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"PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR ATEACIONES REFRACTARTAS
DUCTILES A BASE DE TUNGSTENOY.

PECHINEY, Compagnie de Produits Chimiques et
Electrometallurgiques, entidad francesa, residente

en 23 rue Balzac, PARIS 82, Francia.

El presente invento se refier® & un proceci
miento para preparar aleasciones, a base de tungsteno,

caracterizado por una gran resietncia mecdnica a tem-
peratura elevade ¥ una baja temperatura de transicién

ductilo-frégile
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Les aleaciones a base de tungsteno, dei
presente invento, conftienen renio, carbono y un ma}-
tel reactivo del grupo IV A de la clsificacidn perid-
dica. |

Es bien sabido que la adicidn de renio al
tungsteno produce aleacionss a baja temperatura de
transioidn ductilo-frégil. Sin embargo, la escaser ¥
el precio elevado del remio hen limitado el empleo
de estos materiales para clertas aplicaciones, télés
como, hojas, tubos y otros productos ya formados, »

El presente invento se refiere a aleaciones
que conbienen una pr0porc;i.6n relativamente reducida
de renio, pero que tiene, sin embargo, una baje tem-
peratura de transicidn ductilo-fragil, una gran resis
tencia mecdnica a temperatura elevada y una tempera~-
tura de recristalizacion elevada,

Las aleaciones a base de tungsteno, segin
la invencidn, contienen de 1 % a 10 % de renio, de
0,002 % a 0,05 % de carbono y un metal reactivo haf-
nio, circonio o titanio. La proporeidn de metal reac-
tivo en la aleacidn, depenie de la naturaleza del mis-
mo. Si se trata de hafmio, su proporcidn debe estar
comprendida entre 0,01 4 y 1 %; si se trata de circo~
nio, entre 0,01 % y 0,3 %; y si se trata de titanio,
entre 0,03 % y 0,3 %; dandose todas estas pro;oorcio-:
nes en peso, Haciendo variar los constituyentes de la
aleacidn en el intervalo indicado, se pueden obtener
las combinaciones mejor adaptadas de propiedades me-
odnicas y de facilidad de fabricacidn para una apli-

L4 4 > (3
cacion dada., En particular, las composiciones prefe-
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ribles para combinar una buena resistencia mecdnica
& temperatura elevada, una alta temperatura de re-.
cristalizacidn y una ductilidaed sl doblado por lo ne-
nos parcial a la temperatura ordinaria, son las del

Gﬁadro I siguiente:

¢ CUADRO I.
Constituyentes. Pesos por ciento

‘Metal reactivo

Hafnio - 0,01 - 0,5

Circonio 0,01 - 0,25
Renio 3 - 10
Carbono _ 0,002 - 0,02
Tungsteno ' Complementé a 100

Eotas aleaciones comparades con el tungsteno
no aleado fabricado por el mismo procedimiento, son
por regla general més resistentes a 1.6502C, tiensn
una temperatura de recristalizacidn mds eievada Y son
dictiles a temperatura mis baja. En particﬁ;ar, muchas
de las aleaciones de estas tres composiciones son com-
pletamente dictiles a la temperatura ordinaria y hasta
a temperatura mis baja. Por ejemplo, las eleaciones
del Cuadro I poseen una Fesistencia & la rotura é
1.6509C del orden de 2,450 a 4.700 Kg/cm?, en luger
de 910 Kg/om2 para el tungsteno no aleado. La transi-
cidn ddetil-frégil se produce en un intervelo compren-

dido entre - 502C y + 1252C, en lugar de 1752C para el
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tungsteno no gleado, La temperatura de recristalié'a;
eidn del tungsteno no aleado estd comprendida embre-
1.4502C y 1.5002C, mieniras que para las aleaciones..
segﬁ.n— el presen“ce invento, se sitle entre 1.60090:"1[:;
1.85090;. Probablemente, la gran resistencia necénica
¥ la temperatura de recristalizacidn eleveda obtenida
en estas aleaciones a base de tungsteno es debida a
la fomacién, en el curso de su fabricacidn, de car-
buro del metal reactivo uniformemente dispersado, cu-
yos didmetros de partfculas estén comprendidos en el
intervalo de 50 a 1,000 Angstroms.
EJEMPLO 1 -

Se mezclan polvos de carbono, renio y tungs-
‘teno con hidruro de hafnio, de un modo homogéneo y se .
someten después a una presidn del orden de 3.500 kg/
on para formar una bolita. Esta dltima se vitrifice
a una temperatura del orden de 2,3502C, durante alre-
dedor de unas 4 horas, de modo que se hagen esparcir
los diferentes componentes y formar una solucidn sé-
lida de hafnio y de renio en el tungsteno, distribu-
yéndose el carbono probablemente en forma de carburo
de tungsteno y de una solucidn sélida de carbono en
el tungstemo., La bolita se forja después a una tempe-
ratura del:orden de 1.8502C, pare reducir su espesor
entre 13 y '%,5 mn, luego se lamina 2 una temperatura
del orden de 1.5502C, en hojas que tengan un espssor
aproximado de 1 mu. Durante este proceso de fabrice~
cidn el carbono precipita en forma de carburo fins-
mente dispersado, del metal reactivo.

Aun cuando en este ejemplo, las hojas tengan
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que formarse por el procedimiento de metalurgia de
los polvos, es evidente que estas aleacionss pueder
también elaborerse por otros procedimientos convenien

tes, como por ejemplo, la fusidn al arco en vacio, K

~ efinado puede efectuarse por cuslesquiers otras téce

nicas, por ejemplo: extrusidn o estirado, para produ-
¢ir la forma final deseada.

Medidas de cargae de rotura, de temperatura,
de recristalizacidn y de temperatura de transicién
diletil-frégil se han ejecutado en un gran mimero de
aleaciones. Ia temperatura de recristalizacidn se ha
medido determinando la temperatura e la que la alea-
cidn debe calentarse durambe una hora para que Su es-—
tructura fibrosa haya desaparecido completamente y
para que su réeristelizacidn sea pricticemente come
pleta. La propiedad de transicidn ductilo-Frégil que
aparece progesivamente en un cierto intervalo de tem~
perature se mide mediante ensayos de doblado a 1052
de éngulo sobre probetas de 2,5 cm de largo, de 1 cm
de ancho y de 1 mm de espesor segin un redio igual a
cuatro veces el espesor de la hoja. Los ensayos se
efectian a diferentes temperaturas para determinar,
por una parte, la temperaturs minima a la que la pro-
beta presenta unas grietes al principio del doblado
(temperaturae de ductilidad mula) y, por otra parte,
la temperatura minima a la que el doblado a 1052 se
produce sin grietes (temperatura de ductilidad); Las
caracter{sticas de aleaciores de diferentes composi-
ciones van indicedas en el Cuadro II. Un guidn en di-

cho Cuadro, indica que la propiedad correspondiente



no se ha medido para dicha probeta.

CUADRO II.

Resistencia Temperatura de Temperatura

Aleeciones por a la rotura +transicion  de recrista

ciento en pesos

a ductilo-frégil lizaciOn en
Re ¢ w 165020 Duct. Dueti- 1 hora.

HE
(kg/em2).  mla  1ided.

0.06 4.9 0,016 i 4.300 — 20 - 9 —
0,13 5,0 0,015 4,000 - 20 = 2C ——
0.25 5.0 0,02 Com-~ > 4,700 - 20  —w 9 ———
0.48 9.7 0.004 ple~ 4.200 L~50 °C 35 2C 1750-1775
0.50 1.0 0,007 men- 4,300 +50 2C 85 eC 1775~1800
0.50 2.9 0.015 %o a 4,800 - . 50 eC —
0.50 500 0006 Cie_n_. 4.400 — - . ——
0.50 4.9 0,009 +o. 4.700 - {~-23 ¢ e
0.50 7.0 0.002 - {~50 2C =25 2C 1750-1775
1.2 4.8 0.016 4,500 - - —-—

EJENFPLO 2 - 7 |

Se han preparado aleaciones de carbono, re-

nio, circonio y tungsteno por el procedimiento deseri-~

t0 para las aleaciones del Ejemplo 1. El Cuadro III de

las caracterfsticas de estas diversas aleaciones,

CUADRO III
Resistencia Temperatura de Temperatura
Aleaciones por 8 la rotura transicio de recrista

clento en pesos.

ductilo-fragil lizacidn

a
16508C Duct. Dueti en 1 hora

BHE Re C i (kg/cm2). mila. lidad

0,06 5,0 0,016 Com~ 4.600 -302¢  -102C 1825-1850
0.13 5.0 0.004 ple- — {-502C <~5020C 1800-1825
0019 1.0 00015 Me Il 4'04'00 —— o ——
0.19 9.9 0.014 +to 4,400 -208C 0eC —
0025 5&0 0-023 a 4.800 hantenitd - . v
0.25 5.0 0.005 cien 4,200 -452C 02C  1750-1775
0025 710 0.01

0. 4,150 {~102C 258C  1750-1775
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EJENPLO 3 =
Se han preparado por el procedimienmo»desu

erito para las aleaciones del Ejemplo 1, unes slea~.

ciones de carbono, renio, titanio y tungsteno. ElL cua~-

dro IV indica las caracteristicas de estas diversas

aleaciones,
CUADRO IV,
) Resistencia Temperatura de Temperatura
Aleaciones por a la rotura transicion de rosrista
cientos en pesos 8. ductilo~fréagil lizaeidn en
16502C Duct. Dﬁcéi 1 hora. =
HE Re c W (Kg/em2 mla. lidad.
0.06 4,9 0.011 4 > 3.000 - — -—
0.13 5.1 0,019 Com~- 4.150 - - ——
0.14 4.5 0,008 ple- 2.450 520 38eC  1600-1625
0.25 1.0 0,015 men- 4.500 859C  1258C | m——
025 3.0 0,01 - to 4,100 252C 508C  1650-1700
0.25 5.0 0,007 a 2.600 QeC 352C . 1625 -1650
0.25 5.0 0,045 cien - 1758C >2502C > 1850
0.25 7.00 0.012 to.” 3.150 oecC 502C  1650-1675
0.25 9.8 0.010

3.700 408C 02C  1625-1650

El examen de estos cuadros demnestra que las
nuevas aleaciones, segin el invento, poseen una gran
resistencia mecanica a temperatura elevada, son ducti-
les & baja temperatura y poseen una ‘temperatura de fe~
eristalizacion superior a la del tungsteno no aleado.
Para las.apliqaoiones que necesitan un punto de fusidn
elevado, son éstas las composiciones que contiensn el
ninimo de elementos aleados compatible con las propie~
dedes mecénices deseadas que son las mds convenientes,

_ Sin salirse del area de la invencidn, se pue-
den introducir cambios en las composiciones descritas

en los ejemplos que no tienen cardcter alguno limitativo.
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Descrita suficientemente la naturaleze dsi
invento, as{ como la meners de realizarlo en la prée—
tica, debe hacerse constar que las disPOSibiohes-éﬁté;;
riormente indicadas, son suceptibles de modificaciones
de detalla en cuanto no alteren su principio fundamental
Tawbiém se hace constar que el invento corresponde & -
una solicitud de patente presentada en Norteamérica,-.con
fecha 29 de Marzo de 1965, bajo el n? SN 443.690, ééogiég ,
dose, por lo tao, a los beneficios que conceden 105 ’
Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que cong-
tituye la esencia del refepido invento y por lo que se
solicita Patente de Invencién por 20 afios, en Espafia:
"PROCEDIMIENTO PARA PRUPARAR ATEACIONES REFRACTARIAS
DUCTILES A BASE DE TUNGSTENOY, caracterizéndose por lo
gsiguiente:

18,~ Procedimiento pare preparar aleacliones
refectarias dictiles a base de tungsteno, caracterizado
porque comprende mezclar homogeneamente en forma de pol
vo, de un 1% & un 10% en peso de renio, de un 0,002% a
un 0,5% en peso de carbono y de un 0,01% a un 1% en peso
de uno de losmetales: hafnio, circonio o titanio, prefe
rentemente de un 0,01% a un 1% en peso de hafnio o un
0,01% a un 0,03% en peso de circonio o un 0,03% a un 0,3%

en peso de titanio, siendo el resto, hasta el 100%, tungs-

teno; someter a esta mezela a une presibn del orden de

3.500 Kgs/om® paraformar perles, vitrificdndose &stas

a una temperatura del prden de'2;35000; durante 4 horas
aproximadamente, de modo que se esparzan los diferentes
componentes y formen una solucibn sélida de hafnio y de

renio en-el tungsteno, distribuyenddse el carbono en fro-
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me de carburo de tungsteno y de una solucién sblics
de carbono en el tungsteno; las perlas se forjan des-
pués a una temperatura del orden de 1850°¢. para re-
ducir su espesor emtre 13 y 7'5 mm., a contimaeién
se lamina a una temperatura del orden de 155000;,1én
hojas que tengan un espesor aproximadamente de lmm,,
durante este proceso del carbono precipita en formg
de carburo finemente dispersado, del metal reactivo.
2.~ Procedimiento para preparar aleaciones
refractarias dictiles a base tungsteno, tal y como
queda sustancialmente deserito en la presente Memoria.
Esta llemoria consta de nﬁeve hojas escritas

a miquina por una sola cara,
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