q.2 in MPa, the Vickers hardness
in HV30 and the elongation in %

30 Sur chacun des alliages obtenus aprés revenu, on a mesuré la résistance a la rupture Rm en MPa, la limite
élastique Rp 0,2 en MPa, la dureté Vickers en HV30, I'allongement en %.
Les résultats figurent sur la figure 4 pour les fractions a non dopées et sur {a figure 5 pour les fractions
. dopées b. On peut constater que les différences de vitesse et de température conduisent, surles produits non
dopés, & une dispersion notable des caractéristiques mécaniques. Par contre, sur les prodults dopés, on peut
35 noter unregroupement des valeurs de la résistance 4 la rupture et de la limite élastique et presque une identité
des valeurs de la dureté et de I'allongement. En outre, les valeurs de la dureté et de I'allongement sont sensi-
blement améliorées et ce, quelle que solt Ia vitesse.
On congoit donc I'intérét de I'invention qui, outre la suppression des dispersions, permet d'augmenter les
valeurs de certaines caractéristiques en s'affranchissant des vitesses et des températures, ce qui donne & Ia
40  fois beaucoup plus de souplesse dans les cycles de fabrication, dans les exigences requises pour le matériel
de fabrication et permet, en outre, d’envisager I'augmentation des capacités de production, du fatt de I'accrois-
sement possible des vitesses de déplacement des produits dans les fours.

4 Revendications

1. Procédé de fabrication d’alliages W, Ni, Fe contenant au moins 85% en poids de tungsténe, 1 2 10%
de nickel et 1 & 10% de fer, partir d'un mélange initial de poudres de W, Ni et Fe d'origines différentes, mélange
que 'on comprime et soumet & des conditions de frittage fluctantes avant corroyage et/ou traitement thermique

s0  delalliagefritté, caractérisé en ce que pour réduire la dispersion des caractéristiques mécaniques des alliages
W, Ni, Fe, I'on gjoute de fagon conjuguée au mélange initial de poudres W, Ni, Fe, des poudres de cobalt et
de manganése dans les proportions pondérales par rapport au mélange final de 0,02% & 2% de cobalt et de
0,02% 2 2% de manganése.
2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que la granulométrie FISHER des poudres ajoutées
55  est comprise entre 1 et 16 pm.
3. Procédé selon la revendication 2, caractérisé en ce que |a granulométrie est comprise entre 3 et 6 um.
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_The results appear in Fig. 4 for the undoped fractions a and in F|g 5 for
~ the doped fractions b. It can be seen that the speed and tenperature :
di.fferences |l ead, in the case of the doqge 19 oducts, to a significant
di spersion in the mechanical charact #3700 wever, in the case of the
doped products, there Is a regrouping of the yield strength and breaki ng
strengt h val (Ratentangpdichost an identity of the hardness and el ongation
val ues. 'l\/breover t he hardness and el ongation values are significantly
i nproved, no nat-Vefehignayr Hemlallusg ks \V-Nfigdeglerpngen dietnaghGewichiwepigeters §6% Wiolfiem. 1 bis
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|

(he ooy A % *@3 ;
speeds of t ge@g Lish gefﬁ;‘,’c iﬁ&{g@gﬁ@&k " '&h %EQ?SHE ro%:%@s ﬂ?%?ﬁ{& e

production of a. fablen nath den Ansphubiv?, dﬁﬁ%@bﬁhﬁglclﬁ{et bifPdid KP4 Setunieh Bbfeich von 3
~ tungsten, 1 bveskRifedg ckel and 1 to 10%iron froman initial mxture of W

NI and Fe powders having different origins, said m xture being conpressed-
and subjested to fluctuating fritting condi ti ons prior to working and/ or
heat treatnedtaim$ the fritted alloy, characterized in that for reducing the
~di spersion of the nmechanical characteristics of the alloys W N and Fe, in
conbi ned manner!- Beeesafdttbepredyctionof aiWhiNi, ard Femiloyicentainingfat iiist 85% byweighitengptemd tr19%
‘cobal t and niidke! apdrdat0%onfrem gn nial wixurhe! Wo Nband Fe poyriersihavdng diffgrent driging, saidunixture
- mixture of 0beiw @@P@W%wam@%@ flyctogting tﬂmqs%onﬂ Bprioste working and/qphest tregiment ofthe_
accordi ng to”}’v’? ?M i"a ?F%t?t"?”"’z’éﬂ‘c'f’?\mf ﬁ&e’sﬂi the 'S?QER"“Q'r ?'H“S'TSE“Q ofjfe qlinys

added povvdergla\"

charact eri zefY ﬁ's g o mnﬁ?'ga?ﬁ”%% ﬁ%@?&%ﬁe Flg gﬁg %b zt;o m:(g;aniﬁ?sz’

P Pr ractenze rain size of t e added powders Is bet-
25 ween 1 to 15 ym.
3. Process according to claim 2, characterized In that the grain size is batween 3 and 6 ym,
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