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DESCRIPCION
Aleacion resistente al calor y método de fabricacion de la misma
Campo de la técnica
Esta invencion se refiere a una aleacién resistente al calor y a un método de fabricacién de la misma.
Antecedentes de la técnica

Una aleacion a base de Mo se conoce como un material para su uso como miembro resistente al calor, particularmente
en un entorno de alta temperatura, tal como una herramienta de soldadura por friccién-agitacién, una herramienta
plantilla de fundiciéon de vidrio, un miembro de un horno industrial de alta temperatura, un orificio de extrusion en
caliente, un tapén perforador de fabricacion de tubos sin soldadura, una boquilla de canal caliente para moldeo por
inyeccion, un molde de insercion de colada, un recipiente de deposicidon de calentamiento por resistencia, un motor de
avion a reaccién, o un motor de cohete.

Para mejorar las propiedades mecanicas y la resistencia a la oxidacién a una temperatura alta, se afiaden diversos
compuestos de o similares al Mo para obtener de ese modo aleaciones a base de Mo.

Se conoce como aditivo una aleacion a base de Mo-Si-B tal como el MosSiB2 y se conoce una aleacion a base de Mo
con una estructura mixta de dos fases obtenida al afiadir esta aleacién a base de Mo-Si-B al Mo (Documento de
Patente 1).

Ademas, también se conoce una aleacién a base de Mo obtenida mediante la adicién de una ceramica de carburo de
titanio, de circonio, o de hafnio al Mo (Documento de Patente 2).

Ademas, se describe la fabricacion de una aleacion de Mo que contiene un compuesto a base de Mo-Si-B mediante
la aleacion mecanica de un polvo de Mo, un polvo de Si, y un polvo B y luego la compactacion y el tratamiento térmico
de los mismos (Documento de Patente 3).

Documento de técnica anterior

Documento de patente

Documento de Patente 1: JP-A-2008-114258

Documento de Patente 2: JP-A-2008-246553

Documento de Patente 3: Patente de los Estados Unidos de Numero 7767138
Compendio de la invencion

Problema a resolver por la invencion

En la presente invencion, por ejemplo, con respecto a la soldadura por friccidn-agitacion, en los ultimos se ha ido
cambiando gradualmente un objeto de soldadura desde el Al, que se usaba ampliamente de manera convencional,
hacia un metal con un punto de fusién mas alto, tal como una aleacién a base de Fe, una aleacién a base de FeCr
(inoxidable), o hacia una aleacién a base de Ti. Por lo tanto, se requiere un componente de soldadura por friccién-
agitacion que tenga mayores limite elastico y dureza adaptados al aumento del punto de fusién.

Sin embargo, ha habido un problema ya que las aleaciones de los documentos mencionados anteriormente tienen un
limite elastico al 0,2 % de aproximadamente 100 MPa a 1.300 °C y, por lo tanto, ninguna de ellas satisface propiedades
fisicas tales como el limite elastico y la dureza adaptadas a dicho aumento en el punto de fusiéon del objeto de
soldadura.

En vista de esto, se lleva a cabo el revestimiento superficial. Sin embargo, si el limite elastico o la dureza de una
aleacion como miembro base es bajo, existe la posibilidad de que se desprenda una pelicula de revestimiento debido
a la deformacién de una herramienta.

Esta invencion se ha realizado en vista de los problemas mencionados anteriormente y es un objeto de esta invencion
proporcionar una aleacion resistente al calor que satisfaga propiedades fisicas tales como el limite elastico y la dureza
adaptadas a un aumento en el punto de fusion de un objeto de soldadura en comparacion con las aleaciones
convencionales.

Medios para resolver el problema

Para resolver los problemas mencionados anteriormente, un primer aspecto de esta invencion es una aleacion
resistente al calor segun la reivindicacion 1.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2775050 T3

Un segundo aspecto de esta invencidon es una herramienta de soldadura por friccién-agitacion caracterizada por usar
la aleacién resistente al calor segun el primer aspecto.

Un tercer aspecto de esta invencidon es una herramienta de soldadura por friccion-agitacion caracterizada por tener,
en una superficie de la herramienta de soldadura por friccién-agitacion segun el segundo aspecto, una capa de
revestimiento hecha de al menos uno o mas tipos de los elementos seleccionados del grupo que consiste en elementos
del Grupo IVa, elementos del Grupo Va, elementos del Grupo Vla, elementos del Grupo lllb, y elementos del Grupo
IVb distintos del C de los tipos de los elementos seleccionados del grupo de elementos.

Un cuarto aspecto de esta invencién es un aparato de friccién-agitacion caracterizado por comprender la herramienta
de soldadura por friccion-agitacién segun el segundo o tercer aspecto.

Un quinto aspecto de esta descripcion (aspecto referencia) es un método para fabricar la aleacion resistente al calor
segun el primer aspecto, que comprende una etapa de mezcla de mezclar un polvo de Mo, un polvo de un compuesto
a base de Mo-Si-B, y un polvo de carbonitruro de titanio, una etapa de moldeo de moldear por compresion a
temperatura ambiente de un polvo mezclado obtenido mediante la etapa de mezcla, una etapa de sinterizacién de
calentar un compacto, obtenido mediante la etapa de moldeo, a 1.600 °C o mas y a 1.820 °C o menos en una atmésfera
de presién reducida que contiene al menos nitrégeno; y una etapa de prensado de prensar isostaticamente en caliente
(en adelante denominada "HIP", por sus siglas en inglés) en una atmédsfera inerte un cuerpo sinterizado obtenido
mediante la etapa de sinterizacion.

Ademas, un sexto aspecto de esta invencion es un método de fabricacion de la aleacién resistente al calor segun el
primer aspecto, que se caracteriza por comprender una etapa de mezcla de mezclar un polvo de W, un polvo de
MosSiBz, y un polvo de carbonitruro de titanio, y una etapa de sinterizacion de, mientras se presiona un polvo mezclado,
obtenido mediante la etapa de mezcla, a 30 MPa o mas y a 70 MPa o menos en una atmdsfera de presién reducida,
en una atmosfera que contiene al menos de hidrégeno, o en una atmaésfera inerte, calentar el polvo mezclado a 1.700
°C o masy a 2.000 °C o menos.

Efecto de la invencién

Segun esta invencidn, es posible proporcionar una aleacion resistente al calor que satisfaga propiedades fisicas tales
como el limite elastico y la dureza adaptadas a un aumento en el punto de fusién de un objeto de soldadura en
comparacion con las aleaciones convencionales.

Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1 es un diagrama que muestra la distribucion del tamafo de grano de los granos del carbonitruro de titanio
en una aleacion resistente al calor de la realizacion de esta invencién.

La Figura 2 es un diagrama que muestra la distribucion del tamafo de grano de los granos del carbonitruro de titanio
en una aleacion resistente al calor de esta descripcion.

La Figura 3 es un diagrama de flujo que muestra un método de fabricacion de una aleacién resistente al calor de esta
invencion y de esta descripcion.

La Figura 4 es una vista lateral que muestra una herramienta de soldadura por friccion-agitacién 101 que usa una
aleacion resistente al calor de esta invencion.

La Figura 5 es un diagrama que imita una fotografia ampliada de una seccién transversal de una aleacion resistente
al calor segun un Ejemplo de Referencia, en donde las fases estan coloreadas de manera diferente.

La Figura 6 es un diagrama que muestra los resultados de difraccion de rayos X de una aleacion resistente al calor
segun un Ejemplo de Referencia.

La Figura 7 es un diagrama que muestra un diagrama de fase ternario Mo-Si-B (fuente: Nunes, C. A., Sakidja, R. y
Perepezko, J. H.: Structural Intermetallics 1.997, ed. por M. V. Nathal, R. Darolia, C. T. Liu, P. L. Martin, D. B. Miracle,
R. Wagner y M. Yamaguchi, TMS (1.997), 831-839).

Modo para llevar a cabo la invencion

A continuacion, se describira en detalle una realizacién preferida de esta invencién con referencia a los dibujos.
<Composicion de aleacion resistente al calor>

Primero, se describira la composicion de una aleacion resistente al calor de esta invencion.

La aleacion resistente al calor de esta invencion comprende una fase de ligante metalico que contiene el W elemento
metalico, una fase compuesta que contiene un compuesto intermetalico a base de Mo-Si-B, y una fase de grano duro
que contiene carbonitruro de titanio, en donde el resto es un compuesto y una impureza inevitables.
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A continuacion, se describiran las respectivas fases.

El W es esencial porque tiene un alto punto de fusién y una alta dureza y es excelente en resistencia a altas
temperaturas y porque imparte propiedades fisicas de un metal a la aleacién resistente al calor.

El contenido de W esta determinado por la relacién con las relaciones de otros elementos que se describiran mas
adelante. Con el fin de impartir propiedades fisicas de un metal a la aleacion resistente al calor, el W es preferiblemente
al menos un componente principal, es decir, un elemento cuyo contenido es el mas alto, mientras que no es
necesariamente un componente principal cuando se imparte resistencia adicional al desgaste a la aleacion resistente
al calor.

El compuesto a base de Mo-Si-B es esencial porque la dureza y el limite elastico al 0,2 % a alta temperatura se pueden
aumentar anadiéndolo al Mo.

Como el compuesto a base de Mo-Si-B, se puede usar un compuesto constituido principalmente por MosSiBa.

Ademads, como se usa el MosSiBz, la relacién de los componentes no es necesariamente completa. Por ejemplo,
incluso si un compuesto que contiene al menos dos o mas tipos de Mo, Si y B, tal como el MosSi o el Mo2B, esta
presente como un compuesto inevitable como el descrito mas adelante, si el MosSiB2 es un componente principal, se
puede obtener el efecto de esta invencion.

Sin embargo, si el contenido del MosSiB2 es menos del 5 % en masa, no se puede obtener el efecto de aumentar la
dureza a temperatura ambiente y del limite elastico al 0,2 % a alta temperatura. Por otro lado, si el contenido del
MosSiB:2 supera el 80 % en masa en el caso de la fase de ligante metalico de Mo o si el contenido de MosSiB2 supera
el 75 % en masa en el caso de la fase de ligante metdlico de W, la relacion de volumen de la fase de ligante metalico
que comprende W se vuelve tan pequefia que se degrada la capacidad para ser sinterizado haciendo que no se pueda
obtener una densidad suficiente, lo que da como resultado que no se pueda obtener la resistencia mecanica requerida.

Por lo tanto, el contenido de MosSiBz es preferiblemente el 5 % en masa o més y el 75 % en masa 0 menos.

Con el fin de aumentar la dureza a temperatura ambiente y el limite elastico al 0,2 % del cuerpo sinterizado, el
contenido de MosSiB2 es més preferiblemente el 10 % en masa o mas y el 30 % en masa 0 menos.

Como se describié anteriormente, la aleacién con excelentes propiedades de esta invencion se puede obtener en un
amplio intervalo en términos del aditivo de modo que el contenido de MosSiB2 sea el 5 % en masa o mas y el 75 % en
masa o0 menos. Por lo tanto, también existe la ventaja de que es facil controlar la cantidad de la adicién del MosSiB2
en la fabricacion de la aleacion.

El carbonitruro de titanio es esencial porque la dureza a temperatura ambiente y el limite elastico al 0,2 % a alta
temperatura de la aleacién se pueden hacer mas altos que los de una aleacién resistente al calor que comprende sélo
dos fases de Mo y una aleacion a base de Mo-Si-B mediante la adicién de la misma a la aleacion resistente al calor y
porque es una ceramica quimicamente estable entre las ceramicas a base de Ti.

Sin embargo, si el contenido de carbonitruro de titanio es menos del 0,5 % en masa, no se puede obtener el efecto de
aumentar la dureza a temperatura ambiente y el limite elastico al 0,2 % de alta temperatura. Por otro lado, si el
contenido de carbonitruro de titanio excede el 75 % en masa, la relacion de volumen de la fase de ligante metalico
que comprende el W se vuelve tan pequefia que se degrada la capacidad para la sinterizacién haciendo que no se
pueda obtener una densidad suficiente, lo que da como resultado que no se pueda obtener la resistencia mecanica
requerida.

Por lo tanto, el contenido de carbonitruro de titanio es preferiblemente el 0,5 % en masa o mas y el 75 % en masa o
menos.

Con el fin de aumentar la dureza a temperatura ambiente y el limite elastico al 0,2 % del cuerpo sinterizado, el
contenido de carbonitruro de titanio es méas preferiblemente el 5 % en masa o mas y el 16 % en masa o0 menos.

Como se describié anteriormente, la aleacion con excelentes propiedades de esta invencién se puede obtener en un
amplio rango en términos del aditivo de manera que el contenido de carbonitruro de titanio sea el 0,5 % en masa o
mas y el 75 % en masa menos. Por lo tanto, también existe la ventaja de que es facil controlar la cantidad de la adicion
del carbonitruro de titanio en la fabricacion de la aleacion.

El carbonitruro de titanio de esta invencién se define como TiCxN1x (x = 0,3 a 0,7) y, especificamente, se pueden citar
TiCo,3No,7, TiCo,sNo,s, TiCo,7No,3, etc. Mientras que el TiCosNos se conoce como tipico, también son ceramicas duras
los carbonitruros de titanio de otras composiciones y se puede obtener el mismo efecto que con el TiCosNos. En lo
sucesivo, TICN y TiCxNix (x = 0,3 a 0,7) se denominaran como carbonitruro de titanio. Ademas, en la presente
invencién, TiCosNos se abreviara y denominara como TiCNs y, asimismo, TiCo,sNo,7 y TiCo,7No,3 se denominaran
respectivamente como TiCN3 y TiCN7.
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La aleacion resistente al calor segun esta invencion puede contener compuestos e impurezas inevitables ademas de
los componentes esenciales mencionados anteriormente.

Como las impurezas inevitables, hay componentes metalicos tales como Fe, Ni, Cr, Si, y B, C, N, O, etc.

Como compuestos inevitables, hay compuestos que contienen cada uno al menos dos o mas tipos de Si, B, y Mo,
Mo2C, etc. Especificamente, cuando, se usa el MosSiB2 como un componente principal de la aleacién a base de Mo-
Si-B, hay MoB, MosSi, y MosSis. Estos compuestos pueden estar contenidos debido a un polvo de MosSiB2 usado
como material. El Mo2C se puede formar por reaccion del carbono procedente de un ligante organico general que se
mezcla/afiade para mantener la forma en el moldeado del polvo, del carbono libre en el carbonitruro de titanio, o similar
con el Mo, con el MosSiBz2, o similar como un polvo de material de aleacién.

Cuando se usa el MosSiB2 como el componente principal de la aleacion a base de Mo-Si-B, estos compuestos
inevitables no afectan a la dureza a temperatura ambiente y ni al limite elastico al 0,2 % a alta temperatura, que son
la funcion y el efecto de esta invencién, si la intensidad del pico del Mo2C (101) es el 6,5 % y la intensidad del pico del
MosSi (211) es aproximadamente el 1,7 % con respecto a la intensidad del pico de linea mas fuerte del Mo (110).

<Tamarno de grano>

A continuacion, se describiran los tamafios de grano de las respectivas fases que forman la aleacién resistente al
calor.

[Carbonitruro de titanio]

El tamafio de grano medio del carbonitruro de titanio en la aleacién resistente al calor de esta invencién es
preferiblemente 0,5 pm o mas y 11 um o menos. Esto es por las siguientes razones.

Primero, se describira la razon para establecer el tamafio de grano medio en 0,5 um o mas.

Si el tamafio de grano medio se establece en menos de 0,5 um, el tamafio de grano medio de un polvo de carbonitruro
de titanio a mezclar debe ser menos de 0,5 um. Sin embargo, en general, la presencia de tales granos finos tiende a
causar facilmente la agregacion y los granos secundarios agregados tienden a formar granos notablemente gruesos
mediante la sinterizacién y tienen a facilitar la formacién de poros. Para evitar la formacién de dichos granos
notablemente gruesos, se debe reducir la temperatura de sinterizacion. Sin embargo, la disminucién de la temperatura
de sinterizacion provoca una reduccién en la densidad del cuerpo sinterizado.

Por lo tanto, el tamafo de grano medio del carbonitruro de titanio es preferiblemente 0,5 pm o mas.
A continuacion, se describira la razén para establecer el tamafio de grano medio en 11 um o menos.

Si el tamafo de grano medio del carbonitruro de titanio en la aleacion se establece en mas de 11 um, los granos de
carbonitruro de titanio gruesos impiden la sinterizaciéon, por lo que el rendimiento de la sinterizacion es
extremadamente bajo, lo que no puede decirse que sea industrial. Ademas, incluso si se sinterizan, existe el problema
de que los granos de carbonitruro de titanio gruesos sirven como punto de partida de ruptura para reducir la resistencia
mecanica.

Por lo tanto, el tamafo de grano medio del carbonitruro de titanio es preferiblemente 11 um o menos.

En términos de aumentar la densidad del cuerpo sinterizado y de asegurar la uniformidad del cuerpo sinterizado, el
tamafio de grano medio del carbonitruro de titanio es mas preferiblemente de 0,5 a 7 um y adicionalmente
preferiblemente de 0,5 a 5 um.

Aunque los detalles se describiran mas adelante, el tamafo de grano medio mencionado en la presente invencion es
un valor obtenido mediante el método de intercepcién de linea.

Como se muestra en la Figura 1, los granos de carbonitruro de titanio en la aleacién son preferiblemente tales que la
relacion del numero de los granos de carbonitruro de titanio de 1,5 a 3,5 um es del 40 al 60 % de la totalidad de los
granos de carbonitruro de titanio en la aleacién. Esto es porque mientras el tamafio de grano medio de los granos de
carbonitruro de titanio es preferiblemente de 0,5 a 5 um como se describié anteriormente, cuando los tamafos de
grano muestran una distribucion aproximadamente normal, si la distribucién del tamafio de grano es demasiado
amplia, existe la posibilidad de generar una falta de uniformidad de la estructura del cuerpo sinterizado, es decir, la
falta de uniformidad en las propiedades con respecto a las porciones del cuerpo sinterizado, y por otro lado debido a
que es dificil obtener un polvo con un tamafio de grano altamente uniforme, esto conlleva a una desventaja en términos
del costo de fabricacién.

Ademas, los granos de carbonitruro de titanio pueden mejorar ain mas el efecto de la adicion de los mismos al mezclar
granos finos y granos gruesos. Especificamente, como se muestra en la Figura 2, es mas preferible que la relacién
del nimero de los granos de carbonitruro de titanio con tamafos de grano de 0,5 a 2,5 um sea del 20 al 40 % de la
totalidad de los granos de carbonitruro de titanio en la aleacién y que la relacion del nimero de los granos de
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carbonitruro de titanio con tamanos de grano de 4,0 a 6,0 um, sea del 10 al 30 % de la totalidad de los granos de
carbonitruro de titanio en la aleacion. Con esta distribucion, los granos de carbonitruro de titanio de 0,5 um a 2,5 pm
en el lado del grano fino se ubican principalmente en los limites de grano del W para aumentar la resistencia del limite
del grano del W (efecto A) mientras que los granos de carbonitruro de titanio de 4,0 a 6,0 um en el lado del grano
grueso contribuyen al efecto de aumentar la dureza de todo el volumen de la aleacion resistente al calor (efecto B).

Si la relacion del nimero de los granos de carbonitruro de titanio con tamafios de grano de 0,5 a 2,5 pm es menos del
20 %, la relacién de los granos gruesos se vuelve tan alta que es dificil de obtener el efecto A, mientras que, si es mas
del 40 %, la relacién de los granos finos se vuelve tan alta que es dificil de obtener el efecto B, lo que no es preferible.

Si la relacion del numero de los granos de carbonitruro de titanio con tamaros de grano de 4,0 a 6,0 um es menos del
10 %, la relacion de los granos gruesos se vuelve tan pequefia que es dificil de obtener el efecto B, mientras que, si
es mas del 30 %, la relacién de los granos gruesos se vuelve tan alta que es dificil de obtener el efecto A, lo que no
es preferible.

[Aleacién a base de Mo-Si-B]

La aleacion a base de Mo-Si-B en la aleacion resistente al calor de esta invencion esta compuesta principalmente de
MosSiB:2 y preferiblemente tiene un tamafno de grano medio de 0,5 um o mas y de 20 um o menos. Esto es porque,
como en los Ejemplos descritos mas adelante, es dificil fabricar industrialmente una aleacion resistente al calor en la
que el tamafo de grano medio de una aleacion a base de Mo-Si-B es menos de 0,5 pm o méas de 20 um.

<Propiedades fisicas>
A continuacion, se describiran las propiedades fisicas de la aleacion resistente al calor.

La resistencia de la aleacién resistente al calor de esta invencion es tal que la dureza Vickers a 20 °C (dureza a
temperatura ambiente) es 500Hv o mas, que el limite elastico al 0,2 % a 1.200 °C es 500 MPa o mas, y que la
resistencia a la flexién a 1.200 °C es 600 MPa o mas cuando la dureza Vickers (dureza a temperatura ambiente) es
850Hv 0 mas.

Con estas propiedades fisicas, la aleacion resistente al calor se puede aplicar a un miembro resistente al calor, que
debe tener un alto punto de fusién y una alta resistencia, tal como, por ejemplo, un miembro de soldadura por friccién-
agitacion para una aleacién a base de Fe, para una aleacion a base de FeCr, o para una aleacion a base de Ti o
similar.

La razén por la que se usa la dureza a temperatura ambiente como condicién es la siguiente.

Cuando la aleacion resistente al calor de esta invencién se usa como un material de soldadura por friccidn-agitacion,
a menudo se usa como un miembro base, aunque hay un caso donde se usa como una herramienta en si misma, y
luego se reviste en su superficie con una pelicula de revestimiento hecha de al menos uno o mas tipos de los elementos
seleccionados del grupo que consiste en elementos del Grupo IVa, elementos del Grupo Va, elementos del Grupo Vla,
elementos del Grupo llib, y elementos del Grupo Vb distintos del C de la Tabla Periédica, o de un carburo, o de un
nitruro, o de un carbonitruro de al menos uno 0 mas tipos de los elementos seleccionados a partir de este grupo de
elementos, formando asi una herramienta. En la presente invencion, cuando se usa realmente la herramienta, primero,
la herramienta gira mientras se empuja fuertemente dentro de un material de objeto de soldadura a temperatura
ambiente, aumentando asi la temperatura del objeto de soldadura por el calor de friccién. Por lo tanto, para evitar la
deformacién o la rotura del miembro base o el desprendimiento de la pelicula de revestimiento del miembro base al
comienzo de la rotacion, la dureza a temperatura ambiente del miembro base debe ser alta.

Las condiciones de la aleacion resistente al calor son las descritas anteriormente.
<Método de fabricacion>

A continuacién, se describird un método de fabricacién de la aleacién resistente al calor de esta invenciéon con
referencia a la Figura 3.

El método de fabricacion de la aleacion resistente al calor de esta invencidn no esta particularmente limitado siempre
que pueda fabricar una aleacion que satisfaga las condiciones mencionadas anteriormente.

Primero, los polvos de materia prima se mezclan en una relacién predeterminada para producir un polvo mezclado
(S1 en la Figura 3).

Como materias primas, se puede citar un polvo de W, un polvo de aleaciéon a base de Mo-Si-B, y un polvo de
carbonitruro de titanio. A continuacién, se describiran brevemente las condiciones de los respectivos polvos.

Es preferible usar el polvo de W con una pureza del 99,99 % en masa o mas y un tamaro de grano medio Fsss (Fisher
Sub-Sieve Sizer, Analizador de tamano de particula media) de 1,0 a 5,0 um.
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La pureza del polvo de W al que se hace referencia en la presente invencion se obtiene mediante un método de
andlisis del material de molibdeno descrito en la norma JIS H 1404, y representa una pureza del metal que no incluye
valores de Al, Ca, Cr, Cu, Fe, Mg, Mn, Ni, Pb, Siy Sn.

Como el polvo de aleacion a base de Mo-Si-B, se usa polvo de MosSiB2, en particular, es preferible usar un polvo de
MosSiB2 con un valor BET (Brunauer, Emmet y Teller) de 0,07 a 1 m?/g.

Es preferible usar el polvo de carbonitruro de titanio con un tamarno de grano medio Fsss (Fisher Sub-Sieve Sizer,
Analizador de tamario de particula media) de 0,5 a 5,0 pm.

Un aparato y método para usar en la mezcla de los polvos no esta particularmente limitado. Por ejemplo, se puede
usar un mezclador conocido tal como un mortero, un mezclador de tipo V, o un molino de bolas.

Luego, el polvo mezclado obtenido se moldea por compresion para formar un compacto (S2 en la Figura 3).

Un aparato para su uso en el moldeo por compresion no esta particularmente limitado. Se puede usar una maquina
de moldeo conocida, tal como una maquina de prensado uniaxial o CIP (por sus siglas inglés, prensado isostatico en
frio). Como condicidn en la compresion, la temperatura en la compresion puede ser la temperatura ambiente (20 °C).

Por otro lado, la presion de moldeo es preferiblemente de 1 a 3 toneladas/cm?. Esto es porque, si es menos de 1
tonelada/cm?, el compacto no puede obtener una densidad suficiente mientras que, si excede de 3 toneladas/cm?, la
magquina de compresion aumenta de tamano, lo que es desventajoso en términos de costo.

Luego, el compacto obtenido se sinteriza por calentamiento (S3 en la Figura 3).

Especificamente, el compacto se calienta preferiblemente a 1.600 °C o mas y a 1.820 °C o menos en una atmésfera
de presién reducida que contiene al menos nitrégeno (por ejemplo, atmosfera de Nz, atmdsfera mixta de Nz-Ar,
atmosfera mixta de N2-Hz, o similar).

Esto es porque si la temperatura de calentamiento es menos de 1.600 °C, la sinterizacién se vuelve insuficiente, lo
que lleva a una baja densidad de un cuerpo sinterizado, y porque si la temperatura de calentamiento es mas de 1.820
°C, el Si en el polvo a base Mo-Si-B y el Ti en el polvo de carbonitruro de titanio reaccionan entre si para formar un
compuesto de bajo punto de fusidon de modo que se expande un cuerpo sinterizado, lo que conduce igualmente a una
baja densidad del cuerpo sinterizado. La razon por la que una atmésfera contiene al menos nitrégeno es que se
desnitrifica el nitrégeno del carbonitruro de titanio de modo que disminuye la densidad de sinterizacién. Si bien, como
se describi6 anteriormente, es preferible usar una atmdsfera de presién reducida que contenga al menos nitrégeno, si
se usa un método para establecer una atmosfera presurizada, por ejemplo, un método para llevar a cabo la
sinterizacion HIP (por sus siglas en inglés) a una presién de 10 a 50 MPa, que se usa en el caso de una atmdsfera
de hidrégeno o de argén, también se habilita la sinterizacién a baja temperatura.

Luego, un cuerpo sinterizado obtenido mediante la sinterizacién de presion reducida mencionada anteriormente se
somete a un tratamiento HIP (por sus siglas en inglés) en una atmésfera inerte (S4 en la Figura 3).

La razdn para requerir tal etapa es que si se lleva a cabo un tratamiento a alta temperatura (tratamiento a una
temperatura mayor de 1.820 °C) en la etapa de sinterizacion, el Ti y el Si reaccionan entre el uno con el otro para
formar un compuesto de bajo punto de fusidbn como se describe arriba y debido a esto se forman poros en un cuerpo
sinterizado, y por lo tanto, la temperatura en la etapa de sinterizacion no se puede establecer por encima de 1.820 °C,
y por lo tanto, s6lo mediante la etapa de sinterizacion en el rango de temperatura mencionado anteriormente, la
densidad relativa de un cuerpo sinterizado obtenido apenas puede satisfacer el 96 %, por lo que no se puede obtener
una aleacién de alta densidad.

Por consiguiente, al suprimir la temperatura de calentamiento en la etapa de sinterizacion precedente y romper los
microporos, lo que dificulta una mayor densidad, en el cuerpo sinterizado mediante la etapa HIP, se puede elevar la
densidad del cuerpo sinterizado (densidad relativa del 96 % o mas).

Como condiciones especificas del prensado, el tratamiento HIP (por sus siglas en inglés) se lleva a cabo
preferiblemente en una atmosfera inerte a una temperatura de 1.400 a 1.800 °C a una presién de 152,0 a 253,3 MPa.
Esto es porque la densidad no sube por debajo de estos rangos, mientras que, por encima de estos rangos, se requiere
una maquina grande, lo que afecta al costo de fabricacion.

En lugar del moldeo por compresién (S2 en la Figura 3), de la sinterizaciéon (S3 en la Figura 3), y del tratamiento HIP
(por sus siglas en inglés) (S4 en la Figura 3) mencionados anteriormente, la aleacién se puede fabricar mediante una
etapa de sinterizacion a presion (prensado en caliente) mostrada en S5 en la Figura 3. Especificamente, cuando la
aleacion se fabrica mezclando un 60 % en masa o0 mas de polvo de MosSiB2 y un polvo de TiCN5 en un polvo de W,
se usa la etapa de sinterizacion a presion.

En la etapa de sinterizacion a presion, el polvo mezclado se introduce en un molde de grafito y luego se sinteriza
mediante calentamiento mientras se presiona con punzones en una maquina de sinterizacién a presién.
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Como condiciones especificas, el calentamiento se lleva a cabo preferiblemente a una presion de 30 a 70 MPa en una
atmdsfera de presion reducida o en una atmésfera de hidrogeno o inerte. La temperatura de calentamiento se
establece preferiblemente de 1.700 °C a 2.000 °C cuando se mezclan el polvo de MosSiB2 y el polvo de TiCN5 en el
polvo de W.

La razén para requerir tal etapa es que en el caso donde se mezclan el 60 % en masa o mas del polvo de MosSiB: y
del polvo de TiCN5 con el polvo de Mo (realizacién de referencia), si la relacién de volumen de una fase compuesta o
de una fase de grano duro se vuelve alta, la relaciéon de volumen de una fase de ligante metalico se vuelve baja, de
modo que la densidad relativa de un cuerpo sinterizado obtenido se reduce a menos del 90 % solo por sinterizacion
en una atmésfera y, por lo tanto, no se puede obtener una aleacion de alta densidad incluso si se lleva a cabo un
tratamiento HIP (por sus siglas en inglés).

La razén para el caso donde se mezclan el polvo de MosSiBz y el polvo de TiCN5 con el polvo W es la siguiente. En
el caso del W de sinterizacion, tiende a ser dificil obtener un cuerpo sinterizado de alta densidad en comparacién con
el caso del Mo de sinterizacion. Ademas, cuando se afiaden el polvo de MosSiB: y el polvo de TiCN5 al polvo de W,
la densidad relativa de un producto sinterizado obtenido se vuelve menos del 90 % solo por la sinterizacion en una
atmasfera y, por lo tanto, no se puede obtener una aleacion de alta densidad incluso si se lleva a cabo un tratamiento
HIP (por sus siglas en inglés).

El método de fabricacion de la aleacion resistente al calor de esta invencidn es como se describié anteriormente.
<Herramienta de soldadura por friccion-agitacion mediante aleacion resistente al calor>

La aleacion resistente al calor de esta invencion tiene la estructura descrita anteriormente. En la presente invencion,
una herramienta de soldadura por friccion-agitacién 101 mostrada en la Figura 4 se describira brevemente como un
ejemplo de aplicacion de la aleacion resistente al calor de esta invencién.

Como se muestra en la Figura 4, la herramienta de soldadura por friccion-agitacion 101 comprende un vastago 102
que esta conectado a un eje no ilustrado de un aparato de soldadura, una porcién de hombro 103 que se pone en
contacto con una superficie de un objeto de soldadura en el momento de la soldadura, y una porcién de pasador 104
que se inserta en el objeto de soldadura en el momento de la soldadura.

Entre ellos, los miembros base de al menos el vastago 102 y la porcién de pasador 104 estan formados por la aleacion
resistente al calor segun esta invencion.

Para evitar que la aleacion resistente al calor se oxide o se suelde al objeto de soldadura dependiendo de la
temperatura durante el uso, la aleacién resistente al calor se reviste preferiblemente en su superficie con una pelicula
de revestimiento hecha de al menos uno o mas tipos de los elementos seleccionados del grupo que consiste en
elementos del Grupo 1Va, elementos del Grupo Va, elementos del Grupo Vla, elementos del Grupo lllb, y elementos
del Grupo Vb distintos del C de la Tabla Peridédica, o de un carburo, o de un nitruro, o de un carbonitruro de al menos
uno o mas tipos de los elementos seleccionados de este grupo de elementos. El espesor de la capa de revestimiento
es preferiblemente de 1 a 20 um. Si es menos de 1 um, no se puede esperar el efecto mencionado anteriormente. Si
es mas de 20 um, se produce una tensién excesiva, lo que da como resultado el desprendimiento de la pelicula y, por
lo tanto, el rendimiento se degrada de forma extrema.

Como tal capa de revestimiento, se puede citar una capa de TiC, TiN, TiCN, ZrC, ZrN, ZrCN, VC, VN, VCN, CrC, CrN,
CrCN, TiAIN, TiSiN o TiCrN, o una pelicula multicapa que incluye en al menos una o mas de estas capas. En la
presente invencion, se sabe que la relacion de composicion de los elementos de la capa de revestimiento se puede
establecer arbitrariamente. El TICN mencionado anteriormente tampoco esta limitado a los valores X de TiCxN1x (x =
0,3 a 0,7) definidos en esta invencion.

El método de formacién de la capa de revestimiento no esta particularmente limitado y la pelicula de revestimiento se
puede formar mediante un método conocido. Como métodos tipicos, hay un tratamiento de PVD (por sus siglas en
inglés, deposicion fisica de vapor) tal como la pulverizacion catédica, un tratamiento de CVD (por sus siglas en inglés,
deposicion quimica de vapor) para el revestimiento mediante reaccién quimica, un tratamiento de CVD (por sus siglas
en inglés) de plasma para el revestimiento mediante la descomposicion e ionizacién de un elemento gaseoso por
plasma, etc. Cualquiera de los métodos es capaz de tratar peliculas desde una pelicula de una sola capa hasta una
pelicula multicapa, cada una de las cuales puede exhibir una excelente adhesion cuando la aleacién resistente al calor
de esta invencion se usa como miembro base.

Como se describié anteriormente, la aleacién resistente al calor de esta invencion comprende una fase de ligante
metalico (primera fase), como un componente principal, que incluye una fase metdlica de W, una fase compuesta
(segunda fase) que contiene una aleacién a base de Mo-Si-B, y una fase de grano duro (tercera fase) que contiene
carbonitruro de titanio, en donde el resto es un compuesto y una impureza inevitables.

Por lo tanto, la aleacién resistente al calor de esta invencion puede satisfacer propiedades fisicas tales como un limite
elastico y una dureza adaptados a un aumento en el punto de fusiéon de un objeto de soldadura en comparacién con
las aleaciones convencionales.
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Ejemplos
A continuacion, esta invencién se describira con mas detalle con referencia a los Ejemplos.
(Ejemplo 1)

Se fabricaron aleaciones resistentes al calor con diferentes contenidos de carbonitruro de titanio y se evaluaron las
propiedades de las aleaciones obtenidas.

Las secuencias especificas fueron las siguientes.
<Fabricacién de muestras>

Primero, se prepararon un polvo de Mo (realizacién de referencia), un polvo de W, un polvo de MosSiBz2, y un polvo de
TiCN5 como materias primas. Especificamente, el polvo de Mo tenia una pureza del 99,99 % en masa 0 mas y un
tamano de grano medio segun Fsss (por sus siglas en inglés) de 4,3 um, mientras que un polvo de W tenia una pureza
del 99,99 % en masa o mas y un tamafo de grano medio segln Fsss (por sus siglas en inglés) de 1,2 um.

El polvo de MosSiB:2 tenia un valor BET de 0,17m?/g.

Como el polvo de TiCN5, se hizo uso de un polvo de carbonitruro de titanio/nimero de modelo 50R08 con un tamano
de grano medio segln Fsss (por sus siglas en inglés) de 0,8 um fabricado por A.L.M.T. Corporation.

Primero, se dara una descripcién del caso donde se fabrica una aleacién mezclando menos del 60 % en masa de un
polvo de MosSiBz y un polvo de TiCN5 en un polvo de Mo (realizacion de referencia).

Primero, se usé parafina como ligante para mejorar la capacidad de moldeo y se afiadié en una cantidad del 2 % en
masa al peso total de los polvos.

Luego, estos polvos se mezclaron en las relaciones de mezcla que se muestran en la Tabla 1 usando un mortero para
producir polvos mezclados y luego los polvos mezclados se moldearon por compresion en condiciones de una
temperatura de 20 °C y una presion de moldeo de 3 toneladas/cm® usando una maquina de prensado uniaxial,
obteniendo asi los compactos.

Luego, los compactos obtenidos se calentaron en una atmésfera de hidrégeno (presion atmosférica) a una temperatura
de 1.600 °C a 1.820 °C (para mas detalles, ver la Tabla 1 descrita mas adelante), intentando asi la sinterizacién de los
compactos.

Luego, los cuerpos sinterizados (excluyendo aquellos que no se podian sinterizar) se sometieron a un tratamiento HIP
(por sus siglas en inglés) en una atmdsfera de Ar a una temperatura de 1.600 °C y a una presién de 202,7 MPa,
fabricando asi las aleaciones resistentes al calor.

Lo anterior es un método de fabricacion de una aleacién cuando se mezclan menos del 60 % en masa de un polvo de
MosSiBz y un polvo de TiCN5 en un polvo de Mo (realizacion de referencia).

A continuacion, se dara un descripcion del caso donde se fabrica una aleacion mezclando un 60 % en masa o mas de
un polvo de MosSiB2 y un polvo de TiCN5 en un polvo de Mo (realizacién de referencia).

Primero, los polvos de materia prima se mezclaron en las relaciones de mezcla que se muestran en la Tabla 1 usando
un mortero para producir polvos mezclados y luego los polvos mezclados se introdujeron en un molde de grafito y
luego se comprimieron y calentaron en una atmdsfera de argon en condiciones de temperatura de 1.600 a 1900 °C y
una presiéon de moldeo de 30 a 70 MPa usando un horno de prensado en caliente con una funcién de prensado
uniaxial, fabricando asi las aleaciones resistentes al calor.

<Medicién de la densidad relativa>

Luego, se midieron las densidades relativas de las aleaciones resistentes al calor obtenidas. La densidad relativa a la
que se hace referencia en la presente invencién es un valor expresado en % dividiendo una densidad medida para
una muestra fabricada (en masa) por su densidad tedrica.

A continuacion, se describird un método de medicion especifico.
(Medida de la densidad aparente)

La densidad aparente se obtuvo por el método de Arquimedes. Especificamente, se midieron los pesos en el aire y
en el agua, y se obtuvo la densidad aparente usando la siguiente formula de calculo.

densidad aparente = peso en el aire / (peso en el aire - peso en el agua) x densidad del agua

(Medida de la densidad tedrica)
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Primero, se obtuvo la densidad tedrica de una aleacion de Mo-MosSiB2 mediante la siguiente secuencia.

(1) Se midieron el % en masa para el Mo, para el Si y para el B en la masa mediante ICP-AES (por sus siglas en
inglés) y esos valores se convirtieron en % en moles.

(2) Se traz6 un punto de la composicién en % en moles de Si y B en un diagrama de fases ternario que se muestra en
la Figura 7 (ver un circulo negro en la Figura 7). Como la composicion de la masa es principalmente Mo y MosSiBz, el
punto trazado esta en una linea recta que conecta un punto de una composicion de MosSiB2 y un punto de una
composicién de Mo al 100 %.

(3) Como se muestra en la Figura 7, dado que la distancia entre el punto trazado y el punto de la composicion del Mo
al 100 % es X, y que la distancia entre el punto trazado y el punto de la composicién del MosSiBz es Y, la relacion de
X eY se convierte en el 100 %. Mediante esta conversién, X representa una relacién molar del MosSiB2 e Y representa
una relacion molar del Mo.

(4) El peso atémico de Mo se da como a (= 95,94 g/mol), el peso atémico de MosSiB2 se da como b (= 105,9 g/mol),
la densidad de Mo se da como Ma (= 10,2 g/cm®), y la densidad de un miembro de masa de MosSiB2 ajustado
idealmente en la composicién se da como Mb (= 8,55 g/cm?).

(5) En la presente invencion, la relacion de la masa del MosSiB2 a la del Mo se expresa como sigue.
MosSiB2: Mo = X-b: Y-a

Por lo tanto, la masa de la aleacion completa se expresa de la siguiente manera.

masa de la aleacién completa = X-b + Y-a

El volumen de la aleacion completa se expresa de la siguiente manera.

volumen de la aleacion completa = (X-b/ Mb) + (Y-a/Ma)

Por lo tanto, la densidad de la aleacion se obtiene por la masa de la aleacion completa / el volumen de la aleacién
completa, de modo que

densidad teérica Mt = (X:b + Y-a) / [(X-b/Mb) + (Y-a/Ma)].
Luego, la densidad tedrica de una aleacién de Mo-MosSiB2-TiCN se obtuvo mediante la siguiente secuencia.

(6) La relacion de la masa (0 a 1) del Ti en la masa se obtuvo mediante ICP-AES (por sus siglas en inglés) y las
relaciones de las masas del C y del N también se obtuvieron mediante un analisis quimico, calculando asi una relacién
de la masa del (Zn5) a la del TiCN5.

(7) La densidad del TICN5 se da como Mc (= 5,1 g/cm?®) y la relacion de la masa se convirtié a una relacion del volumen.
Es decir, la relaciéon del volumen del TiCN5 cuando se anadi6 se expresa como sigue.

Relacion del volumen del TiCN5 = [Zn5/Mc] / [Zn5/Mc + (1-Zn5) / Mi]

La relacién del volumen del Mo-MosSiB:2 se expresa como sigue.

Relacion del volumen del Mo-MosSiB2 = [(1-Zn5)/Mt] / [Zn5/Mc + (1-Zn5)/Mt]

(8) La densidad tedrica de toda la masa se obtuvo multiplicando las relaciones de los volimenes obtenidas por las
densidades. La densidad tedrica se obtuvo de la misma manera cuando se usaron TiCN3 y TiCN7.

Finalmente, la densidad relativa se obtuvo dividiendo la densidad aparente por la densidad tedrica.
<Medicién del tamafio de grano>

Luego, se midieron los tamafios de grano en las aleaciones resistentes al calor obtenidas mediante el siguiente método
de intercepcién de linea.

Especificamente, primero, se tomé una fotografia ampliada de 1.000 aumentos de una seccién transversal para su
medicién y, en esta fotografia, se dibujé una linea recta arbitrariamente como se muestra en la Figura 5. Luego, con
respecto a los granos cristalinos individuales cruzados por esta linea recta, se midieron los diametros de esos granos
cristalinos y se calcul6 la suma de los diametros medidos. Luego, se obtuvo el tamafo de grano cristalino medio
mediante la suma de los diametros de grano medidos y el nimero de los granos medidos. Se establecié un campo
visual de medicion a 120 um x 90 pm y se midieron 50 o0 méas granos.

10
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Se evalué mediante un andlisis de linea EPMA (por sus siglas en inglés) si cada uno de los granos cristalinos
observados era Mo, MosSiB2, o TiCN5.

<Medicién de la dureza>

Usando un medidor de micro-dureza Vickers (nimero de modelo: AVK) fabricado por Akashi Corporation, se midio la
dureza Vickers de cada aleacién resistente al calor aplicando una carga de medicién de 20 kg a 20 °C en la atmésfera.
El nimero de puntos de medicidn se establecio en 5 y se calcul6 el valor promedio.

<Medicién del limite elastico al 0,2 %>
La limite elastico al 0,2 % se midié6 mediante la siguiente secuencia.

Primero, se mecaniz6 la aleacién resistente al calor a una longitud de aproximadamente 25 mm, a un ancho de 2,5
mm, y a un espesor de 1,0 mm, y sus superficies se pulieron usando papel de pulido de SiC, nimero 600.

Luego, la muestra se colocd en una maquina de prueba universal de alta temperatura (nimero de modelo: tipo 5867)
fabricada por Instron Corporation de modo que la distancia entre las mordazas se establecié6 en 16 mm. Luego, se
realizé una prueba de flexién de tres puntos en una atmosfera de Ar a 1.200 °C presionando un cabezal contra la
muestra a una velocidad de cruceta de 1 mm/min, midiendo asi el limite elastico al 0,2 %.

La Tabla 1 muestra las condiciones y los resultados de la prueba segln un aspecto de la presente descripcion (que
es una realizacion de referencia)

[Tabla 1]
Mezcla de polvos Sinterizacion Aleacion
(% en masa)
Limite
| o | prsion | oo | Qs | st | et
Mo | MosSIB2 | TIENS | oy | upay | 50" | ambiente | a1:200 | 1.200°C
Hv °C (MPa)
(MPa)
(1) | 788 | 197 | 15 1.800 Z:;ﬁ%? 99,8 502 626 i
@ 776 194 3 1,600 idem | 96,5 555 652 :
@) | 776 | 194 3 1.820 idem | 963 552 632 :
@ [776| 194 3 1.800 idem | 99,1 565 673 :
o [ B [788| 62 | 149 idem idem | 984 625 706 :
% ©®) 720 180 10 idem idem | 99,2 659 675 930
%— 7) [ 640 160 | 20 idem idem | 985 902 998 1145
& ) [ 566 201 | 233 ‘dem idem | 983 1.035 867 1.022
% ©) [ 560 140 | 30 ‘dem idem | 982 1122 : 745
S [(0) [ 400 100 | 50 idem idem | 98,0 1,498 : 632
® A7 300 100 | 60 1,600 30 95,3 1578 : 620
(12) [300 | 10,0 | 60 1,900 70 98,7 1610 : 628
(13) [300 | 100 | 60 1.800 50 97,8 1.604 : 625
(14) [120| 100 | 78 ‘dem idem | 97,5 1715 : 619
(15) [ 10,0 | 10,0 | 80 idem idem | 971 1821 : 603
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. Presién
(16) | 542 | 443 | 15 idem | P10 | 998 805 673 :
(17) | 53,3 | 43,7 3 idem idem | 997 842 781 i
(18) | 495 | 405 10 idem idem | 994 916 884 988
(19) | 30,0 | 60,0 10 idem 50 97,6 1.265 i 710
(20) [ 10,0 | 80,0 10 idem 50 97,4 1412 i 602
m | (1) |80,0]| 200 0 idem | Presion | gq 7 470 570 i
(31) normal
S @ [80] 100 | 82 idem 50 95,6 1.785 i 555
§ Presion
3| @ |st0] o0 19 dem | PTeSIO | 997 545 471 i
5
S [ @ [80 | 820 10 idem 50 96,5 1.408 i 562

Como es claro de la Tabla 1, cuando se fabrico la aleacion mezclando el polvo de MosSiB: y el polvo de TiCN5 con el
polvo de Mo (realizacion de referencia), la aleacion en la que la relacién de mezcla del polvo de TiCN5 era del 1 % en
masa o0 mas y del 25 % en masa o menos era excelente en el limite elastico al 0,2 % y en la dureza a temperatura
ambiente en comparacion con la aleacién mezclada sin TiCN5. Es decir, se confirmé que el limite elastico al 0,2 % y
la dureza se mejoraban mezclando TiCN5.

Ademas, la aleacion en la que la relacién de mezcla del polvo de TiCN5 era mas del 25 % en masa y no mas del 80
% en masa era mas excelente en la dureza a temperatura ambiente en comparacién con la aleacién en la que la
relacion de mezcla del polvo de TiCN5 era del 25 % en masa o menos. Es decir, se confirm6é que se mejoraba la
dureza al aumentar la relacion de mezcla del polvo de TiCN5.

Por otro lado, se observé que la aleacion en la que la relacion de mezcla del polvo de TiCN5 era del 82 % en masa se
reducia la dureza y, por lo tanto, si la relacién de mezcla era demasiado alta, se reducia la relacion del volumen del
Mo de modo que se reducia la funcién como material de unién.

(Ejemplo 2)
Se prepararon un polvo de W, un polvo de MosSiBz2, y un polvo de TiCN5 como materias primas.

Especificamente, el polvo de W tenia una pureza del 99,99 % en masa o mas y un tamafo de grano medio segun
Fsss (por sus siglas en inglés) de 1,2 um. Como el polvo de MosSiB2 y el polvo de TiCN5, se usaron los mismos polvos
que en el Ejemplo 1.

Mientras que el método de fabricacion fue el mismo que en el caso donde se fabricé la aleacién mezclando el 60 %
en masa o mas de polvo de MosSiB2 y de polvo de TiCN5 con el polvo de Mo en el Ejemplo 1, las aleaciones resistentes
al calor se fabricaron ajustando la temperatura de sinterizacién a 1.900 °C.

La Tabla 2 muestra los resultados de la prueba bajo las respectivas condiciones.
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[Tabla 2]
Mezcla del polvos Sinterizacion Aleacion
(% en masa)
Limite
W MosSB2 | TIORS | o) | pay | ambiente | 1200 | 1.200°C
Hv °C (MPa)
(MPa)

(1) | 87,5 11,6 0,9 1.900 50 613 587 -
(2) | 83,0 11,0 6 1.700 30 738 - 702
(3) | 83,0 11,0 6 2.000 70 882 - 925
o (4) | 83,0 11,0 6 1.900 50 874 - 910

% (5) | 71,1 13,4 15,5 idem idem 1.321 - 1.005

§ (6) | 70,7 9,3 20 idem idem 1.434 - 716
S 7 |174] 92 | 734 idem idem 2315 - 597
(8) | 65,0 28,1 6,9 idem idem 1.209 - 939
(9) | 44,8 47,3 7,9 idem idem 1.599 - 685
(10) | 17,4 73,4 9,2 idem idem 1.779 - 595

(1) | 88,3 11,7 0 idem idem 553 495 -
ggg (2) | 141 9,3 76,6 idem idem 2.245 - 527

gé (3) | 89,6 4,6 5,8 idem idem 602 542 -

S 4) | 14,1 76,6 9,3 idem idem 1.791 - -

Como es claro de la Tabla 2, cuando se fabric la aleacién mezclando el polvo de MosSiB2 y el polvo de TiCN5 en el
polvo de W, la aleacion en la que la relacién de mezcla del polvo de TiCN5 era del 0,5 % en masa o mas era mas
excelente en el limite elastico al 0,2 % 0 en la resistencia a la flexion y en la dureza a temperatura ambiente en
comparacién con la aleacion mezclada sin polvo de TiCN5. Es decir, se confirmé que el limite elastico al 0,2 % o la
resistencia a la flexion y la dureza se mejoraban mezclando el polvo de TiCN5.

Por otro lado, se observd que la aleacién en la que la relacion de mezcla del polvo de TiCN5 era mas del 75 % en
masa se reducia la dureza y, por lo tanto, si la relacién de mezcla era demasiado alta, se reducia la relacién del
volumen del W de modo que se reducia la funcién como material de union.

La aleacion en la que la relacién de mezcla del polvo de MosSiB2 era del 5 % en masa o méas era més excelente en el
limite elastico al 0,2 % o en la resistencia a la flexién y en la dureza a temperatura ambiente en comparacion con la
aleacion en la que la relacion de mezcla del polvo de MosSiB:2 era menos del 5 % en masa. Es decir, se confirm6 que
el limite elastico al 0,2 % o la resistencia a la flexion y la dureza se mejoraban al mezclar el polvo de MosSiBa2.

Por otro lado, se observd que la aleacién en la que la relacion de mezcla del polvo de MosSiB2 era mas del 75 % en
masa se reducia la dureza y, por lo tanto, si la relacion de mezcla era demasiado alta, se reducia la relacién en
volumen del W de modo que se reducia la funcién como material de unién.

En particular, se aprecié que cuando se usaba el polvo de W en lugar del Mo, habia una ventaja en ser excelente en
las propiedades a temperaturas mas altas y que, como se muestra en la Tabla 3, la dureza a 1.000 °C y el limite
elastico al 0,2 % a 1.400 °C excedieron en gran medida los valores obtenidos cuando se usaba el polvo de Mo.
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[Tabla 3]
Mezcla de polvos (% en masa) Aleacion
tgnlirzzraatir Dureza a Limite estatico al
W Mo | MosSiB2 | TiCN5 pe! o 0,2 % a 1.400 °C
a ambiente | 1.000 °C Hv
H (MPa)
v
Referencia (1) - 72,0 18,0 10,0 659 317 265,3
Esta Invencion (2) | 83,0 - 11,0 6,0 874 560 586,2

(Ejemplo de referencia 3)

A continuacion, se fabricaron y probaron las aleaciones en las mismas condiciones que en el Ejemplo 1, excepto que
la relacién de mezcla del polvo era del 77,6 % en masa de polvo de Mo, del 19,4 % en masa de polvo de MosSiBz, y
del 3 % de polvo de TiCN5, que estos eran polvos de MosSiB2 preparados con un tamano de grano de 0,07, 0,7y 1,0
m2/g en valor BET, y que la temperatura de sinterizacion se establecié en 1.800 °C. La Tabla 4 muestra los tamarios
de grano del polvo y los resultados de la prueba. Actualmente, es dificil fabricar un polvo de MosSiB2 fuera de un rango
de 0,07 a 1,0 en valor BET. Esto se debe a que un polvo de MosSiB2 es muy duro y a que el control de la composicion
es dificil en el caso de los granos gruesos.

[Tabla 4]
Materia prima .
de MosSiBz Aleacion
Tamano de Tamano de Densidad Dureza a ellézlsrtri](lzfal
BET grano medio | grano medio relativa temperatura 0.2% 2 1.200
MosSiB2 TiCN5 ambiente ’ °°C .
(m?/g) 0
(um) (um) Hz (MPa)
1,0 0,5 3 96,1 542 569
Referencia 0,7 1 3 97,3 545 560
0,07 20 3 96,8 547 574

Como se muestra en la Tabla 4, el tamafo de grano medio del polvo de MosSiB: en la aleacidn de la muestra que era
sinterizable era de 0,5 um a 20 pm.

A partir de este resultado, se observé que no era posible fabricar una aleacién resistente al calor en la que el tamafo
de grano medio del MosSiB2 era menos de 0,5 pm o més de 20 um.

(Ejemplo de referencia 4)

A continuacion, se fabricaron y probaron aleaciones en las mismas condiciones que en el Ejemplo 1, excepto que la
relacién de mezcla del polvo era del 77,6 % en masa de polvo de Mo, del 19,4 % en masa de polvo de MosSiBz2, y del
3 % de polvo de TiCN5, que estos eran polvos de TiCN5 preparados con diferentes tamafos de grano en polvo, y que
la temperatura de sinterizacién se ajusté a 1.800 °C. La Tabla 5 muestra los tamafos de grano del polvo y los
resultados de la prueba.
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[Tabla 5]
Mat_<|e_ir|é1Np5r|ma Aleacion
- Tamano de Tamano de . Dureza a I’_m.ute
-l;g:]oarrl]oegfo grano medio grano medio Dri?a?tli(\j/zd temperatura 02552010 S(I)O
9 MosSiB2 TiCN5 ambiente ’ °°C :
(um) )
(um) (um) Hz (MPa)
0,5 3,3 0,5 96,9 503 515
2,3 3,9 5,0 98,3 551 661
Referencia
3,7 3,7 7,0 97,7 536 640
5,0 3,5 11 97,5 510 529
Ejemplo 0,4 No sinterizable
comparativo 6 No sinterizable

Como se desprende de la Tabla 5, el tamario de grano medio del TICN5 en la aleacién que era sinterizable era de 0,5
a1l pum.

A partir de este resultado, se aprecié que no era posible fabricar una aleacién resistente al calor en la que el tamafio
de grano medio del TICN5 era menos de 0,5 pm o mas de 11 pm.

(Ejemplo de referencia 5)

A continuacion, se fabricaron las aleaciones de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que la relacién de
mezcla del polvo era del 77,6 % en masa de polvo de Mo, del 19,4 % en masa de polvo de MosSiB, y del 3 % de polvo
de TiCNS5. Luego, se evalud la relacién entre la relacion del nimero de los granos de TiCN5 con tamarfios de grano de
1,5 a 3,5 um en los granos del TiCN5 en la aleacion y las propiedades de la aleacion. La Tabla 6 muestra las
condiciones y los resultados de la prueba. La relacion del numero de los granos del TiCN5 de 1,5 a 3,5 um se control6
usando polvos de carbonitruro de titanio (niUmeros de modelo: 5MP15, 5MP30) fabricados por A.L.M.T. Corporation y
clasificandolos para el ajuste.

[Tabla 6]
Aleacion
Composicion
TiCN5
(% en masa) Tamario D Limite
de grano Densidad ureza a elastico al
. T = . temperatura o
medio amano relativa ambiente 0,2% a
MosSiB. | de grano v de 1.5 0 1.200 °C
. medio % de 1, -
Si B (um) TICN5 | @3,5 um Hz (MPa)
(um)
1,46 0,7 3,7 3,3 40 99,3 551 671
Referencia
idem idem 4,0 3,3 60 98,9 547 669
Ejemplo idem idem 3,9 3,3 30 95,9 529 628
comparativo La fabricacion en dificil cuando TiCN5 de 1,5 a 3,5 um es mayor del 60%
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Como se muestra en la Tabla 6, la aleacién en la que la relacion del nimero de los granos del TiCN5 con los tamafos
de grano de 1,5 a 3,5 um en los granos del TICN5 en la aleacion era del 40 % o del 60 % era excelente en dureza a
temperatura ambiente y en el limite elastico al 0,2 % en comparacién con la aleacién del 30 %.

Un polvo de TiCN5 de mas del 60 % es un polvo con un tamafio de grano altamente uniforme y es dificil de obtener,
lo que conlleva una desventaja en términos del costo de fabricacion. Por consiguiente, es preferible el rango con el
limite superior e inferior mencionado anteriormente.

A partir de este resultado, se observo que la aleacién en la que la relacién del nimero de los granos del TiCN5 de 1,5
a 3,5 um en los granos del TiCN5 en la aleacidn era del 40 % al 60 % era excelente en dureza a temperatura ambiente
y en el limite elastico al 0,2 %.

(Ejemplo de referencia 6)

A continuacion, se fabricaron las aleaciones de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que la relacién de
mezcla del polvo era del 77,6 % en masa de polvo de Mo, del 19,4 % en masa de polvo de MosSiB2, y del 3 % de
polvo de TiCN5, y que la temperatura de sinterizacion se ajusté a 1.800 °C. Luego, se evalud la relacion entre las
relaciones de los nimeros de granos del TiCN5 con tamanos de grano de 0,5 a 2,5 umy de 4,0 a 6,0 um en los granos
del TICN5 en la aleacion y las propiedades de la aleacién. La Tabla 7 muestra las condiciones y los resultados de la
prueba. La relacién del nimero de los granos del TiCN5 de 0,5 a 2,5 um y la relacién del numero de los granos del
TiCN5 de 4,0 a 6,0 um se controlaron mezclando un polvo de TiCN5 con un tamano de grano medio de 1,5 um y un
polvo de TiCN5 con un tamafio de grano medio de 5,0 um, y cambiando la relaciéon de mezcla de estos polvos de
materia prima.

[Tabla 7]
Aleacion
Tamano de TICN5 Dureza a Limite
di Densidad t t elastico
gri\/lno éng 10 1" Tamario relativa empsra Ura | 410,2% a
0sSB2 | gdegrano | %de0,5 | %de 4,0 ambiente | 4 540 o
medio a2,5um a6,0 um (-)
m Hz
4.1 3,5 20 30 99,3 563 684
Referencia
3,9 2,2 40 10 99,5 569 692
Ejemplo 4.2 3,8 15 35 95,7 522 548
comparativo 4,0 1,9 45 5 98,7 538 632

Como se muestra en la Tabla 7, la aleacién en la que la relacion del nimero de los granos del TiCN5 con los tamafos
de grano de 0,5 a 2,5 um en los granos del TICN5 en la aleaciéon que era del 20 % o del 40 % era excelente en la
dureza a temperatura ambiente, en el limite elastico al 0,2 %, y en la densidad relativa en comparacién con la aleacion
del 15 % o del 45 %.

Del mismo modo, la aleacién en la que la relacion del nimero de los granos del TiCN5 con los tamafios de grano de
4,0 a 6,0 um en los granos del TICN5 en la aleacion era del 10 % o del 30 % era excelente en la dureza a temperatura
ambiente, en el limite elastico al 0,2 %, y en densidad relativa en comparacion con la aleacién del 5 % o del 35 %.

A partir de este resultado, se observé que la aleacién en la que la relaciéon del nimero de los granos del TiCN5 con
los tamarios de grano de 0,5 a 2,5 um en los granos del TiCN5 en la aleacién era del 20 % al 40 % y ademas la
relacion del numero de los granos del TICN5 con tamafos de grano de 4,0 a 6,0 um en los granos del TiICN5 en la
aleacion era del 10 % a 30 %, era excelente en la dureza a temperatura ambiente, en el limite elastico al 0,2 %, y en
la densidad relativa.

(Ejemplo de referencia 7)

Las aleaciones se fabricaron en las mismas condiciones que en el Ejemplo 1, excepto que los cuerpos sinterizados
con diversas proporciones de mezcla de polvo se fabricaron a una temperatura de sinterizacion de 1.800 °C. Ademas,
las aleaciones se fabricaron en las mismas condiciones que en el Ejemplo 1, excepto que, en lugar de la sinterizacion
a presién normal y el tratamiento HIP (por sus siglas en inglés) en el Ejemplo 1, se llevd a cabo el tratamiento HIP (por
sus siglas en inglés) de sinterizacién a una temperatura de 1.600 °C a una presién de 30 MPa. La Tabla 8 muestra los
resultados de la comparacion de las densidades de la aleacion, después de la sinterizacion, después del tratamiento
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HIP (por sus siglas en inglés), y después del tratamiento HIP (por sus siglas en inglés) de sinterizacion, de los cuerpos
sinterizados obtenidos por estos métodos de fabricacion.

[Tabla 8]
Mezcla de polvos
Densidad relativa (%)
(% en masa)
Sinterizacién a Sinterizacion a
Mo | MosSiB2 | TiCN5 presion normal y fé%sgggrgrmﬁl)); HIP defgggrlzoamon a
1.800 °C 1,600 °C ’
79,2 19,8 1 95,1 99,8 95,5
77,6 19,4 3 93,2 99,1 94,2
Referencia | 54,4 44,6 1 95,4 99,8 95,6
53,3 43,7 3 94,9 99,7 95,3
52,2 42,8 5 92,5 99,5 94,0

Como es claro de la Tabla 8, cualquiera de las aleaciones aumenté en densidad relativa después del tratamiento de
HIP (por sus siglas en inglés) mas que después de la sinterizacién y, por lo tanto, se observo que, combinando la
sinterizacién y el tratamiento HIP (por sus siglas en inglés), era posible aumentar la densidad de la aleacion mientras
se suprime la temperatura de sinterizacion. Ademas, se aprecio que, sélo mediante el tratamiento HIP (por sus siglas
en inglés) de sinterizaciéon a baja temperatura, era posible obtener la aleacién con aproximadamente la misma
densidad relativa que la obtenida por la sinterizacién a presion normal.

(Ejemplo de referencia 8)

A continuacion, se fabricaron y probaron las aleaciones en las mismas condiciones que en el Ejemplo 1, excepto que
la relacién de mezcla del polvo era del 77,6 % en masa de polvo de Mo, del 19,4 % en masa de polvo de MosSiBz, y
del 3 % de polvo de carbonitruro de titanio, que se prepararon TiCN3, TiCN5, y TICN7 como polvos de carbonitruro de
titanio, y que la temperatura de sinterizacion se ajusté a 1.800 °C. La Tabla 9 muestra los tamafos de grano del polvo
y los resultados de la prueba.
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Como resultado, el TICN3 y el TiCN7 hicieron posible obtener aproximadamente la misma dureza a temperatura
ambiente y el mismo limite elastico al 0,2 % que los obtenidos con el TICN5.

(Ejemplo de referencia 9)

Entre los productos mencionados anteriormente de esta invencién, se llevé a cabo la difraccion de rayos X en las
siguientes condiciones con respecto a la aleacion fabricada con el 49,5 % en masa de polvo de Mo, el 40,5 % en masa
de polvo de MosSiB2, y el 10 % en masa de polvo de TiCN5 (ver Ejemplo 1). Las condiciones especificas fueron las
siguientes.

Aparato: aparato de difraccion de rayos X (numero de modelo: RAD-IIB) fabricado por Rigaku Corporation
Recipiente: Cu (difraccion de rayos KaX)

Angulo de apertura de la ranura de divergencia y de la ranura de dispersién: 1°

Ancho de apertura de la ranura de recepcion: 0,3 mm

Ancho de apertura de la ranura de recepcion para monocromador: 0,6mm

Corriente del tubo: 30 mA

Voltaje del tubo: 40kV

Velocidad de escaneo: 1,0°/min

Los resultados se muestran en la Figura 6.

Como se muestra en la Figura 6, se observaron los picos debidos al Mo2C y al Mo3Si como compuestos inevitables,
en donde la intensidad maxima del pico del Mo2C (101) era del 6,5 % y la intensidad del pico del MosSi (211) era
aproximadamente del 1,7 % con respecto a la intensidad del pico de la linea mas fuerte del Mo (110).

Por consiguiente, se aprecid que, si el contenido de los compuestos inevitables era tan bajo como este nivel, los
compuestos inevitables no afectarian a la dureza a temperatura ambiente y al limite elastico al 0,2 % a alta
temperatura, que eran la funcion y el efecto de esta invencion .

Aplicabilidad industrial

Si bien esta invencién se ha descrito con referencia a la realizacion y los Ejemplos, esta invencion no se limita a los
mismos.

Por ejemplo, mientras que, en la realizacion mencionada anteriormente, se ha dado la descripcién del caso donde la
aleacion resistente al calor se aplica a la herramienta de soldadura por friccion-agitacién, esta invencion no se limita a
la misma y es aplicable a un miembro resistente al calor para su uso en un entorno de alta temperatura, tal como una
herramienta plantilla de fundicién de vidrio, un miembro de un horno industrial de alta temperatura, un orificio de
extrusién en caliente, un tapén perforador de fabricacion de tubos sin soldadura, una boquilla de canal caliente para
moldeo por inyeccion, un molde de insercién de colada, un recipiente de deposicion de calentamiento por resistencia,
un motor de avion a reaccion, o un motor de cohete.

Descripcion de los simbolos

101 herramienta de soldadura por friccién-agitacion
102 véastago

103 porcién de hombro

104 porcién del pasador
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REIVINDICACIONES

1. Una aleacion resistente al calor caracterizada por consistir en una primera fase que es una fase de metal de W, una
segunda fase de MosSiB2, y una tercera fase de carbonitruro de titanio, y un resto que son compuestos e impurezas
inevitables, en donde los compuestos inevitables son MoB, Mo3Si, MosSis, y Moz2C,

en donde una composicién de carbonitruro de titanio se expresa por TiCxN1x, en donde x es de 0,3 a 0,7;
en donde el contenido de carbonitruro de titanio es el 0,5 % en masa o mas y el 75 % en masa o menos;
en donde el contenido de MosSiB2 es el 5 % en masa o més y el 75 % en masa 0 menos.

2. La aleacién resistente al calor segun la reivindicacion 1, caracterizada porque una relacién del nimero de granos
del carbonitruro de titanio con tamanos de grano de 1,5 a 3,5 um en la aleacion es del 40 al 60 % de todos los granos
del carbonitruro de titanio en la aleacién.

3. La aleacion resistente al calor segin una cualquiera de las reivindicacién 1 o 2, caracterizada por tener una dureza
Vickers de 500Hv o mas a 20 °C y un limite elastico al 0,2 % de 500 MPa o mas a 1.200 °C.

4. Una herramienta de soldadura por friccién-agitacion caracterizada por usar la aleacién resistente al calor segin una
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 como al menos uno de un vastago y de una porcion de pasador de una
herramienta de soldadura por friccién-agitacion.

5. Una herramienta de soldadura por friccion-agitacion caracterizada por tener, en una superficie de la herramienta de
soldadura por friccién-agitacion segun la reivindicacion 4, una capa de revestimiento hecha de al menos uno o0 mas
tipos de los elementos seleccionados del grupo que consiste en elementos del Grupo [Va, elementos del Grupo Va,
elementos del Grupo Vla, elementos del Grupo lllb, y elementos del Grupo IVb distintos del C de la Tabla Periédica,
o de un carburo, o de un nitruro, o de un carbonitruro de al menos uno o mas tipos de los elementos seleccionados
del grupo de elementos.

6. Un aparato de friccion-agitacién caracterizado por comprender la herramienta de soldadura por friccion-agitacion
segun la reivindicacion 4 o 5.

7. Un método de fabricacion de la aleacidn resistente al calor segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, que
comprende:

una etapa de mezcla de mezclar un polvo de W, un polvo de MosSiB2, y un polvo de carbonitruro de titanio; y

una etapa de sinterizacion de, mientras se presiona un polvo mezclado, obtenido mediante la etapa de mezcla, a 30
MPa o mas y a 70 MPa o menos en una atmésfera de presion reducida, una atmésfera que contiene al menos
hidrégeno, o una atmésfera inerte, calentar el polvo mezclado a 1.700 °C o mas y a 2.000 °C o menos.
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