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MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesién de una. =~ -

PATENTE HE INTRODUCCLON

SOLICITANTE: . E.I.. DU _PONT DE NEMOURS & COMPANY

RESIDENCIA: . WITMINGTON, Delaware 19898, USA.

ENUNCIADO: "IN PROCEDIMIENTO PARA FPREPARAR UN

CVUERPQ. DE..CARBURQ. DE VOLFRAMIO INTER
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Ia presente invencién estd relacionada con las

¢,

compgsiciones met&licas duras de carburo de'volfpamio y de
cobalto Y 2 los procedimientos pafé prepararlas, a los pro

ductos intermédios obtenidos en el curso del proceso de lsa

preparacién de estas composiciones y a la utlllzaclon de

los productos flnales para cortar § perfilar materxale°

Los productos de la presente invencidén sérén'or~
dinariamente designados en adeiénte por la expresién tcaz
buro ‘de volframio ligado por cobalto", una eipresi}n'uti~
lizada comunmente para describir una clase de composiclones
bien conocida, pero es bien sabido que la fase 1ig§§£e de
cobalto contiene unas cantiaades apreciables de volframio
¥y por lo tenbto en realidad es una aleacidn de cobalto y
volframio. . d

- Los técnicos especializados en la preparacidn de
carburo de volframio'ligado pbr cobalto han reconocido de
manera general gque no era posible obtener simulténeamente
én una sola composicidn una dureza, una solide; ¥ una tena
cidad maximas. Hasba el presente,'paré obtener la mayor du
reza, la composicidn debia contener un ninimo de ligante
de cobalto y debia tener la granularidad més fina del car-
buro de volframio.

Inversamenxe, para obtener la solidez y tenaci-
dad mayores, la composicidn debia'contener grandes canti-
dades de cobalto. Viase la obra titulada Cemented Carbides
por,Schwaftzkopry Kiefer, Macmillan Co. 1960 pagina 137.
La cantidad de cobalto y el tamafio de los granos de carbu-
ro de vélframio eran las Gnicas dos-variables capaces de -

modificar de una menera marcada las propiedades de las con
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Ishida y @A. Hara del Indian Institute of Metals, Trafigac

do el tamaﬁo de los granos de carburo de volframio no es
"muy flno y que la razon atémica del carburo al vo¢£ram10

s 1nferlor al valor tedrico, tanto como el 10% de volfra
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" de la solidez de las composiciones. Véase la obra titula-

‘ land y P. Bardzil, Journal of Metals; febrero 1955, pagi-

posicliones, Véase la obra titulada Aﬁerlcan Machlnlst, vol
105 (12), pégina 95.
_ Mas reclentemente, otra variable, la composicidn

de la fase metdlica, ha sido estudiada. H. Kubota, R, -

tions, vol. 9, péginas 132-138 (1964) han notado qﬁe; cuan

mio podia estar presente en la solucidn solida dg.;a ‘fase
de cobalto. El aumento de la cantidad de volframio en el
CObaltb correspondia a un aumento de la resistens;a:a la -
ruptuia %ransversal, de la dureza y de la resistenéia a
la fatiga de las composiciones con alto cdntenido'aé co-
balto. N

| Sin embargo, fue establecido ademis por H. Kubo
ta y por'H. Suzuki que, si el tamafio de los granbsvde car-
buro de volframio eran inferiores a 2 micras, la presencia

de volframio en el cobalto corresponde a una disminucidn

da Planseeherichte fiir Pulver metallurgie, vol. 14, n2 2,

piginas 96-109 agosto (1966). Otros autores como J. Gur-

nas 311~315 indicaron que el tamaiio de los granos de car-
burb volframio de 2 micras es 6ptimo;

La solicitante no obstante, ha descubierto éue
las composiciones de carburo de volframio ligsdas por co-
balto se puedeﬁ preparar y tendrédn una combinacién nota-
ble de dureza, solidez y tenacidad. Sorprendentemente se

comprueba que las composiciones segin la presente invencién
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deben tener un tamaifio muy fino de los granbs de carbure de
volframio, el tamafio medio de los granos siendo nés peque-
fio que una micra ¥ por lo menos el 60% de los granos, ha
de tener un tamafio menor de wna micra. Tambien es impres-
cindible que las composiciones ligadas segfn esta inven-

cidén contengan pof lo menos 8 por cienbto por peso'déjvoln

framio en la fase de cobalto y demuestren una altafﬁbsisw

‘tencia a toda eliminacién del ligante metdlico por dcido

hidroclérico concentrado. Los productos ligados segin es-
ta invencién generalmente se caracterizan por unéapstrus—
tura no recocida § endurecimiento por temple como. Se de~—
muestré'por la pérdida de por lo menos el 10% de”]a%resig
tenclo a la rupbtura transve“sal a 308C. cuando se éql en—
tan en el vacio hasta 140000 a 10090 por ninuto e e .2nmedia
tamente se enfrian a 7002C a 52 por minuto. - '
En résumen, la presente invencidén se relaciona
al carburo de volframio ligado por cobalto y mis particu-
larmente, a composicicnes de carBurq de volframio ligadas
éor cobalto en las cuasles el promedio del tamafio de los-
granos de carburo de volframio es inférior a2 una nicra y

por:b menos el 60% de los granos tlenen un. dlametro de me~

nos de 1 micra; el llgante de cobalto es acido resisten-

te y contiene de 8 a 33% por peso de volframio; 1la composi

cidn contlene de l a 30% por peso de cobalto y ademds, --
usualmente, se caracteriza por una pérdida de resmstencla
a la ruptura transversal de por lo memnos del 10% a 3020,
cuando se calienta en el vacio hasta 14002C a 1002C por
minuto, y después se enfria rapidamente a 7002C a 520 por

ninuto.

Esta invencidén ademés se refiere a las particulad
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‘ polvo intermedias ohtenidas durante el proceso de preparar

_comp051c10nes ligadas para fabricar herramientas para cor

“ow 07 naa
as '
ata- @ a’ -

0.-- LIS 2 L I3 5 p—

377781

de carburoe de volframio anisodimensidnales; a los métodos

culas de carburo de volframio a la vez isodimensionales y

anisodimensimales ligados por cobalto, a aleaciones en ~

las comp031c10nes llgadas y en fin a la utlllzac¢on de las

N
“ 4

Ias composiciones ligadas segin la“préséhte in-
venciéﬁ combinan, no sin sorpresa, una resistencia altd a
la ruptura tréﬁsversal y una tenacidad alta con unrs dure-
za extrema ¥y una gran resistencia a los acidos paﬁé;rabri—
car nmateriales reffactapios de una utilidad excepcional pai
ra cortar, perforar, perfilar, estampar u obro uso de ma-
teriales muy tenaces y muy duros.

La invencién se dard mejor a conocer con la des f
cripcidn que sigue y con los dibqps anexos en los cuales:

El ejemplo gréifico A es una microfotografia se-
éﬁn un aumento de cerca de 1500 diametros de una superii-
¢ile pulida y limpiada de un cuerpo de’carburo de volframio
ligado por éobalto segin la invencidén, la fotografia esté
perpendicular a la direccidn seghin la cual el cuerpo fue
comprimido; '

El ejeﬁplo grafico B es una microfotografia se-
gin un aumento de cerca de 1500 didmetros de una superfi-
cie pulida y limpiada del mismo cuerpo de carburo de vol-
framio ligado por cobalto que en el ejemplo grafico A la
fotografia estd paralela a la direccidn seéﬁn la cual el

cuerpo fue comprimido;

Ia figura 1 es un dibujo a tinta de una parte del]
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ejemplo gréfico A a mayor escala,

La figura 2 representa un cubo de un cuerpo de
carburo de volframio ligado por cobalto segin esta inven-
cidn cozltodaé las superficles expuestas pulidas y limpia
aas; , | -

Ia figufa 3 muestra esquematicamente 1¢ ‘fanera
en que los patrones de difraccibén de rayos X son«;btenldos,
por eaemplo, sobre el cubo de la fmgura 23 | ‘

La flgura 4 es una represenmaclon del patron de
difraccidén de rayos X sobre la pelicula 18 de la figura 3;

La figura 4#A es una representacidén del pacrdn de
difraccidén de rayos X sobre la pelicula 15 de la figura 3;

Las figuras 5 3y BA son esquemas de otro método
de orientacibn de las particulas de carburo de veliramio - |
énisodimensionales segln la invenciédn;

Las figuras By 5C son esquemas de otro método
de orientacién de las particulas de carburo de volframio -
anisodinensionales segin la invencidn;

' La figura 6 representa una supérficie pulida y
1impiada de un cuerpo de carburo de vélframio ligado por -

- cobalto segﬁh la invencién, mostfandﬁ una orien#acién "irre
gular" caracterizada por la presencia regular de zonas ri-
cas en mebtal;

Ia figﬁra 7 muestra esquematicamente el pfoceso
de refleccidn para la determinacidén de la figura polar;

Las figuras: 8 y 8A representan los patrones ac-
tuales de figuras polares obtenidas sobre un cuerpo de car

buro de'ﬁolframio ligado pér cobalto comercialj

Las figuras 9 y 94 representan los patrones ac-

tuales de las figuras polareé obtenidos sobre un cuerpo de
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sente invencibn, los cristales marcados de carburo de vol—,
1fram10 estén representados de manera de hacer hlanDle en
. la unidén mutua y en el entrelazado de los crlsta*es.de,cag

Jburo de volframio contiguos, asi formando una red de car-

tos de la presente invenciédn.

carburo de volframid ligado por cobaito seéﬁn la inven~
cidn; -
. La figura 10 es un disefic a tinta de una super-

ficie limpiada de un area grande de un cuerpo segin-la pre

buro de volframio tridimensional sbélido y. cdﬁtinua en el
1nter10r de la estructura ligada por cobalto,

La figura 11 es un disefio de una microfotngrafia
acfual‘de una superficie limpiada y pulida de un cuarpo se
gin la presente invencidn, este disefio represents los cris
tales de carburo de volframio nis grandes contiguos e in-
terconectados, entrelazados con una red bridimensional de
fase de cobalto finamente dispersado, tanto como algunas
de las fbrmas isodimensionales de loé cristales de carbu-~
ro de volframio, ilustrando la falta casi total de porosi
dad que es caracteristica de los cuerpos de la presente
invencidn; y

La figura 12 es un disefo ilustrando el proceso

utilizado para medir el tamafio de los granos de los produc

El aspecto principal de la presente invencidn -
alude a una composicién de carburo de volframio ligado por
cobalto en la cual los granos de carburo de volframio son
relativamente uniformes y relativamente pequefios, el co-
balto dontiene‘de 8 a 33% por peso de volframio y la com-
posicién estd caracterizada por una pérdida de resisten-

cia a la ruptura transversal de 10% al recocerse.
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‘a una composicidén de carburo de volframio ligada por cobald

" para preparar cada una de las composiciones mencionadas -~

formgmenbe fino, El polvo de carburo de volframio puede te

Otro aspecto de la presente‘inyeﬁcién concierne
las partiéulas de carburo de volframio anisodimensionales
donde la dimensidén mds larga es entre 0,1 y 50 micras 7y -
donde la dimensién més corta es inferior a 1/3 de la dimen

sidn més larga.

v

Otros aspecto més de la presente invencidsn’ alude

to tal como estd descrito arriba, en la .cual los granos de
carburo de volframio son anisodimensionales y estén orien-
tados de tal manera que una parte'notéble de ellos. estén
alineados, su lado mis grande es paralelo a una linea co-

Otro aspecto también de la presente invencidn -
alude a una mezcla de polvos termotratados de carburo de -
volframio y cobalto, que conbiene de 1 a 30% por.5e50 de ~
cobélto aleado de 8 a 3%% por peso de volframio, la super-
ficie especifica de carburo dé volframio es superior a 0,5
ma/grémo.

Otro aspecto de la invencidn alude a un proceso

arriba. El proceso consiste en mezc¢lar intimanente cobalto

finamente dividido con un polvo de carburo de volframio uni

ner un tamaﬁo,parficular inferior a 1000 milimicras y una
superficie~e§peqi£ica de 3 a 15 m2/gramo, ademis, debe con
tener entre 0,81 y 1,0 de pesé atbémico de carbdén por peso
atémidocb volframio. Una vez que el polvo de cobalto y el
carburo de volfremio ha sido mezclado de maneras homogénea,
se calienta a una temperatura superior a 10002C, y ‘enton-

ces se consolida en una densidad hasta superar el 95%. del
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volfranio y el cobalto, que poseen un grado de pureza Te-~

valor tebrico. Cuando de utilizan polvos de partidas prefe
rentgs, este proceso resulta en la pfeparacién de carburo
de volframio anisodimensional y, bajo condiciones elegi-
das, los cristales anisodimensionales son-orientados den~
tro del producto denso. v

Las composiciones de cobalto y de carburo de vol
framio segfn la inveﬁcién son llamadas de vez en cuandp.‘
"interdispersiones”. Este término se usa para describirila
relacién que existe entre el cobalto y el cazburo de vol-
framio, especialmente, 1g§ dispersiones tradicionales, en
las cuales se ve una fase particular disperseda en una fa-
se contimma, las mezclas tradicionales en las cuales las-
dos fases son particulares % interrunpidas ¥ mezcladas de
una manera homogénea, y las mezclas en las cuales las dos
fases son continuas e inteipenetrantes.

Materizl de vartida

Los materiales de partida que contienen para ser

utilizados segin la presente invencibén son el carburo de

querido y un tamafio suficientemente fino de las particulas
para producir los productos de esta invencidn, como se ci-
ta a continuacidn, ‘

1) Carburo de ﬁolframio.

El cérBurq de volframio gue conviene para ser uti
lizado en esta invencidn se constituye de una composicidn
finamente dividida que contiene volframio y carbdén en una
proporcidén correspondiente de aproximadamente 0,8l a 1,0
pesos atbémicos de carbén por peso atbémico de cobalto, ¥y que
puede contener monocarburo de volfremio ¥y dicarburo de vol

framio al mismo tiempo que volframio metdlico & materiales
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de una manera general a una temperatura elgvada,*déspués

-las cuales ia.mayor parte de las particulas tienen un ta-

. . 'o:.pyp

err7et
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apropiados que'puedan servir comb fﬁénte subsiguignte de
volframio metédlico, por ejemplo una aleacién en }_polvo &
cobalto y volframio. Bl tamaiio particular de estos polvos
se pﬁede»reducir al molerse hasta que se obtengan particu
las separadas y desaglomeradas que tengan casi fodas.un -

tamafio particular inferior a 1 micra. : el

El carburo de volframio comrcial esté preparado

molido para obtener un polvo. En algunos casos, les. parti
culas son de un tamaﬁo tan pequefio como una micra. Ios pol
vos de carburo de volframio més finos comérciales_tienen
una superficie especifica de 0,1 a 1,0 m2/gramo. El exémen
por micfoscopio de estos polvos revela que la maydf parte
de los materiales se presenta bajo la forma de particulas
cuyo didmetro estd comprendido entre 1 y 50 micras, mien-
tras que una fraccidén ponderal menor esta constituida de
maverial més fino que contribuye de manera.éespioporciona-
da al valor de la superficie especifica.

' Con wna trituracién prolongada dentro de un mo-

lino de bolas de los polvos de carbupé de volframio dentro

mafio inicialmente mis peguefio que unas micras en un dgente
liguido tal como acetona & alcohol,-és posible transformar
una parte del carburo de volframio en polvo cuyﬁs particu-
las Gienen un tamafio inferior a 100 milimicras., Esta tri-

turacidn prélongada resulta en una gran reparticidn de fa-
mafios de las particulas que tienen uﬁ alcance de menos de

10 hasta 1000 nilimicras & més. Partiendo de este maverial,
una fraccién del tamafio coloidal, constituida de particu-

las cuyos tamafios varian mds de 10 milimicras y menos de -
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100 milimicras, puede ser separada por sedimentacidn con-~

-trolada. Este carburo de volframio finamente dividido es~

de la razbdn del carbdn al volframio es estequiométrica con
- un temafio de las particulas relativamente uniforme de cer-

ca de 1l miera. Cuando se tritura en acetonaAdnranté dé tres

- durante los procesos de triturar y secar.

' supercoloidales éuyo tamafio puede llegar hasta 5 micras,

R iy
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4 caracterizado por una cierta libertad en relacidén a -
los agregados cohereﬁtes ¥ por una cierta gama de ‘Gamafios
de las particulas.

* Un carburo de volframio comercial preferido don~

dias.a wna semana utilizando los métodos descritos mas ade
lante, este wherial provee un carburo de volframioAfinameg
te dividido cuyo tamafio mds pequefio de 1los granos estd -

comprendido entre 0,1 y 0,2 micras y cuya superficie espe-
cifica es de 2 a 5 m2/gramo. Este producte se puede'todavie
triturar mds en acetona con un polvo de cobalto durante va
rios dias y secar sin tener comtacto con el aire para dar
un polvo de cobalto y de carburo de volframio interdisper
sédos que tiene una razdén atbémica del carbén al volframio

entre 0,99 y i,O, cierta cantidad de carbbén se ha perdido

Otro material de partida conveniente es el carbu
ro de volframio finamente dividido formado de particulas

coloidales mezcladas con una proporcidn menor de particulas

Bste material produce, en los cuerpos densos de esta inven
cidén, granos de carburo de volframio que son isodimensio-
nales.

Tales mezclas heterogéneas de particulas colpnide
les y de particulas supercoloidales de carburo de volfra-

mio son preparsdas, por ejemplo, por la trituracién prolon
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gada en un mollno de bolas del polvo de carburo de volfra-
mio comercial cuyo btamaiio 1n1c1a1 de las partlculas varia

de’ 0,5 a 5 micras y cuya superflcle pspecifica es del 6r-

den de 0,5 m2/gramo, dentro de un medio 1iquidq organico

tal como la acetona. Ios materiéles preferentes para tri-

turar son bolas & cilindros duros cuyo didmetro esta com-
_prendido entre 2,54 y 7,62 mm. constituidos de cdb@gro de

volframio ligado ﬁor cobalto denso conteniendo, pofdejem-

plo, de 90 a 95% de. carburo de volframio y de 10 &« 5% de

. eobalbo. La trituracidén de la mezcla heterogénea se conbi-

. nua hasta Que, sin separar la fraccién coloidal, el mate-

rlal triturado tenga una superficie especifica de por lo -

.menos 2 m2/gramo, aunque la mezcla pueda atn contener una

proporeidn de particulas de carburo de volframio quyo tamg
fio puede llegar hasta 5 midras. £s esencial que la propor-
cién de los cristales superiores a 1 micra que queda des~
pués de la trituracidn no sea muy grande, porque durante
el caleinado y la compresidén en calienbte, estos cristales
'sirven de nficleos que crecen a costas de la fraccién co-
loidal para producir un cuerpo frégil'cuya esbructura es
desventaaosamente gruesa. De manera general, para preparar |-
el carburo de volframio c0101dal a partir del polvo de car
buro de volframio comercial pma ser ubtilizado en esba inr
vencidn, es necesario triturar el polvo dentro dé uh medio
1iquido, hasta que ia superficie especifica de la mezcla
sea por lo menos de 3 m2/gramo y, de preferencia, -hasta -
que no haya més de 5% por peso del material triturade que
tenga un tamafio superior a 5bmicras. De manera mas prove-
chosa, la trituracidén se prolonga hasta que la mayor parue

de laus particulas tengan un tamaﬁo inferior a 1 micra.
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Se prefiere usar como material & partida carbu-

‘ro de volframio que se presenta bajo la forma de cristali

tos de tamafio coloidel cuyo didmetro es mucho menos de

una semi-micra y en particular del drden de 30 & 40 mili-

_micras, los cristalitos estén ligados los unos con 163“—"
-otros bajo la forma de agregados porosos. Se preppra .al -
.fo:maf ¥ precipitar carburo de wlframio a partir.ﬁqiﬁn,me—
_dio de:reaccién de sal licuada. Este polvo, despuéé,de pu-

rificacidn, se compone de cristalitos de un tamaiic unifor

me, més del 90% de ellos tienen un didmetro éntré;iozy 60
milimicras. El peso esﬁecifico de compacidad de este polvo
es del Orden de 6 gramos por cm3. Los cristalitos eétén
ligados los unos a los otros bajo la forma de agregados -
constituidos de redes porosas tridimensionales que son que
bradizas.y que permiten la desintegracidén facil dylos crisg
taiitos de carburo de volframio al triturarse 6 al pulve- i
rizarse. Esta tiituracidén produciri fragmentos finos de -
agregados asi como cristalitos distintos de tamafios coloi

dales, con un peso especifico de compacidad del drden de

"~ 9 gramos/cm3. Este carburo de volframio desaglomerado esté

caracterizado por una superficie especifica comprendida

entre 3 y 15 m2/gramo y consiste predominantemente de cris

| tales 4ltimos cuyo temafio varia de 10 a 60 micras. Algunos

de los cristalitos estdn todavia ligados como agregados a

este punto, pero todos estos agregados tienen un promedio

 de tamafio inferior a una semi-micra y usualmente no contie

nen més que unos cuantos ecristalitos de carburo de volfra-
mio. Este material de partida produce granos de carburo ée

volframio anisodimensional dentro los cuerpos densos de -

" esta invencidn bajo las condiciones establecidas mis ade-~
J




10

18

20

25

30

o e—

]

ree v i
Ges

o S Bwa ".g a-r.-la{- "l
AL B o

3777@1

lante,

.

Se forman plaguebas de carﬁuro de'volfpamio ani-
sodirensional cuando un polvo de monocarburo de volframio
muy fino y uniformemente dividido, libre de particu;as,
nuy gréndes que‘puedan servir como nfiiclecs para un creci-

miento cristalino, se calienta de manera a’ provocar tna e

’l

cristalizacibn., Ia temperatura requerida depende del *ta-
mailo inicial de los cristales de carburo de volfram;o y de
1a canbidad de cobalto & de otro metal presente. Cuando -
todos los cristales de carburo de volframio del polvo de
partida son aproximadamente inferiores en didmetro a unas
0,5 micras, de preferencia, cuando el 90% de losvéristales
Yienen un tamafo entre 10 y 60 milimicras la recristali: 28,
¢idén a una temperatura elevada resulta en la formacidn de
plaquetaé u otras formaé de cristales aniéodimensioﬁales.
Pero, si una cantidad apreciasble del polvo de carburo de
volfranio de partida, por ejemplo; una proporciéh'ﬁe lasa
5% se consbtituye de cristales & fragmensos de cristales -
ﬁastante nas grandes que el tamaifio medio, por ejemplo, los
gue se obtienen ordinariamente cuando ée pulveriza un polvo
de carburo de volframio comercial, se produce a una bemperg
tura elevada una recristalizacién de tal menera que los -
cristales més grandes crecen a medida que los mas ﬁéQueﬁos
desaparecen y, cémo.los cristales més grandes no son ini-
cialmente anisodimensionales, crecen de una manera mis ©
menos uniforme en todas direcciones sin hacerse anisodi-
mensionales.
Para obtener plaquetas de carburo de volframio

anisodimensionales, se prefiere por lo tanbto que el polvo

de carburo de volframio de partida presente una reparticidy

.
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- producto, lo cual no es deseable. E1l contenido de carbdn

PR

n e ":_ - 15:.

de tamafios unimodales y que contenga menos de 5% por nﬁmg‘
"ro de cristales mis grandes que 1 miéra Yy prefergntemente
menos dell% por nﬁme;o de cristales cuyo tamafio es del 6r
den de 0,5 micras § superior.’

- La composicidén del poivo de carburo de voiffémio
" se puede establecer por los procedimientos analitigog or-
dinafios utilizados para el volframio, carbdén y dxiégno.
Es.deséable, para los propdsitos de esta invenciéh,ﬁéue’el
contenido de oxigeno del polvo seco sea lo mﬁsvbajé posi-
ble, de preferencia inferior a 0,5%, y que el coﬁténido de
carbén combinado corresponda a un valor comprendido entre
cerca de 80 a un poco menos de 100% del valor tedrico del
carburo de vqlframio WC, del 6rden de 6,12% de cérbén por
peso. Tos polvos que contengan un éontenido de carbdn que
es casi el 81% del valor tedrico para el carburo da vol-
framio WC se pueden usdr con una cantidad de 30% por peso3
de aglutinante de cobalto, pero si se utiliza menos cobal
to, se prefiepe nis los polvos menos deficientes de cér—
bén. También es. importante que casi todo € marbén sea combina
do en la red de carburo de volframio;-el polvo no debe con,
tener més de 0,3% de carbbn combinado; de preferencia, -
contendrd menos de 0,1%. Bajo algunas circunstanciaé, es
posible incluir cantidades més grandes de carbén libre en
el polvo de partida, pero'esto sumenta la probabilidad de

dejar subsistir que haya carbdn libre sin reaccilonar en el

total ordinariamente no debe ser tan alto para que el con-
tenido ‘de carbbén de la composicién final con cobalto no eg
ceda el que se requlere teoricamente para el contenido de

carburo de volframio.
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El contenido de carbén no combinado & el conte-

nido de carbbn libre de carburo de volframio se puede de-

terminar al disolver el.carburo de volframio en una mezéla

1:3 de &cido nitrico y de écido_fluorhidriéo que oxide y -

disuelva el cloruro. de volframio, pero no atague el car-

bdén libre. La solucidn entonces se puede diluir iﬁfiltrar

.a.través de un crisol Gooch que a continuacidn se, Tava, se
seca y se pesa. Después de haber pesado el crisol, -ze expo

- ne el mismo al fuego para eliminar el carbdn y luego se pe

sa de nuevo. La pérdida de peso debido a la exposicidn &
fuego, después de cierta correccidn por las pérdidas norma
les en blanco, es el peso del carbdén libre en la muestra

de carburo de volframio. Asimismo, el carbdn se quemna y el

" contenido de anhidrido carbdnico se determina.

" El temafio de las particulas se puede deberminar

por cualgquiera de los procedimientos conocidos por los es-

pecialistas. Asl cuando se caracterizan los polvos de car-

buro de volframio de esba invencidn; el promedio del bama-~
ﬁo de las particulas se puede determinar por una observa-
cidn directa de las fotografias obtenidas al microsqopio
electrénico.'También se pugde calouiar a partir.de la su-

perficie especifica tal como estéd debterminado por los da-

| tos de adsorciém de nitrdgeno, como se describe en el ar-

ticulo titulado "A New Method for Measuring the Surface

 Area of Finely Divided Materials and for Determining the

* Bize of the Particles", publicado por P.H. Emmebt en la

obra "Symposium on New Mebthods for Particle Size Détermi-
nation and the Subsieve Range", Philadelphia; American So-
ciéty for Testing Materials, 1941, pgina 95.

Las diversas particulas de carburo de volframio
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qne entran en el cuadro de esta lnvenclon son mlcrocrlsta'

‘linas y se caracterizan facilmenbe por un anilisis de los

polvos por difraccidn de rayos X. Los procedimientog para

caracterizar estas particulas estén bien explicados-en -

PR

La estimacidén-de la forma de las particulas tam-

[P

bien se puede realizar por el procedimiento de difraccidn

',de-raybs X, como descrito por J. Jirgensons y M.E, Strau-

manis en su obra "A Short Textbook of Colloid Chemistry®,

éegunda edicidén revisada, publicada por la MacMiiiéﬁ'Com~

'pany, New York, 1962, paglna 256,

‘Una estlmaclon del tamaiio de los crlstalltos se
puede calecular partiendo del ensanchamiento de loallneas

de difraccidn de rayos X, tal como estd descrito por B.D.

Gullity en "Elements of X-Ray Diffraction", Addison-Wesley

Publishing Co., Inc. Reading, Massachusetts, 1959, pages
261 a 263, o R
El tamafio medio de los cristalitos tal como esté
determinado por el ensanchamiento de las lineas de difrac
cidén de rayos X es inferior alﬂdiémetro medio calculado,
partiendo dellas me@icionéé de la superficie especifica -

del nitrégeno y el grosor de la diferencia esta directamen

te en relacién con el grado de la aglomeracién de los cris

tales Gltimos., Més importante es la aglomeracidn es decir,

cuanto mas grande sea el nimero de vinculos entre los crig

- tales, menos es la superficie disponible para la adsorcidn

del nitrogeno. La naturaleza y el tamailo de los agregados
v de 108 granos anisodimensionales de carburoc de volframio
coleidal tambien se establecen directamente por la observa

cidn de fotografias obtenidas en el microscopic electrbni-
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co para los propdsitos de caracterizacidn y tambien se pue

den determinar por téonicas de sedimeﬁtacién.
2) Cobalto.

El cobzlto que conviene paré ser utilizadoxen
esta invencidn engloba todas fuentes de cobalto mefalico
que se puedan utilizar para preparar una interdis?e?sién
de cobalto con el polvo de carburo de‘volfraﬁio. @s;icomo
forma de cobalto que fscilmsnbe conviene para ser ﬁsada en
esta invencidn, se puede citar el cobalto metélico,qﬁ'la
forma de un polvo finamente dividido que se buede,?gi se
desea, reducirse afn mhs en tamafio al triturarsercén el -
carburo @e volframio en un molino de bolas. ILos polvos me-

thlicos comerciales tales como el "cobalt F" ven@idé por

la Welded Carbide Tool Co. son convenientes. El metal‘dué

se va a utilizer debe de toner una gran pureza, contenien

do de preferencia més de 99,5% de cobalto puro, y debe de

estar libre de impurezas conocidas por ser daﬁosés'ablas
propiedades del carburo de volframio cementado. .
La cantidad de metal de cobalto presente como 1i
gante ‘en las.composiciones aglutinantes como se mencidnd
anteriorpente, estéd cqmérendido entre aproxinadamente 1 a

30% por peso, Se prefiere utilizar una cantidad de cobalto

' oompuesta:entre 53 30% por pesos Tales tasas de cobalto

proveen composiciones muy deseables para corbar 6 perfilar
mebales tal como el acero. )

Una cantided particularmente preferida de ligan=
te de cobalto en los cuerpos duros de esta invencidén esté
comprenﬁida entre aproximaﬁamente 3 aAl5% por peso en rela
cibén con el total de peso de la composicién. Los cuerpos

que contienen una cantidad de cobalto dentro de este alcan
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nal asi como una dureza y una solidez desacostumbrada para

‘composiciones con un nivel.de carburo tan bajo.

usos refractarios a temperaturas donde las aleaclones de ~

ce tienen una combinacidn muy deseabie de 501idez, dureza
y tenacidad y revelan una gran solidez para.una durezé da
da.comparada con carburos cementados comerciales.

Los cuerpos de la presente invencibn contienen
una cantidad de cobalto comprendida entre 1 y 3% congéitg
yen igualmente composiciones preferidas que poseen una re-

sistencia a los productos quimicos y al desgaste .excepeio

Los carburos de volframio ligados por cbbalto -
que contienen entre 15 y 30% por peso de cobalto aproxima
daﬁente constituyen tambien materiales preferidos, porque
revelan una dureza y tenacidad elevadas las cualéé les ha-
cen cuerpos muy deseables para aplicaciones especiales -
donde'soﬁ sometidos a choques, por ejemplo, en las matri-
ces. ’ | '

' Otra forma de realizacihh preferida de la'presgg

te invencidén se constituye por un cuerpo que contiene apra|

(=3

.madamhte.de 8a 5% de cobalto. Estos cuerpos poseen una com-
binacidn notable de resistencia a la temperatura y de dure
za altas, lo cual hace qﬁe estos cuepos sean muy fitiles

para hacer brocas de herramientas de corte y para otros

acerc duro plerden su solikz y dureza. ‘

Ia cantidad de cobalto que més se prefiere en las
composiciones de esta invencidn se componen de entre 9 y
12% por péso. Estas composiciones revelan la combinacién
més inﬁéresante de solidez y de dureza y son tiles para
elaborar brocas de herramientas de corte.

Interdispersiones de polvos de cobalto y de carburo de vol-
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clados intimamente y de manera homogénea para formar 1o -
‘que se llama una interdispersibn de polvo de cobaLto - de

‘carburo de volframio, antes de que sean transformados en

-en el carburo de volframio, ordlnarlamente se somete a una

" en alcohol. Ia absorcidén de los iones‘ﬁe cobalbo provoca lg

trituracidn, la purificacién, la incorporacidn de cobalto,

es el descrlto en la patente belga ne 712, a64 regmstrada :

framio.~ _
1) Procedimientos para mezclar los materiales brutos.
‘ El cobalto & el carburo de volframio que convie-

nen para ser ubilizados en esta invencidn pueden ser mez-

-
-

cuerpo ‘denso de carburo de volframio ligado por cqbglto se

gtn la invencidn. .

“»

Paxa’ repartlr el cobalto de una manera homogenea

By

—————

trlturaclon prolongada dentro de un molino de bolas.

‘ Para las interdispersiones que no contlenen mis
que uno 6 dos’% de cobalto, el carburo de volframio ¢oloi-
dal triturado también se.puéde interdispersar coin-cobalto
al dispersar el carburo de volframio en un l{quido apropiz
do tal cbmo alcohol propilibo normal y mézclando'lé disper
sién con una solucién diluida e sal de caalto que se debe

incorporar por ejemplo, una solﬁcién de acetato de cobalto

aglomeracidén del carburo de volframio ‘dispersado, gque pue-

de ser entonces facilmente recuperado y secado. Durante la

la recuperacién y 1a desecacidn el aire debe estar exclui-
do de las composmciones de esta invenclonnantenlendo una -
atmésfera 1nerte de nitrdgeno 6 de argén en el equipo. Des-
pués de las fases mencionadas arriba, la mezcla se reduce

en hidrégeno.

Otro procealmlento aproplado<h 1nierdisper516n -
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el' 29 de marzo de 1.968.

Ia prqparaclon de composmclones que contlenen -
nas de 1% de cobalto se consiguen mejor al triturarse un

polvo fino de volframio, preferentemente const;tuldo por

particulas (ltimas que tengan un diametro nedio inferior

a 100 milimicras, con un polvo de cobalto apropiado en un

‘medlo liquido. Es preferible usar una trituradora y mate-

rial para trlturar que no liberen més que una cant:dad des

preciable de metal..En general, se prefiere -usar mollnoa

de bolas 6 molinos semeganteg de rotacidén 4 vlbraclén. Ios
molinos selpueden fabricar de materiales gpropiados tales
‘como acero, acero inoxidable, niquel 6 de acero éleado -
con nfquel. Ios molinos revestidos interiormente con ni-

quel 6 guarnecidos con carburo de volframio ligadb por co-
balto tambien son satisfacforios. Los medios de moler qué

soﬂ.més susceptibles al desgaste que el molino mismo, de~

ben ser de un material duro y resistente al desgaste, tal

como uﬁ carburo de volframio ligado por un metal. Se pre-
fiere usar carburo.de volframio ligado por cobalto conte-
niendo cerca de 6% de cobalto. Estos éuerpos de moler pue-
den ser en forma de bolas 6 varillas cilindricas cortas de
3,175 a 6,35 mm. de didmetro aproximadamente que han sido
acondicionadas previamente dejindolas permanecer en un mo-
lino que contiene un agente liquido y funcionando durante
varias semanas hasta que el grado de desgaste sea inferior
a 0,01% de ﬁeso por dia. Las cargas de los molinos y las
velocidades de rotacidén corresponderén a las mejores condi
ciones, oomo éea aparente a los especialistas. Sin embar~
go, la proporcibén de carga en relacion al medio de moler

es preferentemente baja, tal como estd ilustrado en los -
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eaemplos que 51guen.

~ ra obtener una suspensidén fluida con el polvo de carburo

_mﬁy~reéctiva de las particulas coloidales. Como agerte 1i

tona.

" mio, se prefiere triturar el carburo de volframio separada

1 volframio y de cobalto en la cual esencialmente todas las

. 37779F

Para evitar unaéglomeraclén de los materiales
sélmdos en los costados del mollno, una cantidad suficien-

te de un medio liquido inerte se utiliza ordinariamente pa

de volframio cargado en el molino. Tambien es preferible

ubilizar liquidos anhidros que son inertes a la supeéficie
quido que sirva para esba aplicacidn, se puede citan la ace

Ia triburacién de carburo de volframio eﬁ presen
cia de cobalto en un triturador de bolas reduce el 'amaﬁo
de las particulas de carburo de volfrsmio y reparte el co~-
balto uniformemente entre las particulas finas ae;cgﬁburo.'
Sin embargo, cuando una pr&pofcién de mis de 2 6'3%lde co-
balto esté presente en la mezcla, tiene la tendencia a dig
minuir ei desgaste del carburo de volframio. Asi, cuando
se desea un nivel de cobalto mis alto y cuando es preciso .

reducir el tamafio-de las particulas del carburo de volfra-

mente antes de interdispersar el carburo y el cobalto. En

efecto, para producir una mezcla triturada de carburo de

parﬁiculas de carburo de volframio tienen un tamafio mas re
queilo que una micra aproximadaménte y en la cual el carbu~
ro de volframio tiene una superficie especifica superior
a aproximadamente de 0,5 a 5 micras y cuya superficie espe
cifica es por lo menos de 0,1 m2/gramo, de preferencia de
por lo menos de 0 'O m2/gramo. Es me jor empezar con el car-

buro de volframio coloidal preferldo a propdsito del cual

r.- !

[
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"~ la razdn del carbdén al volframio de lé composicidn final,

lisis. La agregacidn de estos obtros metales para crear de-

" bbn esté dentro del intervalo deseado, se pueden hacer par

--0

Y pno
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se habla més arriba, porge no es preciso triturar .ese car

buro de volfﬁamio antes de que se triture con el cobalto.

‘ la cantidad de carbén se puede ajustar a la can
tidad deseada al afiadirse cantidades apropiadas de volfra
mio, dicarburo de volframio & carbén en el molino, cémo

"mejor parezcs a 1os especialistas. Por ejemplo, en algunos
‘casos en que el carburo de volframio no esté suficien%emgg
_té.desprovisto de carbdén & contiene una cantidad pedueﬁé-
de carbén libre, es. preciso introducir en la 58mposicién -
una deficiencia de carbén agregando una cantidad pequefia de
un ﬁaterigl adecuado que se combine con el carbdn pero que
no deje con todo carburo no deseabls en el producto. Asi,
el polvo de volframio finamente dividido, cuyo tamefio pre-
ferente es de una micra & menos, puede ser éﬁadido a la
composicidn antes de triturarse. Si una deficiencia peque~
fia de carbén tal como la razén atémica del carbén al vol-
framio de 0,99 a 0,97 se va a establecer, cantidades pe-
queiias de otros metales tales como tantalio, niobio, zirco-~

nio 6 titanio se pueden usar en cambio, pero al determinar

la presencia-de cantidades pequeiias de tales metales afa-

didos & de sus carburos se deben tomar en cuenta en el ana

ficiencia global'de carbdn constituye una alternativa a la
adigién de volframio para obtener los products de la presexn
te invencibn. De los otros metales, el tantalio es el que
se prefiere porque su carburo actua como un inhibidor del
crecimiento dei grano y mejora la dureza a temperaturas -

elevadas. Para las comp051c10nes donde el contenido de car

L4 '
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tidas de mezclas, preferentemente, en el mollno, para obte
ner la composicidn dsseada. A' ’ _

’ Ia trituracién de las mezclas de cobalto y de
carburo de volframio se prolongan hasta que el cobalto sea
interdispersado de manera homogénea con el carburo de vol
framio flnamente leldldO, la mayor parte del carouro de

volframio esti presente en forma de partlculas cuyo tamano

»* Ta

,es.mnfermor a una micra y el carburo de volframlo.ﬁqnga -

una superficie especiiica de casi Bma/gramo. El cgfburo de
volframio se puede.analizar ¥ caractérizar al disolver el
metal en &cido clorhidrico y al lavarse y secarse éi polvo
de carbure de volframio obtenido. Una interdispersidn homo
génea se muestra por el_hecﬁo que'es casi imposiﬁiéfsepa-
rar el cobalto del cloruro de volframio por medios_fisi-

2

cos, por ejemplo, por sedimentacién & por utiliiaf~un can- |
po magnético. . '

~ E1 molino ordmnariamente esta ‘equipado con acce
sorios apropiados que permiten la descarga hajo” una pre—w
sién de gas inerte. 'Ios maberiales trituradores se puede£
retener en el molino con un tamiz apnépiado montado sobre
el orificio de descarga. El Agente liguido se separa del

polvo molido, por ejeﬁplo, por la destilacidén y enbonces

| se seca el polvo en el vacio. Tambien el disolvente puede

ser eliminsdo por destilacidn directbamente del molino. El
polvo seco.entonces se tritura y se cierne, manteniéndose
una atmésfera libre de oxigeno, por ejemplo; un vacio o -

una atmosfera de nitrégeno & de argbn. Se debe de saber -

' que la expresién "atmosfera inerte" engloba el vacio 6 un

espacio lleno de gas inerte bajo una presidn absolutamen-

te baja.
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 se pasa a través de un tamiz cuya sbertura de las mallas

es de 0,250 mm y que se sacude & se somete a una rodadura

ra .estd constituida de agregados esféricos bastante unifr-

" trituradas por la técnica anterior son por lo general mani

~ de carbono que se desprende dejando la composicidn con una

37779% e

Mientras que el polvo se esté secando, se hace

adhesivo hasta tal punto que se puede extraer 6 transfor-
marse en pastillas; si se desea. La formacidn de pastillas

finas esféricas se produce si ‘el polvo ligeramente himedo

moderada. Una forma preferida de polvo hecha de esta mane

mes de 20 a 200 micras de didmetro segin las-condiciones
de formacidn. Estos agregados siguen ligados sin la adi-
c¢ibén de un aglutinante.d de un lubricante. '

Es de notar que el polvo muy fino utiligzado én 15
presente invencidn contigne clementos subdi#ididbs en un
estado sustancialmente coloidal y se revela mucho més re-
activo hacia el &xigeno qué los polvos de'carburb de volfrg
mid_més grueéos que son molidos con el cobalto bajo las -f

mismas condicionss. Por consiguiente, las composiciones -

ﬁuladas en el aire sin calentarse ni inflamarse ¥y no se -
contaminagn seriamente al exponerse al'aire. Mientras que
los polvos éecados que provienen de mezclas trituradas de
la presente invencidén, no se inflaman esponténeamenfe al
exponerlos al aire, sin embargo absorben el oxfgeno rapi-
damente y forman éxidos. . |
Cuando los polvos son calentados, los 6xidos re-

accionan con el carburo de volframio para formar mondxido

razén gtdémica del carbén al volframio inferior. Una oxida
cibn excesiva puede conducir a una perdida excesiva de car

bono y puede producir cuerpos en los cuales la mayor parte
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. presente invencidn, el polvo seco recuperado del proceso
-de trituracién, se mantiene fuera de contacto coq~l§;atmo§
fera y se somete a otras fases de tratamiento sin»trgta-,
_miento:de reduccidn 6 de carburacidn. Esto.se puede.reali

zar solamente cuando el polvo triturado tenga una cantldad

a 1%'por'peso, y tenga el contenido deseado de carbpno com

invencidn mis preferidos.

prefiere desgasificar este polvo eliminando las materias

,facilmeﬁte bajo presidn. Esto constituye una etapa deseada

, VAT e-s

:‘-- 26-.
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del cobalto ya no estd presente en forma de aglutinante
metéllco, sino baao la forma de la fase eta quebradiza
COBWBC'

En uno de los procedimientos preferidos de la -

de oxigeno suficientemente baaa, ordlnarlamente inferior

binado ¥y que no contenga una cantidad apreciable ds carbo-
no libre, para que la composicidén densificada que resulte
contenga menos de 1,0 peso'gtémicd de carbono'p&r‘péso aﬁg
mico de folframio. Para obtener productos cuyés éstructun
Tas son muy homogéneas, no debe de haber més de O Bﬁ por
peso de carbono libre en el polvo y se preflere que tenva

menos de 0,1% de carbono libre para-los polvos suscepbibles

de ser ubilizados para fabricar los cuerpos de la presente

51 el polvo seco y triturédo debe de ser pre-conm

primido antes de ser calentado por encima de 10002C, se -

volétiles al calentar el polvo suelto en una atmésfera inep
te, preferedemente en el vacio, entre 400 y 7002C, A estas
temperaturas, no hay casi nada de calcinacién y el polvo

ulteriormente enfriado queda blando y se puede comprimir

cuando el polvo se debe compactar isostaticamente bajo una

presibén de 350 a 4200 kg/cm2, o mas, de manera de evitar
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la presente invencidn que tienen una relacién atémica del
~ carbono al volframio compuesta entre un valor aproximado

“de 0,97 y un poco menos de 1,0, es particularmenté-impor-

minima de oxigeno y de carbono libre. Para.estos productos

‘cuando la mezcla triturada y seca de carburo de volframio

"de carbono libre & més de 0,5% por peso de oxigeno, se pre-

tos poco profundos hechos de una aleacidn resistente a las

" tor se lleva a una temperatura de 7502 a 10002C segin el

i
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una dislocacién de la masa compacta por gases, cuando se

calienfa posteriormente.

~ Para fabricar las composiciones preferidas de

¥ e

tante que el polvo interdispersado contenga una cantidad

y de cobalto contiene mis de 0,1% por peso aproximadamente

fiére eliminar estas impurezas por un trabamientq.a,una -
temperatura elevada minima en una atmdsfera de ca%fﬁracién
nuy ligera. El polvo se puqde encontrar en un estaéo nol-
deado 6 ﬁre—compfimido antes de realizar esta fase de pu- A
rificacidn. .!
. las trazas de oxigeno y las de carbono libre sé
puedeﬁ eliminar a través de esta pufificacién ¥, al mismo
tiempo, el contenido de carbono puede ser ajustado, todas
estas operac;ones se hacen al calentar el polvo en una ¢o

rriente de hidrbgeno conteniendo una proporcidén de metano

regulada cuidadosamente. El polvo puede ser cargado en pla

temperaturas elevadas, por ejemplo, de Inconel, y los pla-
tos‘cargados'directamente del medio sometido a una atmosfe
ra inerte en un horno tubular tambien hecho de Inconel 6
de otra aleacidn semejante-que resista las temperaturas
elevadés.

El polvo dispuesto a la corriente de gas reduc-

»
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‘ras, btomando una 1/2 hora para elevar la temperatura los

40 12% de cobalto, la temperatura es entre 300 y 9002C.
.corrlente de hldrogeno conbteniendo metano y cerca de«lOV
de un gas porbtador inerte tal como argon. Las proporclones

‘relativas de metano y de hidrbgeno son ajustadas de manera

.temperatura usada de tal manera que el volframlo sea trang

temperatura mixima se realiza durante un intervalo de 0,5

~ne al usar un tamiz de mallas de 0,210 mm. Si se degea, -

332 i '.' . 'J
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contenido de mebal del polvo en un 1ntervalo de 3 a 5 ho-

dltimos 1002. Para un conténido de cobalto de 1%, se ubi-

liza una temperatura de 10002C y para los polvos contenien

El gas reductor debe de estar constituido~de una

wy”

de obtener una atmésfera muy 1lgeramente carburante a la

formado en carburo de volframlo pero que el carbonq ‘1ibre
sea eliminado en forma de metano. Asi, a 100020,'1a corrien
te debe contener 1 mol % de metano en hidrégenb;'a.900205
2 moles % de metano; y a 8002C 4 moles % de mebamo en el

hidrbégeno. La reaccidn de reduceién y de carburacién a la

a 3 horas, y después de enfriarse a' una temperatura ambien
te en una atmésfera de argdn, el polvo se descarga a uh me

dio ambiente donde hay una atmésferavinerte, donde se cier

este polvb se puede almacenaxr por periédos prolongados'-
dentro de recepticulos sellados & se puede utilizar direg
temente en la siguiente etapa de este procedimiento;

< Muestras ﬁara-el anilisis se deben de tomar sin
tener contacto con oxigeno § aire y selladas en ampolle-
tas gpropiadas. En vista de sus superficies muy reactivas
¥ de ld necesidad & evitar.una contaminacién con el dxige-
no, los polvos se manipulan ulteriormente sin hacer comtac

to con la atmdsfera. la capaéidad del polvo de absorber el
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oxigeno se reduce considerablemente por la fase de reduc- '

Ser expuestos al aire, pueden la mayor parte de los casos,

ser entonces manlpulados en la atmbsfera.

fase de reduccidn y de carburacidén, no haya un exceso’ de

' 5 m2/g. contendré aproximadamente un 2% de Atomos de volfrs

2g-

577701 v

cibén y de carburacién, especialmente cuando esta reaccidn
se‘realiza a 9002C, 6 a una temperatura superior, y los

polvos que no absorben mis de O ,5% por peso de oxigeno al

Se debe tener cuidado para asegurarse que el la

metano de manera que ninguna proporcidn de carbono ;1bre
sea introducido al polvo. Es de mnotar que, aunque las con~
diciones de reaccidn sean bales que el volframio met&lico
se trahsformé ordinariamente en carburo de volframio, sin
embargo el carburo de volframio muy finamente dividido usg
do en la presente invencidn revela todavia una ligera fal-
fa de carbono ¥ no sufre.uha barburacién completa en una
prdporcién estequiométrica normal para el carburo de volfpé
mio. Se puede calcular, empezaﬁdo con la densidad &1 carbu
ro de‘volfram;o ¥ de su peso molecular, que un polvo de -

carburo de volframio teniendo una superficie especifica de

mio en la suferficie. Por lo tanto es posible que una rela
cibn exisfa‘entre el tamaflo pequefio de las particulas de
carburo de volframio de la presente invenciédn y su falta
de carbono. Puedé ser que cada Atomo de volframio situado
en la superficie de estas pa?ticulas finas de carburc de
volframio se combinen por térﬁino me&io con un Adtomo de -
carbono en las condiciones de reaccidn pescritas de la pre
sente invencidén. Por tanto, el polvo contendria un poco -
menos de un peso atdmico de carbono por peso atdmico de ~

volframio, Para las composiciones en las cuales la razbn
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.aproximadamente un 0,97 y donde el oxigeno se elimina por

“cual refuerza la fase liganbe metAlica y la rinde iesistqg

. dos.

atémica deseada del carbono al volfranio eé inferior a -

1a fase de reduccidén mencionada arriba, se debe evitér de
utilizar una atmésfera de metano u otra atmésfera de car-
buracidn y solamente se utilizard hidrdégeno. ‘

De manera general; cuando las'composicidres ten
gan un contenldo alto de carbono, se pueden utllizar rela
clones atomlcas més bajas del oarbono al volframlo.,

Como el efecto de la deficienoma de oarbono es

de permitir al volframio que se disuelva en el cobg}to, lo

te a los fcidos, cuanto mis cobalto conglomeranta hgy en
1a‘composicién, tanto mis es necesario de utilizaf;el vol--
framio y més la relacidén atdmica del carburo al ﬁoliramio
deseada en la composicién serd baja. De manera general, se
prefiere que la defiéiencia de carbono sea tal que tenga -
por lo menos 120 por peso de volframlo en so]uc:én en la
fase de cobalto, cuando los productos de esta invencién son

comprimidos en caliente por los procedimientos recomenda—

Siﬁ embargo, se ha comprobado que la razén atémi
ca minima del carbono al volframio:Rmin. es la Siguiente:

R, = '1,0 - 0,0062 (P-1), donde P es él porcen
taje por peso de cobalto°

Una razbn qptlma estari comprendlda entre este
ninimo ¥y 1, O. Asi, para una comp051clon conteniendo 10%
por peso de cobalto, por ejemplo, la razén minima serd apro
ximadamente de.0,94 ¥ excelentes productos se obtendrin -
con las razones comprendidas entre 0,95 y mds de 0,99.

Para un cuerpo conteniendo 30% de cobalto, se -

P - e Ay e
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'prefiere utilizar_razones del orden de 0,85 a 0,95.

- peraturas llegando hasta 10002C son considerablemente me-

cause que la composicidén se adapte a un molde de carbono.

' La razbén Rpax, Dreferida en la mayor parte de -
los ﬁropésitos que se buscan es la siguiente: ’
By, = 1,0 - 0,00166 (P-15) donde P es el por-
centaje por peso de cobalto. ' o

La interdispersidn de cobalto finemente dividido
y de polvo de carburo de volframio muy finamente dividido
y’deficiente de carbono tambien se puede realizar ?ér‘una
mezclaimecénica-apropiada,_seguida por un tratamientq téf—
mico, como se describe a continuacidn. ‘

2) Inactivacidn por medios térmicos.

Uné de las formas de las realizaciones-p:eferi—
das de la presente invenciéﬁ estd constituida por un polvo
de carburo de volframio y de cobalto en la cual el cobalto
est4 aleado con 8 a 25% por peso de volframio, el carburo
de volframio teniendo una superficie eapecifica de mis de
0,5 m2/g. y el polvo obtenido no es muy reactivo con el -
oxigeno de la atmbsfera.

Aunque los polvos que han sido reducidos.a tem-

nos reactivos del punto de vista quimico, se deben calen-
tar aun mis a una temperatura mas.elevada para inactivar-

los antes de que se aplique una presidén suficiente que -

Una cierta.presidn se puede aplicar en tanto que la compo-
sicidn no sea comprimida fuertemente contra las paredes dell
molde de grafito cuando se calienta., En el caso de composi
ciones no reducidas que no han sido calentadas previamente,
es posible aplicar cierta presidn mientras se Qiieﬁta la

composicidn en un molde no carburante, tal como uno hecho
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‘sufra carburacibn. Sin embargo, en tales casos, el despren
. de a excepcidn de grafito hacen dificil producir un cuerpo
.solldo 11bre de .poros segin la presente 1nvenclon.,

'caburo ‘de volframio y cobalto falbto de carbono e 1nterdis

[N

" te, el contenido de carbono libre se mantiene en menos de

do se calienbta como se prescribe, se producen variaciones

" las composiciones de la presente invencidén son calentados

de aluminio & guarnecido con aldémina, sin que el producto
; L]
dimiento de gases dentro del cuerpo cuando éste se calien

ta bajo presidn y la fragilidad de los materiales del mol-

Bl solicitante ha descublorto que las mezc;as de

persados de manera homogénea pueden ser tratados te;micamqg
te en una atmésfera ineite & en hidrdgeno para el ﬁrdposi-
to de inactivarlos. El carburo de volframio de la inmerdls
persidn en polvo a tratarse tiene una superflcle esneclf1~
ca de por lo menos 3 m2/g; se constituye de crlstalltos,
es decir, de partloulas densas cuyo tamano esta comprendl :
do entre 10 y 1000 millmicras, contiene de 0,8 a meéenos de
1,0 peso atémico de carbono combinado por peso atbémico de
volframid.bDebe-haber menos carbono libre presente que la
cantidad requerida para elevar la razén atémica del carbo-
0 al volframio al fin de obtener la unidad.Ordinarismen~
0, 3% '

Cuando esta composicidén de polvo interdispérsa~

irreversibles qué resiian en la formacidén de un material
que puede ser comprimido para oblkener cuerpos densos de unz
solidesz excepcional y de una resistencia no usual a la eli
minacidn del metal por &cidos. La solidez superior y la re
sistencia a los 4cidos desacostumbrada se deben a una modi

ficacidn del aglutinante de cobalto que se produce'cuando
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cién se puede presentar en forma de una masa suelta de -

50 de una fase de precompaotibilidad{ E1 término "bpégom—

- posicidn se estd calentando por primera vez, no debe ser

puede:aplicar con tal que no sea suficiente pra mantener

a2 una temperatura critlca, a saber, 1a forma016n de una {e]
lucién solida de volframio demtro de la fase de cobalto. Ta
les prqpledades.no se desarrollan sin embargo, a menos que
el polvo.de partida tenga la caracteristica requerida cl-

tada arriba. Durante el procedimiento térmico, la composi
pqlvo'é de un sistema compacto moldeado formado en el cur

pactibilidad" se usa aqui para indicar que er'polyé“es com
primido antes de la fase de calentar, a fin de hadef7una -
distinceidén entre esta operacidn de compactlbilidad Yy la -

fase de compresidn posterior gue se realize a una tempera—
tura elevada para fomar las composiciones densas de la -

presente ;nvencién. | A '

" Durante la fase de calentar, la composicidn su-
fre una calcinacidn y la masa de polvo, 6 el sistema com-
pacto moldeado, sufre cierta contraccidn. Tambien entre -
400 y 9002eC los.gases se desprenden' del polvo.

Es particularmente importante que, cuando la cox

sometida a una presidn excesiva & a una contraccidn meci-
nica, eersiva, especlalmente cuando la operacidn se hace

en un receptaculo de grafito 6 de carbono. Una presién se

el paquete para laminar en curso de calecinacidn en contac-
to inbtimo con las paredes de grafito Ael molde. Con cier-
tos polvos, se puede aplidar una presidén que pueda llegar
hasta 70 kg/cm2 durante la fase de calentar, porque aln -
bajo esta presién, el paquete para laminar se contrae en

el molde y no sufre gran carburacién. En este estado del
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proceso, parece que una compresidn excesiva provocaria da~-
fios irreparables. Estos daflos podrian ser provocados sea
por las fuerzas de cizallar que alteran la estructura in-

terna de la composicidn al comenzar la recristalizacidén o

. la calcinacibn sea por los efectos quimicos que resultan
‘del contacto con un material tal como grafito que ordina-
_riamente se ubiliza para aplicar 1a pre51on. Asl, se ha ob

'{servado que la aplicacidn de una presxon a, la composmclon

.

mientras que se encuentra en un molde de glumina es menos

defiina a los cuerpos finales, aun usando presiones:superig

“res a 70 kg/em2. Estos dafios podrian tambien ser dobidos

a la céptura de gas en los poros que se aplastan bajo la
presidn. En la ausencia de presién, estos poros no ce ce-
rrarian normalmente en este periodo de la'calcingciéno

' Es muy sorprendeﬁte que si la composicidén se ca-
liénta prevismente a la temperatura prescrita, despues se
puede comérimir hasta la densidad deseada y moldearse por
compresién en-caliente en un molde de carbono sin absorber
canﬁldades indeseables de carbono. Se ha comprobado que,
después que el volframio se ha dlsuelto en la fase cobalti
ca sdlida durante el tratamlenxo,termlco, se carburiza mu-
cho menos facilmente. -

El tratamiento térmico se realiza en una atmos-
fera ‘inerte. Una.atmésfera inerte es una atmdésfera que no
reécciona con éi polvoé esta atmésfera puede ser constitui
da de argbén, de hidrdgeno 6 puede ser el vacio. El trata-
miento térmico se realiza a una temperatura TS que es'supg
rior a'10009G, DPero en general menor que la temperatura ~
de compresibn final.Tm, y el tratamiento dura un interva-

lo de tiempo de entre T, ¥ 20 t, minubos, )
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loglots - 2220 8,2 minutos

TS + 273
7 6,5 - log,, (P-0,3) |
' 40 = LOE -
r - 10 =~ % 10000
0,0039 |

en donde P es el porcentaje por peso de metal en la compo-

sicidn.

Asi la comp031clon se calienta a la temperatura

.T 'y se mantiene durante un minimo de t nminutos. El tlem— .

po nméximo de calentar no es critico a temperaturas més ba
jas de las cuales no se produzca un crecimiento apreciable
de los granos de carburoc de volframio, a saber aproximada-
mente por debajo de 1200¢, gin embargo por encima de 12009
C. este tiempo no debe exceder a unos EOtS. Por ejeuplo a
100090, es preciso calentar durante un periodo de;pcr lo
menos 2 4+ horas y de preferencia en un intervalo equivalen
te a varias veces este valor; a 11009C, la composicidbn se
calienta durante por lo menos 1% minutos; a 12008C, el --
tiempo de retencién es un minimo de aproximadamente 5 minu l

tos y no pasa de 2 horas; a 14002C el tiempo de retencidn

" es menos de 10 minutos ¥y a 15008C, es menos de 4 minutos.

Naturalmente, se prefiere calentar a una tempera

tura T intermedia entre 10009C y T, ¥ durante un periodo

que es propiado. Asl se prefiere calenbtar a aproximadamen

te unos 120690. Sin embargo, la temperatura Ts que se eli-
ge y el grado de calentamienﬁo dependen de la naturaleza
fisica de la composicidn calentada. Cuando la composicién
es un polvo de mabterial finamente nodulizado que se debe
calentér de manera que presente una cohesién minima de tal
forma que pueda ser utilizada en un moldeo ulterior, se -

prefiere utilizar un grado de calentamiento lento, por -
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_ s aceptable por el hecho de que el traspaso de volframio
~en la fase cobdltica debe de ser realizada a una tempera-
“tura lo mas baja posible para evitar la calcinacidén del pol
Vo y ﬁara prevenir la formacidén de la fase eta. Eﬁﬂcémbio

si .se utiliza una composicidén precomprimida,la misma se -

temperatura se eleva a lﬂOOQG despf{es énfriando rapidaﬁen—

" trata primero por un medio térmico como se describe arriba

- las & del contenido de carbonmo, no confieren a estos pol-

ejemplo del orden de 1002 por hofa hasta 9002 y después de
502C por hora hasta 11502C, y una teﬁperatura de.calentar

ninina. En tales casos, un periodo de calenbar brblongado

puede calenbtar més rapidamente y a una temperatura més ele
vada, requiriendo un tiempo de retencidn mis corto.

Cuando un polvo que no ha sido tratado por medio
térmico se coﬁprime en un molde de grafito al apiicarse -
una preéién superior a 70 kg/cm2 a 100020 aproximalsmente -

y al prolongarse la aplicacidén de la presidén mientres la -

te; el cuerpo denso obtenido no eg més solido 6 més resis-
tente a los Acidos due los cuerpos de carbure de volframio
clisicos cuyo contenido de metal es- semejante. Este polvo

ha sufrido una carburacién. Sin embargo, si el polvo se -

y después se moldea de la manera citada arriba, se obtie-
ne un producto muy sdlido que resiéte a los &cidos., Tal -
producto no ha sufrido carburacién durante la operacién de
compfesién. . _ ) .
Bl trétamienﬁo por un medio térmico de los pol=-
vos clésicos de caburo de volframio y de cobalto que caen
fuera de los limites prescritos de la presente invencidn,

por ejeﬁplo, dél punto de vista del tamafio de las pérticu—

vos una ventaja cualesquiera sobre los mismos materiales




10

18

20

25

30

"los polvos clésicos tratados por un medio térmico se denw-
" requeridos para provocar la variacidén irreversible en las

los equipos, los grados de calentamiento que se puedéytob-

que no han sido tratados por un medioc térmico y, cuando

sifican, solamente se obtienen propiedades clésicas.

Se debe notar que las temperaturas y los tiempos

composiciones de la presente invencidn cambian en cierta

medida con el tamafio de las muestras, las dimensiones de,

tener ete. Por ejemplo, es posible efectuar‘la-fase de ca
lentar sea con polvo suelto, bien sea sobre un paguete pa-
ra laminar precoﬁprimido mientras que la muestra se calien
ta a la temperatura en que debe ser finalmente couwprimida.
BEste calentamiento se debe realizar rapidamente por encima
de 12002C, con tal que la muestra sea calentada de manera
relativamente wiiforme por ﬁodo su volumen., Una éombinacién
inﬁegrada de temperaturas y de tiempos equivalente a los
tiempos y a las temperaturas fijas mencioﬁadas estd de CQE,
formidad con el esquema de la presente invencidén y serd -
éonocida por los especialistas. '

Como se menciona arriba, uno de los productos
preferidos de la presente inmencidn es un polvo tratado por
medios térmicos, que se puede utilizar para preparai los
cuerpos sélidos y resistentes a los Acidos de la presen~
te invencibn. Ias composiciones de carburo de volframio y
de metal interdispersados que han sido definidas previa-
mente como convenientes para la fase de un tratamieﬁto tér
mico, son preparadas de preferencia en forma de un polvo
fino de calibre uniforme, particularmente, en forma de aglg
merados esféricos de 20 a 200 micras de didmetro. Un polvo

de este tipo, que contiene de preferencia de 1 a 15% por
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peso de cobalto, se.somete a la:fase'de tratamiento térmi-
co0 prescrita en las condiciones espeéificadas pa;é provo-
car la variacién irreversible citada arriba que arrastra

la disolucidn de volframio en la fase de cobalto solido. Al

usar un polvo quée ya ha sido reducido a 9002C, como se ha

" descrito anteriormente, un calentamiento suplementario a

una temperatura entre 1100 y 12002C y de una duraéién de

‘cerca de una hora es suficiente para producir una’composi

-cién que, pueda ser calcinada parcialmente, aun se puede

desunir para obtener las particulas originales y ce puede
comprimir en caliente para producir cuerpos muy sdélidos
con una razdn baja apropiada del carbono sl volframio. Un
grado de calenmtamiento lento entre 900 y 11508C y un calen
tamiento suplementario durante varias horas a llSOQ-pro-
ducen un pavo de fluencia suave en el cual los aglbﬁefados
esféricos se calcinan individualmente, pero no se pegan
los unos con los otros.

Estos polvos constituyen una de las formas de
realizacin preferida de la presente invencidn, porque -

pueden ser ubtilizados para producir paquetes para laminar

" grandes de carbure de volframio, ligado por cobalbto de

resistenciz muy elevada. Una de las formas de 1a realiza-
cidn que se prefiere mis est& constituida por un polvo que
contiene entre 3iy ;5% por peso de cobalto aleadp*cbn 15
a 25% por peso de volframio sobre la base del peso de co-
balto 7 que tieﬁe uns superficie especifica de carburo de
volfranio de més de 1 m2/sramo.'Ios cristales de carburo
de volframio en uA polvo tratado termicamente estan consti
tuldos de plaquetas triangulares cuando el polvo de parti

da es el que se prefiere, seghn se ha descrito arriba.
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Una vez que el polvo ha sido tratado %ermicamente, estd -
A las condiciones varisbles tales como el grado de calenta-
la presidén se puede aplicar de manera general al polvo Dued

.el periodo de calentamiento. Sin embargo, es importante -

- atmbsfera & alnacenados @urante periodos de tiempo largos.

~cibén a la llama 6 con la ayuda de un soplete de plasma.

apropiados y ser transformados de nuevo en cuerpos densos

parcialmente caleinado y es particulafmente ingensible a

miento & la temperatura a la cual se aplica la pre31on. Asi

W e

to en el molde a 10002C 6 a 11002C y se mantiene durante - '

_que'elitieﬁpo dé calentamiento a la temperatura_méximé im
sea limitado como se describe en adelante, para evitar el
crecxmlento de los granos. |
El polvo tratado por medios térmicos naturalmenﬁ
te;se puede mezclar con polvos de cobalto y de carburo de
volframio clésicos que se utilizan corrientemente cn la -
técnica. Esta mezcla, despuds de ser comprimida para hacer
un cuerpd denso revela prbpiedades mejoradas como si la -
composicidn estuviera constituida de un polvo segin la;re-i
sente invencidn. | o |
| Los polvos tratados termicamente segin la presen

te inencidn son muy estables y pueden ser expuestos a la -

Se pueden aplicar a superficies para formar capas resisten

tes al desgaste por procedimientos tales como pulveriza-

Como las caracteristicas no usuales de la compo
sicidén segin la presente invencidn parecen ser permanentes
mientras que el material no se recaliente mas de la tempe
ratura Tm’ como‘esté descrito, las chatarras y los desbag
tes que'provienen de ciertas operaciones de fabricacidn se

pueden limpiar, triturar finamente para caber en moldes -
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ﬁtilgg que preseﬁtan solidez no cor:iente & resistencia
alta a los &cidos de los cuerpos comﬁiimidoé originalmen~
te de donde se produjo la chabtarra. Estas chatarras, en ~
forma de fragmentos & de polvo, por lo tanto constituyen
un material de parbida adecuado para las composicilones de
la invencidn. Estas chatarras, asi.oomo todos los otros -
polvoé tratados temicamente de la presente invenciéh, se
.céractérizan por la presendia de una proporcidn de 8'a 33%
de volframio disuelto en el cobalto. o

Carburo de volframio anigodimensional.

Uno de los productos preferidos de la pfééente |
in#encién son las plaquetas de carburo de volframio aniso-
dimensionales. Estas pladuetas se preparan por recristali
zacidn de polvos de carburo de volframio bajb laS‘cdndicio
nes descrmﬁas prev1amente. E1 término "1sodimensmona1" 515
nlflca que las partlculas tienen las mismas dimensiones,
mientras que el término “anisodimensional” significa que
las pariiculas no tienen las mismas’-dimensiones., Una par-

ticula isodimensional es entonces una partlcula de longi-

- tud, anchura ¥ espesor aproximadamente iguales. El término

"isodiamétrico” se wtiliza en el mismo sentido. Asi, una

particula isodiamétrica es una .particula que tiene el mis-

mo didmetro al medirla en diferentes direccionss. Una esfg

ra es perfectamente isodiamétrica; un grano de arvena 6 de
azucar es aproximadamente lsodismetrica y tambien se pue-
de considerar como isodimensional. El tamafio y la forma de
las particulas (ltimas y su arreglo en forma de aglomera~
dos han sido eétgdiados nAs completamente por el Dr. A;

Yon Buzagh, en su obra "Colloid Systems", publicado por -

Technical Press, Ltd. (Londres 1937).
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' recristalizacién y un crecimiento de los granos de caibu-

- framio obtenidés. Un reconocimiento de les microfotografiag
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velan una dimensidén méxima de por lo menos tres veces la

- de la dimensidn minima.

- récter anisodimensional son diffciles de orientar al some

." - 41:*

El carburo de volframio finemente dividido de la
técnica anterior se ha obtenido al pulverizarse cristales
més gruesbs. Las particulas finamente divididas obtenidas

asi son, de manera general, isodimensionales. Cuendo el -

metal seghin los procesos de la técnica anterior para for-

mar cuerpos de carburo cementados duros, se produce ung -

ro de volframio. Por procesos metalogréficos; 'se pueden ob

sexrvar el tamafio y la forma de los granos de carburo de vol

publicadas de la estructura de los granos de carburo cemen
tados dél comercio asi como un examen de una seria'de car-
bures de volframio conglomerados por cobalto, del comer-
cio indican Que los granos'de carburo de volframio son iso
dimensionales._Aunque en ciertos casos, las secclones traqé
versales pulidaé de granos individuales puedan tener uns
longitud, es decir, una dimensibén méxima de dos 6 hasta -
fres'veces la de la dimensidn minima, esto constituye una
excepeldén mis bien que una regla seneial. En las microfo-
tografias, ios granos dan la impresién de ser anisodimen-~

sionales, cuando una proporcidn notable de esos granos re-

Para los propdsitos de la presente invencibn, -
las particulas anisodimensionales son por lo tanto las que
tienen una dimensidén méxima igual por lo mencs a tres ve-
ces la de su dimensidn minima. Ias particulas de carburo

de volframio que no revelan por lo menos este grado de ca-

»

'
R
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‘%o mecénico, por ejemplo por forja en caliente. Algunos

de volframio anisodimensionales cuya dimensidn mixima es

ductos, los granos de carburo de volframio, que parecen sex

- més de % ¥, habitualmente, no mis de 1/6 de 1a_1oﬁgitud -

anchura o longitud comprendida entre 0,2 y 4 micras. Las

ter una masa de carburo pléstico caliente a un cizallamien

de los productos de la presente invencién se caracterlzan

por una constitucién en gran parte de cristales de.carburo

por lo menos de tres veces y, de preferencia por lo menos

de cuatro veces, la de la dimensién minima. En estos pro-

cristales, se presentan de una manera caracteristica en -

forma de plaquetas triangulares cuyo espesor no sobfépaSa

del lado de la plaqueta. _

‘ Las particulas anisodimensionales de carburo de
volframio seghn la presente invencién tienen un espesdr’; ?
comprendido entre 0,01 micfas y 10 micras y una lonéitud 7
o una anchura comprendida entre 0,1 micra y 50 micras. Las
particulas de carburo de volframio snisocdimensionales yrs-
feridas tienen un espesor comprendido entre 0,05 y 3 mi~-
cras y wna longitud & anchura de 0,2 a 20 micras. Una de
las formaé de realizacidén que se prefiere mis estd consti
tuida de par%iculas de carburo de volframio aniscdimensio-

nales de un espesor comprendido eantre 0,05 micras y de una

particulas més cdrrientes son plaguetas triangulares, aun-
qué se pueden observar igualﬁente pléquetas en forma poli-
goﬁala En algunas ciﬁcunstancias, el carburo de volframio-
anisodimensional puede. presentarse en la forma de varillas
de corte transversal triangular & exagonal, pero las pla-

quetas son mucho més corrientes en 165 productos de la pre

sente invencidn,
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nog de 500 milimicras. .y, de preferencia, de menos de 50 mi

‘loidal en plaquetas se.produce en unos minutos a 18002C.

. tructuras que poseen combinaciones particularmente intere-

- 43 -

%7779 7 L4
- : W

La temperatura requerida pafa la'recristalizaciér

del carburo de volframio depende del tamafio inicial de las
particulas del carburo de volframio utilizado ¥ de su con-

tenido de metal. Un tamafio 1niclal de las particulas de me

limicras, con una superficie especifica de por lo menos de

3 m2/g. y preferentemente, superior a 6 m2/g. parece-ser-

tida uhiformemente favorece la recristalizaciéh.‘Con una -~
proporeidn de 0,1% pr peso de hierro, niquel § de cobalto

presente, la recristalizacidn del carburo de volframio co-

Cuando hay una proporcién de 6% de cobalto presenté, las

plaquetas se forman en unos cumtos minutos a 14002C.

El estado fisico del polvo de partida ec importan_

te. Como ya se ha seflalado, este estado puede afectar el

tipo de la estructura obtenido en el cuerpo comprimido. Ge

neralmente, se prefiere calentar el carburo de volframio en

polvo muy finamente dividido sin comprimir para obtener eg

santes de resistencia, de tenacided y de dureza, cuando -~
estas estructuras son ulteriormente comprimidas.

’ Cuando la proporcidn de netal es superiob a 1%,
las plaquetas se aglomeran las unas con las otras a las -
temberaturas elevadas y pueden ser recuperadas extrayendo
el metal dl hacer pedazos los aglomerados de poros residua
les, Las plaquetas se fragmentan parcialmente durante este
tratamiento. Cuando se alslan las plaquetas de carburo de
volframio en forma de polvo, entonces es preferible hacer-

las que contengan menos de 1% de metal presente durante el

[ 4

|

esencial. La presencia de metal, tal como el cobalto,ﬁrepaE‘

]
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‘calentar el carburc de volframio muy finamente dividido

namente dividido que se ha obtenido al triturarse crista-

100 milimicras y al calentarse esta parte con menos de 1%

por la sintesis quimica en vez de por trituracidén se recrig

proceso de recristalizacién 6 mucho mis de metal presente,
por ejemplo, 40% por peso & mas de manera que las plaque-
+as sean menos fuertemenfe comprimidas ¥y puedan ser mas fa
cilmente separadas una vez que el metal ha sido extraido
con la ayuda de un acido. ‘ .

Otro aspecﬁo importante del proceso de ﬁqrgacién

de cristales de carburo de volframio anisodimensibnéles al

reside en el hecho de que el Poivo de partida debeiestar
lo més posible libre de cristaies isodimensionaléé'grueSOSJ
Tales cristales sirven de nficleos que crecen paravformar
cristales isodimensionales ?ﬁn.més gruesos de lo;.que es
deseable en el producto final. Por esta razbén, se prefie- .
re utilizar carburo de volframio coloidal sintetizado bajo|
condiciones uniformes de témperatura y de nucleacidn para
obﬁener cristaiitos coloidales y particulas de un tamaiio
uniforme. Generalmente, no es practico aislar particulas

de tamasfio coloidal uniforme en el carburo de volframio fi-

les de un tamaiio superior a uné micra en un molino de bo~-
las. Al aislar de este material .triturado una parte conte-

niendo particulas de tamafios comprendidos de entre 10 y -

de metal repartido Qe manera uniforme a una temperatura de
18502C, se-pueden obtener particulas en forma de plaquetas.
Probablemente esto es debido al hecho de que afn las parti
culas de un tamafio de 100 milimicras sufren una recrista-

lizacién a ésta temperatura muy elevadsa. Sin emﬁargo, el -

carburo de volframio cololdal de {amaiio uniforme obtenido
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tamafio unimodal de las particulas y no mis de 1% del nfime-

Cuerpos chprimidos

~ mafio medic inferior a una micra con por lo menos 60% de -

el carburc de volframio y el aglutinénte de cobalto metali

» -

taliza en forma de plaquetas a temperaturas del Srden de
cerca de 13002C solamente. Como ya se ha seilalado, es més
préferible que la uniformidad del polvo de cérburo de vol-

framio de partida sea tal que ﬁresente uns repérticién de

ro de las particulas tenga un tamafio de mis de 0,5 micras.

Otro de los productos preferidos de la bfgsénﬁé
invencidn estd constituido por cuerpos de carburo de vol-
framio 1ligado por cobalto denso. Estos cuerpos se caracte-
rizan por la presencia de 1 a 30% por peso de cobélfo que
contienen a su vez de 8 a 33% de volrramib. Se caracteri-~

zan ademis por los granos de carburo de volframic de un ta

los grands de un tamafio inférior 8 una micra. Tambien se -
caiacterizan por una pérdida de resistencia a la ruptura |
transversal a 302 cuando se les calienta en vacio a 14002
a razbén de 1002 por minuto, y se les enfria inmediatamen-
fe a razén de 52 por minuto hasta 7002C,

Para un mejor entendimiento'de la estiuctura de
los cuerpos de la presente inencidén, es Gtil visualizar la

relacidén que existe entre los dos elementos constitutivos

co. Ios cuerpos de la presente invencidn estén constitui-
dos’de dos fases continuas que se interpenetran, la mayor
constituida por carburo de volframio y la menor constitui-
da predominantemente de cobalto. La Gltima también se ila-
ma iguéhente "fase aglutinante" por el hecho que se pensa-
ba que circundaba y ligaba los granos de carburo de volfra-

mio los unos con los otros. Como esta fase contribuye mucho

»

.
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' volf:amio comprendida entre 0,81 y menos de 1,0 y, de mang

' Aunque pueda haber presentes trazas de carbono libre en can

a la solidez de la composigién, debe.ﬁe en efecto ligar la
estructura. El solicitante ha enbontrédo uné prueba'suplg
meﬁtaria de esta ligazdn al medir de una manera precisa,
la longitud de una parra delgada de un cuerpo de volframio
seglin la presente invencidn que contiene 10% por peso de
cobalto, y entonces e}iminar la fase de carburo de velfra-
mio.sin pertuibar la fase metélica, que es porosa pero -
_cohereﬁte, ¥ al medir la loﬁgitud de este esqueléthmeﬁaL;
co.. _ -

Se ha coﬁprobado que esta longitud'es céécé de
2% mas corta que la longitud original, lo cual mnestra que
en la composicién de cobalto y de carburo de volframio ori
ginal la fase mebtdlica se somebtid a un alargamlento de 2%,
Esto denmuestra que el cobalto de los cuerpoé de la p?éseﬁr
te invencién esté Bajo una tensién considersble j-qﬁe con-
serva por consiguiente la fase de carburc de volframio bajo
compresidén al hacer el papel de un aglutinante en verdad.

Los cuerpos de la presenxe invencidén contienen

de manera caracteristica una razon/atomica del carbono al

ra més especifica, de /I,0-0,0062 (P-1)7 a menos de 1,0, P

designa el porcentaje por peso de cobalto en el cuerpo, =~

tidades que lleguen hasta 0,3% en la forma de impureza 6 - |
inclusidn, -es deseable que el contenido de carbono sea lo
més bajo posible, preferentemenbe, inferior a 0,1%.

' S8i hay falta de carbono, una parte de la ligazbn
del carﬁuro dervolframio cobalto puede ser constituida de
la fase eta, coswsc. Sin embargo, para las conceﬁtraciones

bajas, es diffcil determinar si la totalidad 6 solamente - -
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-carburo de volframio y el volframio, se pueden disolver en
la fase ligante metallca. La presencia de volframio enlla

"fase metdlica es a lo menos parcialmente responsable de la
‘combinacién no usual de las propledades de los produ tos de

la invencion.

-cifada‘arrlba, una pequefia disminnci6n de la relacién até~

- composiclones de la presente invenciéh, especialmente las

- rar la fase cobidltica de la fase de carburo de vqlframio
que haya interVencién con la fase de carburo de volframio.

-de la presente invencidn incluyen especialmente las siguien

una parte del’metal esta presente en la forma de la fase
eta y es posible que, esta fase no esté de hecho presente,

Por ejémplo, los componentes de la fase eta, a saber, el

1) Fase cobdltica.

Como muestran ‘Kubota, Isheda y Hara en la obra

mica del carburo al volframio a un valor inferior a 1,0

en ia composicidn del ca;buro de tungsteno 1igado'p§r co~
balto aumenta de manera notable la resistencis de>1arfase
metdlica a la disolucidén en &cido clorhidrico y es debido ‘
al éumento de la cantidad de volframio en la fase cobélti-f
ca. En efecto, las medidas de la resiétencia a los &cidos

que refleja la concentracién de volframio en la fase cobél

tics, es una manera fécil y sensible de determinar si las

que contieneﬁ menos de 15% de cobalto, tienen una deficien
cia de carbono.

Para confirmar la cantidad de volframio en la ~
fase cobAltica, como estd indicada por su resistencia a los

&cidos, el solicitante ha comprobado que era posible sepa-
de manera que esta fase cobdltica puede ser examinada sin

Las caracteristicas de la fase metilica j de los cuerpos -
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volframlo que no se combina con el carbono bajo la forma

- eta (co3 3). la fltima fase también es conmocida en algunos

mitir que al menos una cierta cantidad de volframio se di-

.| mio de la fase aglutinante cobidltica excede de cerca de 1/3

(a) volframio dlsuelto. la fase cobaltica contie

ne una cantidad de volframio que esti relacionada con la -

razdn atémica del carbono al volframio en los Cuerpos. El

de monocarburo de volframio podria estar presente"euvuno
de los estados posibles descritos en la técnica anxerior
de los sistemas ternarios de carbono-volframio-cobdlto, a
saber. volframio metédlico; diversas fases de cobalto y de

carburo de volframio tales como la fase kappa 6 iaffase

paises baao el nombre de la fase delta; compuesto 1nterme~
télico COBW, dicarburo de volframio wac; 6 en solucién so—.
lida clbica de caras centradas de cobalto que cons fifuye'
el elemento principal de la fase aglutinante.

En los cuerpos de la presente invencidn, se pre
fiere que la mayor parte del volframio que no esti presen
te en la forma de monocarburo de volframio esté en solu-
cién s6lida en el ‘cobalto. Al relacionar de una manera con
veniente la razén atémica del carbonoral volframio al con-
tenido de coﬁalto, al mantener el caiburo de volframio segl

un tamafio de los granos desacostumbradamente fino, al per-

suelva en la fase cobdltica antes de la compresién en ca~
1ieﬁte v al comprimir y enfriar rapidamente, se ha compro-
bado que es posible méntener una gran proporcidn de volfra
mio en solucidn en la-fase cobdlbtica y disminuir la forma-
cibn de la fase eta y de otras fases sélidas.

Se ha comprobado e, si el contenide de volfra-

. 2

4
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. ‘37 7 7 9 1 ‘muuum{‘
de la fase aglﬁtinante metélica por peso, se hace‘muy di-
ficil de impedir la transformacién de cantidades.notables

del aglutinante cobdltico de la fase eta que es mas bien

frégil que dura. Por esta razéﬁ, la relacidén atémica del

p
o e

carbono al volframio debe ser superior a aproximadamente
[1,0-0,0062(P-1)/ donde P es el porcentaje por peso del -

cobalto en la composicién. Un limite inferior preferido Se

'da aproxlmadamente por la formula /I1,0-0, 004(Pblj7

Por otra parte, la deficiencia de carbono debe
éer'suficiente para poder introducir en la fase cpbaltlca
una cahtidad spreciable de volfremio y esta deficiencia -
debe ser superior al aumentarse la cantidad de cobéito a
la comp&sicién. Asi por ejemplo, cuando la proporcidén de
cobalto es inferior a 15% por peso, s0lo una deficiencié
de carbono infima apenas perceptible por medios analiticos
pof'ejemplo, una razdén de carbono, al vdframio atémica de
0,99 proveerad una cantidad de volframio suficiente para
rendir al cobalto resistente a los ‘dcidos y contribuird a

otras ventajas, notablemente la de disminuir el crecimlen-

" 0 de granos de carburo de volframio durante la compresidn |

en callente,al endurecimiento y al refuerzo de la fase co~
béltica, En cambio con 20% de cobalto en el cuerpo, una re
lacién del carbono al volframio de 0;98% es apenas sufi-
6iente, pero se brefiere utilizar una razén del érden de
0,92 a 0,96 aproximadamente. Un limite superior preferido
de la relacién se da por la férmula /1,0-0,00166(P-15)7 -
cuando el contenido de cobalto P es superior a 15.

En los cuerpos conteniendo hasta 15% por peso de
cobalto, un minimo de cerca de 12% de volframio en la fa-

se cobéltica se mantiene de preferencia, aungue una propor
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tconteniendo de 1 a 15% por peso de cobalto, una proporclbn

:re utilizar mds volframio,
.cobalto, la fase netilica forma una proporc;én notable del
_cuerpo ¥ hace un.papel muy mmportante en la contrioucién

a las propiedades fisicas Que en cuerpos que contienen me-

-la 'splid.ez' de la fase metilica aporta me;}oramien’cos‘ Utiles

‘en la fase metélica mejora de manera ventajosa las prqie-

V ‘dades ‘del cuerpo, aunque se prefiere utilizar por lo menos

cibén tan baja como &% puede estar‘présente; En los'cuerpos

de’ 8% por peso de volframio solamente en la fase cobaltica

da una resistencia notable a los dcidos, aunque se prefie-

En las composiciones que contenen de 1% a 50? de

nos’ cobalto. As{ aln un pequeiio aumento de 1a du:eza'y de

en’las'propiedadeé correspondientes de la composicidn glo-
bal. En los cuerpos conﬁeniendo 30% de cobalto, por ejem-

plo, una proporcidn de 8% solamente por peso de iniramib'

12%.

(b) Resistencia a los &cidos; la fase mebélica
de los cuerpos de la presente invehciénAes'mudno mis re-
sistente‘a los écidos que la fase cqbéltica de los cuerpos
de la técnicé anterior y del comercio qué no re%elan defi-
ciencia de carbono. Como ha sido revelado por Kuboté-y tan
bién en la obra de referencia citada arriba, la resisten-
cia a los 4cidos esté en relacién con la cantidgd‘dé vol-
framio en el aglutinante cobdltico. La cantidad de volfra-
nio en solucidn sblida en el cobalto puede ser determinada
tal como esté &escrito'por Kubota y otros. Un procedimien-
to preferido se describe mas adélante.en la ‘seccidn con re
ferencia a los broceﬁimientos de caracterizacidn., ILos cuez

pos depsos de la presente invencidn se caracterizan por uns
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‘resistencia se expresa por el nimero de horas requeridas

presente en la muestra original.

‘buro de volframioc en el cuerpo. Generalmente, .la fqgiétég

" R superior a 50 horas, los cuerpos preferidos tales como

1 menudo exceden 200 horas por el valor de la resistencia R.

- 51—

resistencia al ataque quimico R, de mas de 50 horas, esta

para que el &cido clorhidrico -concentrado elimine 0,25

mg de metal por cm2 de superfiéie, por porcentaje de metal

Ia resistencia al ataque por &cidos R ec afecta-

da por factorés tales como el tamsfio de los granos dal.car

cia'alvataque por el dcido R de los cuerpos Hé’chrbpro de
volframio ligado por cobalto que se puede enbontrér»én el
comercio es considerablemente inferior a 50 horas. Pa re-
sistencia de los cuerpos del comercio de conxenid;'élevado
de cobalto, tales como los éue contienen mis de 10%‘de co-
balto aproximadamente es inferior a la de los cuerpos que
contienen cantidades de cobalto inferiores; esta vesisten-
cia es frecuentemente del Srden de 56 de 10 horas solamegf
te. | -
Aunque los cuerpos de la presente invencidn se -

caracterizan por una resistencia al ataque por los Acidos

los que contienen 8 a 15% de cobalto ¥ que tienen una re-

lacidén &tomica del carbono al volframio de cerca de 0,98 a

De manera similar, lps cuerpos que contlenen menos cobalto
por ejemplo, una proporcién del ctden de 3%, y que tienen
una relacibn atémica del carbono al volframio que se apro-
xima a la unidad revelan una resistencia al atague por los
4cidos tambien mas elevada. Los cuerpos densos segfn la in
vencién qwe contienen grandes cantidades de cobalto, por -

ejemplo del drden de 30%, son mds resistentes a los &cidos
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ta clerto punxo especialmenﬁe en los cuerpos que'se Pueden
_encontrar en el comercio en funcidn de varlaciones ampllao

del contenido de cdalto, por ejemplo, de 3% y de 30%. Sia

' magnébica para un campo de fuerza débil de los cuerpos den

equivalentes de‘metal. Las propiedades magnéticas SQ miden

_por un instrumento conocido por el nombre de "Magne-Gage"

en cuanto a relacionés del carbono al volframio comprendi-

das en las gamas inferiores, por ejeﬁplo del érden de 0,82,
Aunque la resistencia a los 4cidos, tal como se

describe arriba, se relaciona directamente con la canbtidad

de volframio en solucién sélida en el cobalto, variard has

embargo, de acuerdo-con la presente invencidn, la resmsten
cig tal como estd definida es relativamente indepenﬁlente
del contenido & cobalto y estéd en relacién directa con la
concentracidn de volframio en solucidn sdlida en ié‘fase
aglutinante, Para una iegiséencia a los &cidos de ﬁé; lo
menos 50 horas, la fase cobdltica debe de‘conténer'ﬁor.lo
menos cerca de &% por peso de volframio en solucién’ s6li-
da. Cuando una proporcidn del érden de 12% de volframio es
t4& presente en el cobalto, la resistencia a los Acidos es,
generalmente, superior aAloo horas.

(¢) Caracteristicas magnéticas - La sensibilidad

s0s de la presente invencidén es inferior a la de los cuer-

pos correspondientes del comercic que contienen cantidades

por un método descrito en deballe més adelante en la seccid
sobre nétodos de caracterizacién. Ia semsibilidad megnéti-
ca, indicada por la lectura M sobre el aparato "Magne-Gagé"
del carﬁuro de volframio ligado por cobalto que se encuen-
tra en el comercio es superior a 21 P, P siendo el porcen-

taje por peso de cobalto, mientras los cuerpos de la preseg

B Ly et N I I b ane i A P S S S
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la cantldad de cobalto presente, la magnitur de la sensibi-

i das que cuando las particulas son isodimensionales j ésto-

_ ralmente en gran manera & la solidez del esqueleto de carbu

‘tante evidente y notable a la solidez global.

- 53;?

te invencidn tienen generalmente valores I inferiores a 21
P. Las composicmones preferidas de la’ presente invencién -
que- contlenen.particulas anisodimensionales de carburo de
volframio tienen valores M del érden de 17 P, mientras que
las que contienen predominantemente particulas isodimelisio-
nales tiene valores ﬁ'de entre 17P y 21P. Asi aunque el con .

portamiento magnético esté manifiestamente en relacidn con

lidad esti influenciada por el tamafio de las particulas de
cobalto presente, y por su grado de aleacidén con otros ele~
mentos componentes del sistema. Cuando hay particulas d§ cal]
buro de volframio anisodimensionales presentes, por'ejemplo
en la forma de plaquetas, las regiones constituidagvdé cobal

to tienen la tendencia a éplastarse y a hacerse mas délga-

generalmente reduce en el conjunto la sensillidad masnetlcai

mlentras que aumenta la solidez. '
(&) Solidez -~ La solidez no usual de los cuézpos

densos de la presente invencién se detalla completamente

en los apartes subsiguientes. Aunque la solidez de los cuer

pos densos de la presente invencidén pueda atribuirse natu-
ro de volframio, la fase cobdltica contribuye de manera bas-

Asi, la eliminacién del carburo de voiframio de
los cuerpos densos de la presente invencidén por ataque ano~
dico resultard en la formacidén de una estructura metélica -
coherente donde el contenido de metal del cuerpo ers nota-
ble, por ejemplo, del b6rden de &b 6 més. Ademds, la elimi- -
nacidén del metal de los cuerpos densos de la invencidn redu-

ce marcadamente la resistencia a la ruptura transversal -~
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la presente invencién, medide a temperaturas ordinarias y
.a'temperaturas elevadas, es superior a la de los ouqrpés
de .carburo de volframio del comercio cuyo contenido 4e co-

balto es equivalente. Esta . es una de las caracteristicas -

- dureza eleVada a temperaturas altas tiene una importancia

conteniendo 12% de cobalto tienen una dureza solamente de

* to solamente tienen una dureza de 83 én la misma escala.

- penetracién con una punta de dismante. la dureza se sumen-

ta 2 medida que el tamaiio de los grahos de carburo de vol-

del resto del cuerpo. La contraccidn del esqueleto metali-
co restante despuds de la eliminacién del carburo de vol-
framio, como se cita arriba, pone ain mis en evidencia la

solidez de la fase metAlica.

(e) Dureza - La dureza de los cuerpos densos de

més notables de 1os cuerpos de la presente invencidén., Una

partlcular para las ‘herramientas de corte.

Un cuerpo denso rapresentativo contenlendo de 10
a 12% de cobalto tendrd un valor de 87 en la escala Rockwei
A @ 8009C, mientras que los cuerpos de carburo del comer-

cio preparados por los procesos de la técnica anterior y

75 en la escala Rockwell A y también los carburos de volfrg

nio del comercio que  contienen una cantidad de 6% de cobal

En cuanto a la solidez, la dureza no usual de
los cuerpos de la presente invencidn depende grandemehte
de la estructura del esqueleto del carburo de volframio que
soporta la mayor'parte de la carga cuando se sopetehla com

posicidn a un ensayo de dureza que consiste en hacer una

framio del esqueleto de carburo se hace mis fino. Sin en-
bargo, la fase metdlica juega igualmente un ‘papel en la de

terminacidn de la dureza, para las composiclones conten;en
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do mis de 8% por peso de cobalto y particularmente las com

posiciones que contienen 15 a 30% por peso de cobalto. En

tan las cantidades de_volframio en solucidn en la fase co-

‘baltica hasta 25% 6 més por peso, se obtiene una dureza -

volframio ligado por cobalto comparables dgnla-téchida an-

terior que no revela una deficiencia de carbono .y que con-

~ volframio una vez que el cuerpo ha sido comprimido para -

estos cuerpos, la dureza de la fase metdlica tambien hace

un papel importanxé én la dureza global y, cuando se aumen

superior a la que se halla en los cuerpos de carburo de -

tienen menos de &% por peso de volframio en solucidn soli-
da en la fase aglutinante metélica.

La dureza exbtraordinaria de los cuerpos de la
presente invencidn depende, tambien, en parte, del hecho -
gue los cuerpos no son recocidos, sino que épn enfriados
rapldeamente a razbén de mids de 102C y, de preferencia a uné
rapidez de 1002 por minuto inmediatamente a partir de la
temperatura en la cual se comprimen en caliente. Este en-
friemiento rapido, & temple, a una temperatura a menoé de

70020 disminuye el crecimiento de los granos de carburo de

presentarlo en forma esencialmente imporosa. Ademés, este
enfrismiento permite dejar subsistir mis volframio en solu
cién sblida en el cobalto, lo cual endurece la fase mefali
ca. El enfriamiento rapido para obtener una estructura no
recocida es por lo ténro un aspecto importante de la presen
te invencidn para la produccidn de cuerpos que son desacqé
tunmbradamente duros y sélidos.
2) Fase de carburo de volframio.

La fase de carburo de volframio que tambien se

llama el esqueleto de carburé de volframio, contribuye de
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una manera marcada a las propledades ‘sobresalientes de los

~ ¢idn se caracteriza por las propiedades sigulentes.
- se caracterizan por la-presencia de una cantidad de. carbong
que es5. ligeramente menor que la que se requiere para combi

narse con la cantided de volframio presente en la composi-

- composicidén es deficiente de carbono & que ha sufrido una

‘cardcter fPagil, presentan una resistencia a la ruptura -

ted Carbides, citada arriba). Por lo %anto‘es sorprenden~

" comprendida entré 0;95 y menos de 1,0 y de preferencia al-

- los cuerpos estdn comunmente en contacto con el grafito a

~ una temperatura elevada, el contenido de carbono del cuer-

" se hizo el cuerpo. Al determlnar ¢l contenido de carbono

MR, ﬁﬂﬂ

cuerpos densos de la presente 1nven016n. Ademas de algunas
de 1as caracteristlcas menclonadas arriba,. la fase de car-

buro de volframio de las composmciones densas de la inven,

(a) Deflcmencia de carbono -~ Las composiciones

3
w,?

Qién-a'fin de formar carburo de volframio. Se dice que tal

"sub~carburacién"., Se cree en general en la técnica gue -
los materiales que han sufrido una sub-carburacién a cau-
sa del aspecto de la fase eta que da a estos materiules un

<

transversal medioere (véase la pégiha 145 de la obra Cemen

te que los cuerpos de la presente invencitn sean extremada
mente sélidos. ‘

N Para los cuerpos preferidog-de la presente inven
cidn que conﬁienen de 8 a 15% de coﬁalto, es preciso que
la deficiencia de mrbono sea solamenﬁe ligera. Asi;'la Ta-

zén atémica del carburo al volframio en estos cuerpos esté

rededor de 0,97 6 de 0,98. Ya que, durante la fabricacidn,

po denso y la razon atémica del carbono al volframio son a

veces mas elevados que en el polvo 1ntermed1ario del cual
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{ de menos de 90 y por comsigulente se desgasta rapidamente

al utilizarse para fabricar herramientas de corte.

usado para caleular la razdén atémica del carbono'de volfra-
nlo, es importante excluir las cantidades pequenas de carbo
no libre que pueden estar presentes en forma de inclusiones
microscdpicas semejantes a impurezas. Este resultado se ob-
tiene al substraer b canbidad de cerbono deberminado analiticamen-
te como carbono libre de ls centidad deberminada cmo cartorm e total.
(b) Solidez - Ios cuerpos densos de la presante
invencién se caracterizan por una 301idez myy elevada.que -
Se puede éomprobar al medirse con un ensayo de-la fﬁ?guré -
transversal. Ta solidez de los cuerpos de carburo dgﬁvolf;g
mio 1igado por cobalto del comercio cuyo tamafio graﬁulbme—
trico del carburo es cerca de 3 micras por Fjemplo, Se aumen
ta con el contenido de meﬁal; pero la dureza se hace mas y
mis reducida, aunque las comp&siciones que puedan éér.ﬁti—
les para her;amientas de corte no deben por lo genéral con-
tener nés de cefca de 6 & a lo mximo 9% de cobalto,‘poreﬁaé
plo. Estos matericles tienen una resistencia a la ruptura -
transversal del érden de 17.500 & de 22.750 ks/cme'y de las
dﬁrezas, segun la escala de Rockwell A, de 92 6 de 90, res-
pectivamente. Con un contenido de cobalto de 12% por peso,

el carburo de volframio cementado clésico tiene una dureza

Ios cuerpos densos de la presente invencidn que
contienen cobalto a iazén de 8 a 15% por peso todos tienen
una resistencia a la rupbtura transversal de mas de 32,200
kg/cm2 y una dureza de Rockwell de mds de 90. Los cuerpos
preferidos que contlenen & a 15% de cobalto tienen resis-
tencias de més de 35,000 kg/cm2, y en algunos casos, cerca
de 38.500 kg/cm2 sin sacrificéf la dureza. Sea el que fuera

el contenido de cobalto comprendido entre 1 y 30% por peso,
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.| talino; se constitupe de numerosos cristales pequeiios separg

dos por granos limitrofes apenas visibles cuando una secciédn

los cuerpos de la presente invencidén son caracterizados por
una resistencia a la ruptura transveréal en ﬁillapes de kg/
cm2 - P siendo el contenido de metal en % por peso de por
lo ﬁenos de 8,75 + 5,25 P, cuando P estd comprendido .entre
1y 3; de 19,88 + 1,5&_?,'cuando P estd comprendido éntre

3 y‘8, de 23,2 cuando P estd comprendido entré é y 15; v de
94 30 - 0,14 P cuando esta comprendldo entre 15 y 40. -

- . Caracteristicamente, un cuerpo segin -la presente
invencién cuya résistencia a la ruptura transversal es del
6rden de 35.000 kg/cm2 fosee un esquéleto de carburo'canuna
resistencia de cerca de 6580 kg/cm2; un carburo del comer—
cio que contiene de manera caractermstlca el mlsmo contenl-
do de cobalbo original tendra unag reS1stenc1a a la ruptura
transversal de 22.600 kg/cm2 y un esqueleto de carburo cuya
resistencia del rden de 3. 220 kg/cmz. o
(c) Disposicién de los cristales - Ios cuerpos de la presend
te invencidén, engloban los que contienen particu;és de carb&
ro de volframio snisodimensionales oqientadas,particulgs anj
sédimensimales sin orientar, asi como particulas isodimensionales
que natama]mente, no son orientebles y mezclas detodas estas partzn.culas.

El esqueleto de cafburo de volframlo es pollcrls

pulida se ataca con 4dcido, que elimina el cobalto. Estos -
cristales pequeﬁds bPueden ser revelados al someter el cuer-
PO a un étaqﬁe con ayuda de un reactivo apropiadoe para Gi~
solver el carburo de volframio, por procedimientos conocidos
de los ésPeciélistas. Asi, los gianos individuales que cons
txtuyen el esqueleto de cafburo pueden ser dlstlnguidos al

mlcroscoplo optlco ¥ exammnados al microscoplo electrdénico
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'@or un sistema de reproduccidén superficial{

.| sal pulido que esté en &ngulo recto al plano de alineacién

preferido de las plaquetas, como se explicarid mis adelante,

|81 1a direccién de compresién es conocida, el corte transvern

24 ABR 1570 -

Le estructura granular finé es una cargcteristi-
ca importante del cﬁrburo de volframio de los cuerpos de la
presente invencidn. Lés granos de carburo, como se puede -
comprobar al efectuarse las medidas de las secclones meta-
logréficas descritas n4s adelante, tienen un tamefio infe-
rior a una micra de promedio. En los cuerpos que contienen
granos de carburo isodimensionales, casi todos los granos
tlenen un dlaﬁetro de menos de 4 micras al menos 60% de -
ellos, de preferencia 80%, tienen un tamano inferior & una
micra, el prcmedio del tamafio granular es inferior‘a uns mi
cra, de preferencia a 0,75 micras y ordinarismente la repar
ticién de los tamafios es unimodal. En cuerpos que bbntienen
granos anisodimensionales, un pequefio mimero de gréﬁos pue-
den tener un tamafio tan grande como 15 micras qproxlmadamen
te en la dimensidén mis grande, pero su dimensidn més peque—
fia es decir, su espesor tiene un valor sensiblemente infe-
rior a su dimensidén mds grande, y el promedio del tamafio grg
nﬁlarvde todos los granos es menos de 1 micra, de preferen~
cia de 0,75 micras. En los cuerpos confeniendo plaquetas -

orientadas, el tamaiio del grano se mide en un corte transveq

sal entonces es paralelo al eje de los pistones de la prensal

Ia figura 10 es una representacidén de la manera e
que los cristales de carburb de volframio se juntan a menu~
do y'se interconectan para constituir un esqueleto de car-
buro de volframio rigido. La mayor parte de los cristales_

de carburoc de voliramio representados a una amplificacidn -
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‘de aproximadamente 20.000 estén dispuestos de tal manera

que su superficie mis grande sea perpendicular a la super-

ficie del papel. Asi las aristas de los cristales 1 y 5 -

son visibles y parecen orientadas un poco paralelas. una

:;de la otra. Los elementos 3 aparte de las plaquetas triap-
.gulares anisodimensionales son visibles comno 1o son las -
,plaquétas triaﬁgulares-4, que no estén orientadas con.las
 p%ras blaquetas. Mientras Que algunos cristales de Qérburo

de volframio son contiguos sobre una gran parte de su su-

perficie 5, la mayor'paite de entre ellos sehtocan,fpero

.estén circundados hasta varios grados por una red'iﬁﬁerpg

netrante del aglutinante metédlico 2, La figura 13 es un =

croguis preparado de una nicrofotografia de un cuenpé de

carburo de volframio 11gado por cobalto segun la presente
invencidn a una amplificaclon de 20.000 veces. Ima gran ma-
yoria de las superficies visibles son caras de cristales
do carbuzo de Volfranio 6 rodesdos por otros cristales de
carburo de voiframio a la vez mas gfandes ¥y més pequefios
y por capas de una red 1nterpenetranbe de cobalto 7.

3) Propiedades globales. _

Ademés de las propiedades y de las caracterlstl-

cas de las dos fases prmncmpales citadas arribe, 1os cuer-

| pos comprimidos de la presente invencidén poseen propieda-

@es ¥y caracteristicas globales que no son facilmente atri-

buibles a una fase u otra individualmente. Ademés de la 80

+ lidez y de la dureza citadas anteriormente y en las cuales

las propiedades globales quizaes sm la suma delsscooperaciones

de las fases individuales, hay otras propiedades y carac-

teristicas que serdn explimdas mis adelante.

Ios cuerpos de la presente invencidén estén cons-
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tituidos generalmente de dos fases § ‘estructuras que se in
terpenetran mutuamente, como se describe arriba. Su inter-
relacibén determina la microestructura del cuerpo.

(a) Microestructura - La microestructura presen-

“ta varias caracteristicas que son particulares de los -cuer
"pos comprimidos de la presente invencidén., Estas caracteris
‘ticas varian a su vez segin las distintas formas de reali

zacibn de. la presente invencién.

'As{, los cuerpos de carburo de volrramio aniso- ‘

dlmensional ligado por ¢obalto segun la invencidén son ca-

-racterizados por una serie de correspondencias cobalto -

carburo de volframio. Cuando el cuerpo se fabricaﬂﬁéjo con
diciones que permiten una deformaciln pléstica déﬁii 4 nu-
la del cobalto a temperatura elevada, los cristaléé aniso-
dimensionales estardn presentes en una'interdispéQSién uni
forme inorientada 6 estadistica (es decir, desordenada) -
del cobalto y de carburo de volframio. Estés estructuras '
convienen parpicularmente cuando 1los cuerpos serén soﬁeti—t
dos a fuerzas de compresién 6 a fuerzas dirigidas en nilti
ples direcciones, ' .

Taﬁbién, cuando las condiciones de fabriﬁacién -
son tales que la composiclidn de carbure de volframio eni.so

dimensional ligado por cobalto sea sometida a las fuerzas

' de cizallamiento mientras la composicidén se halla a una - -

temperatura § en un estado suficlentemente pléstico para

- fluir bajo presidn, las plaquetas anisodimensionales estan

orientadas dentro del medio de conduccidn cohdltico de tal
manera que sus caras reposan mas o0 menos paralelas a una
linea comin. Estas estructuras orientadas de una manera re

gular manifiestan una comblnaclon notable de solidez y de
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Yolfremio y de metal gque difieren de los dos sistemas cita
.dos arriba, Una de estas configuraciones presenta zonas de

;plaquétas de carburo de volframio orientadas 1igadés:por cq

-orientados de una manera "irregular" se forman por una com

| dentes. Ios ejemplos graficos A y B T las figuras 1 y 2,

ilustran una orientacién "regular", la mayor parte de las

~ ra que sus aristas 1 se encaran en una direccién comfn y

‘reparticibén regular deilos cristales y del metal en las es.

e

dureza y convienen particularmente para las aplicaciones ex
las cuales una fuerza se aplica en una sola direccién.
' Al modificar las condiciones de fabricacidén, es

posible obtener alin otras configuraciones de carburo de

pélto,;semejantes a las del parrafo anterior, esbas p;aqqg
tas estin rodeadas por una -superestructura en forma de una

red tridimensional de venas ricas en metal. Estos cueérpos

presitn en frio bajo wna presién reducida de un polvo de
carbuio de volframio Yy de cobalto reducida a QOOQG. El pol
vo comprimido en frio es a conbinuacién calcinado parcial-
ﬁente a una temperatura elévada Yy se comprime inmedigtameg
te’en caliente como se describe mis adelanbe. Estas estruc
turas revelan una resistencia notable al uso asobiada_a -
una sfan durabilidad, cuando son sometidas a choques de -
éompresién repetbidos. .

Ios ejemplos gréficds A y_va las figuras 1, 2 y
6, ilustran la orientacidn del carburo de volframio aniso-

dimensional tal como se explica en los dos pArrafos prece-
particulas anisodimensionales estén dispuestas de tal mane
sus caras 2 tambien estén orientadas en una direccién co-

mén, Las particulas anisodimensionales 4 que no son trisn-

gulares tambien se orientan un poco de la misma manera. ILa

.
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‘tructuras puede . ser observada en la'figuré 1. En esta fi-

. tes de metal tales como la zona 5. Inclusive estas zonas

,volfrémio orientados méds pequefios que no estin reprgsepta—
'dos'enéel'dibujo. I figura 2 representa un cubo de carbu

ro de volframio anisodimensional ligado por eobalto denso.

gura, la anotacidén de referencia 3 répresenfa una reparti-
cién &1 cobalto regular alrededor de los cristales, sola~

nente aparecen de uns manera ocasional zonas més importan-

nés inportantes contienen algunos cristales de carburo de

E1l cubo ha sido cortado en un cuerpo que ha sido comprimi
do en“direccionés opuestas 5. Las superficies expﬁestas del
cubo han sido pulidas y limpiadas y las superficies planas
de las plaguetas de carburo de volframio 6 estén:febreseg
tadas paralelas a la superficie del cubo que es pérpendi;
cular a la direccibdn segﬁn.la cual la presidén ha sido apli
cada, mientras que la arista rectilinea de la plagueta 7 s%
encuentre sobre ls superficies expuesfas del cubb que_soh |
paralelas a la direccién de la aplicacién de la presién.
dtras formas de granos anisodimensionales se répresentan
en 8. |

Uﬁa orientacidén “irregular" estéd ilustrada en la
figura 8 donde, de nuevo, los cristales de carburo de vol-
framio anisodimensionales ‘ienen sus aristas 52 y'53 sen—~
siblenente orient;adgs en una direccién comin, Ias zonas -
constituidas de plaquetas de carbure de volframio orienta-
das. ligadas por cobalto 56, que tienen una configuracidn
andloga a la de la estructura entera ﬁe la figura 1, estén
1igadaé las unas con las.otras por una red 6 matriz tridi-
mensional de venas ricas en metal 55 que pueden c¢circundar

completamente las zonas 56 o pueden simplemente penetrar
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en la forma de una red de interconexién en la red tridimen

. la fase aglubinante 54 de la figura 6, Que no son zonas ~

en.los cuerpos de la presente invencidén que contienen par-

- guas de carburo de volframio ligado por cobalto interpene-

polvo que proviene de la fase de trituracibén, que se seca

sional formada por las zonas 57. Gomo'en'la-zona.metélica
5 de la figura 3, granos de carburo de volframio anisodi-

mensionales mis pequefios se disponen en las venas 55 Y en

constituidas de metal puro.

Ademés de los efectos de orientacién observados

ticulas anisodimensionales de carburo de volframio se pue-
de observar en 1los cuerpos que conbienen a la vez particu-
las isodimensionales y anisodimensionales éaracteristicas

microestructurales que, aunque son dificiles de observar

en el cuerpo denéo final, pueden ser comprobados en el ma-
terial en las fases intermedias del procedimiento y que -

persisteﬁ en el cuerpo final y contribuyeﬁ a las prepieda-
des, en particular, a la benacidad. Una caracteristica mi-
croestructural de este tipo corresponde e una orieﬁﬁacién
"irregular" ya citada arrida y comprende una superestructu

ra consbtituida por una red de regiones esfervides conti-

tradas por una segunda superestructuia de venas ricas en

cobalto. Estas caracteristicas encuentran su origen en el

y se tamiza con wn movimiento oscilante y forma grénulos
finos esfér;cos de un tamafio de 0,84 a 0,074 mm. como se
ha mencionado esnteriormente., Estos granulos, al ser someti
dos a un rodamiento tienmen la tendencia de constituir una
envoltufa, es decir, una superficie sobre lé cual el polvo
constitutivo es mas comprimido gue en el interior. Durante
la fase de calegtamien&o g de caloinacién critica de la pre]

¥ ¢ f
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"~ do la deficiencia de carbono es minima y cuando la concen-

I 1a formacién de una fase metdlica eutéctica fundida sufi-~

sente invencidén, esta envoltura méis compacta parece calei_
narse para formar cascaras esféricas'ﬁicroséépicgs en las
cuales los cristales de carburo de volframio crecientes

se aglomeran para formar uns c¢apa coherente. Si se aplica
una presién mecénica suficiente a los grénulos, en cual-
quier fase anbtes de lg fase de calentamiento y de calcina~
cibén inicial ﬁara hacer pedazos los grémnulos, las envcltu-
:as'comprimidaS‘se perburban. Sin embargo estas en&o}turas
una vez calcinadas son mis resistentes y méS*cqherentésique
el resto del material Y, por lo tanto alin persisten duran-
te la fase de compresién final. Estos aglomeradosude cérbu—
ro de volframio en forma de.céscaras o de pajuelas,'cuando
estan presentes, contribuyen de una manera marcadg a la ob
tencibén de una solidez y de una dureza notables de 108 ==
cuerpos de la presente invehcién, porque son suficientemen
te boherentes éara permitir a la fase metdlica rica en co-f
balto liquido de ser exprimida para formar venas tenaces -
interconectadas de metal en todo el cuerpo durante la com~

presidn en caliente. Este comportamiento solo ecurre cuan-

tracidn de volframio en la fase cobfiltica durante la com-

presién en caliente es lo bastante reducida para permitir

ciente para rellehar el espacio comprendido entre los gra
nulos esféricos, cuando el cuerpo se comprime en caliente
bajo una presidén moderada, pero que no sea suficiente para
exprimir todo el metal de las venas ricas en metal, ‘
Los cuerpos que contienen de 8 a 15% de cobalto
constituyen un producto de la invencidén que se prefiere par

ticularmente y que se puede utilizar en las aplimeciones don
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" de ol material es sometido a choques pesados.

_viduales de los elementos constitutivos, permite hacer una
‘estimacidén de la porosidad interna. Los cuerpos preferidos

.de la presente invencidén tienen una densidad aparente.de

“elementos constitutivos calculados e partir del peso de ca

" a la solidez y a obtras propiedades fisicas. En algunos cuer|

|| el sentido de que se observa una resistencia mejorada a -

“les, por ejemplo, para las puntas de herramientas de corte

y L:\ RN
i
Py

\ﬁgl N
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. (b) Densidad ~ Ia relacibén entre 1a densidad apa
rente de los cuerpos de la invencidén y su densidad tedri-

ca, calculada a partir de los vollmenes y densidades indi-

pés de.99% de la densidad tebrica. En otras palabras, el
volﬁmen de un peso dado de un cuerpo preferido de la pre-

sente invencidén es igual a la suma de los volfmenes de los

da'eleﬁento dividido por su densidad. :

Sin embargo, algunos de los cuerpos de la yreseg
te’ invencidn tienen una estructura de poids finos, que a
pesar de&éso los hace muy sélidos ¥ muy ﬁtiles. Eso es ver
dad atn cuando su densidad no es més que el 75% de su den-
sidad teérica. Asi, aunque lsa pordsidad sea 5% pér volumen
los pdros son:ban finos gque son inv;sibles-a simple vista.

Cuanto méas finos son lLos poros, tanbo menos pegjudiciales sop

pos donde 1los poros son excesivamente finos, una porosidad

uniforme de hasta 5% por volumen es realmente ventajosa en

los choques térmiﬁos.y_aﬁn um solidez mejorada en compara-
¢idn de los cuerpos qué son densos a 100%s:

Aﬁnque 1os cuerpos ligeramente porosos sean ubti-
les en algunas aplicacionés especiales,‘por ejemplo, para
las supérficieé de cojinetes generalmente no son satisfac-

torios cuando una dureza y una solidez méximas son esencia

pre -
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‘-j,para punzones.

ro de volframio generalmente es superior a la de los Eﬁeg
 Dos de carburo de volframio del comercio que tiene un con-
‘tenido de metal comparable. Por lo tanto, los cuerpos de

carburo de volframio ligado por cobalto, tales como 18s -

10/ :
’ -micro~-ohmios cm. aproximadamente y no muestran un cambio

" tienen particulas de volframio isodiménionales, ls resisg-

g 3777 g1 67

~ (c) Resistencia eléctrica - Ia resistencia eléc
trica especifica de los cuerpos comprimidos de la presente

invencidén que contienen granos anisodimensionales de carbu

que son usados para-hacer las puntas de cqrte—dél comercio

tienen resistencias eléctricas especificas entre 1€ y 25

regular de 3 a 15% por peso de cobalto. En cambio, los -
cuerpos de la presente invencidén en los cuales las particu
las del carburo de volframio son anisodimensionalgs'revelan
ﬁna resistencia eléctrica eépecifica aurmentada de ﬁnbs 25
micro-ohmios cm. por 2% de cobalto hasta 30 a 40 micro-
ohmios cm. cuando una proporcidn de cébalto de 5:a 20% 6
mis estd presente. '

En los cuerpos de la presente invencidn que con-

tencla eléctfica es un poco menos que cuando las particu-
las anisodimensionales estén presentes, pero, generalmente,
esta resistencia es superior a la de los cuerpos que se -
pueden encontrar en el comercio. Ila resistencia eléctrica
mis alta es en parte tanto mis grande cuanto el tamafio me-
@ de las particulas de carburo de volframio de los cuer-
pos de la presente invencién es més fino. Sin embargo, tra
zas de'impurezas‘presentes en el carburo 6 en los limites
de los grsnos de carburo pueden tambien tener un efecto.

Generalmente, los cuerpos de la presente invencidén consti-~
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carburo de volframio fino obtenido por una trituracidén en

_clo, tienen resistencias eléctricas especificas del 6rden

_de.20 é 30 micro-ohmios cm.

-malte 6 de vidrio proviniendo, por ejemplo del equipo uti-

‘inclusiones de carbono en el cuerpo final; las materias mi

" rlcter frigil. Los otros polvos minerales asi como los -

1 es el.grarito 6 el carbono gque tiene tendencia a déspren~

- grafito provoca la creacidn de zonas cemenbadas localiza-

tuidos de carburo de volframio coloidal préparadés por una
reaccién en sél fundida tienen una resistencia eléctrica
especifica superior al 6rden de 30 a 40 micro-ohmios cm, -

aproximadamente mientras que los que son constibtuidos de

vn molino de bolas de un carburo de volframio del comer-

(&) Impurezas - Los nateriales extraiios tales co

mo el polvo orgénico, polvo mineral y/o fragmentos de es-

lizado deben de ser evitados escrupulosamente en la prepa
racidn de los cuerpos de la presente invencidn. Ia maberia

orgénica puede resultar en la formacidn de agujeros 6 de

nerales tales como los silicatos, dejan inclusiones de vi-
drio que son muy pexjdiciales por el hecho que estas inclu
siones provocan tensiones . inbtermas localizadas al enfriar-

se, lo que -conbribuye a conferir al cuerpo un cierto ca-

fragmentos de vidrio 6 esmalte son perjudiciales de una ma

nera semejante. Ia impureza particular que se debe evitar

derse de las parédes de los moldes de grafito 6_a debosi-

tarse de una manera inadvertida a partir de vapores., El -

das que, a su vez, permiten un crecimiento localizado de
granos. Estas zonas generalmente se han de evitar, en.par-
ticular, cuando se mide el tamafio granulométrico del car-

buro. De manera similar, la carburacidn del polvo en algu-

o
.
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5 Preparacidén de los cuerpos comprimidos

'Transf Aner. Inst, of Mining & Met Eng. 158, 203 (1955), pe-

3 MR, o0

nas fases de la fabricacién resulta en la formacién de re-
giones indeseables en la estructura final; Aéi, por ejemplo |
si una porcibn de polvo, por eﬁemplo, la capa externa de un
molde de grafito, se somete a una carburacidn antes de que

sea comprimida, se pueden hallar regiones cerca de la-éﬁpqg
ficie de las pilezas copprimidas que no carecen de carbono y

revelan un crecimiento no usual de los granos. -

A

| Ios cuerpos comprimidos de la presente invencién
se preparan a base de los pol&os de cobalto y de carburo'&e
volframio interdispersados que se han descrito prefiamenxe.
Un procedimiento Qreferidd de fabricacibén consis
te en comprimir en caliente a los polvos de una manbfa que
se describirid a continuac%én. _
Diversos tipos de equipos de compresidn en ca-
liente son conoéidos en la técnica y han sido descritos en f
diversas publicaciones. Segin el tipo de prensa y las carac
teristicas funcionales deseadas, el calentemiento se puede
hécer por resistencia, por perdidas dieléctricas, pdﬁ gas
o vapores calientes, por induccidn 6 pér un soplete de plas
ma. Se puedeﬁ lograr duracionés de calentamiento extremada-
mente cortas, del drden de algunos segundos por calcinacidn

por resistencia'bajo presibén, como lo describe F.B.'Lanei,

ro esta técnica no es la mayor parte de los casos, aplica~
ble mas que a plezas relativamente pguefias.

La temperatura se puede medir muy cerca de la -
nuestra misma por medio de un pirdmetro de radiacién ¥y su -
valor se puede verificar de nuevo, para mayor precisidn,.

con un pirdmetro Optico. Estos instrumentos deben de ser ca
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| redes de hasta 2,54 cm. 6 més. Un corte transverssl redondo

I de corte, déndoles asi las dimensiones mis aprox1madas posi

1ble a las dimensiones finales deseadas.

'mlbrados teniendo cuenta de las normas prmnclpales y de los
termopares dispuestos en la muestra~misma para que las tem-
perétﬁraéAreales de la.muestra se puedan determinar de las
lecturas. | ;

Selpuede realizar un control automdtico del gra-
.do de calentamiehto ¥y de la temperatura deseada por mecanis
mos de acoplamiento apropiados entre un pirémetro de .radia
qién Yy 1la fuente de energia. Termoparés, qo#venien#gmente
escogidos para la gama de tempergtﬁras deseada, tambien pug
dén ser utilizados, pero'los‘pifémetros; aﬁndue seaq un po=-
cO menos précisos, son més seguros y tienen una duracidn de
ubilizacién mucho mas larga. |

E1l molde puede tener una variedad de formas, pe-

ro habitualmente seré oillndrico con un espesor de las pa-

le da al molde una solidez superior a la de otros moldes de
corte transversal cuadrado & de coﬁfigﬁracién distinta. BEs
particﬁlarmentg ventajoso utilizar un cilindro cu&o corbe

tfansversal es circular sobre la superficie externa y cua-
"@rado sobre la superflcle interna para comprimir los cuer-

pos susceptlbles de ser utllizados cono insertos de puntas

Por ejémplp, Para un disco redondo comprimido y
terminado.teniendo un difmetro del rden de 2,54 cm. el mol
e es_cilindrico y tiene un difmetro interior de 2,54 cm. un
disdmetro exterior de 5,81 cm. y una longitud de 1016 cm. Dig
cos de grafito delgados de un eééesor de 0,635 cm y de un -
didmetro de 2 54 Ch. 8e cargan en el molde cilindrico por ~

encima y por debajo del material que se va a comprlmir. Ia

¥ e
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~ i los doé extremos del c¢ilindro en contacto con los diséoswde

a 18509C se enfria a una temperatura del rojo obscuro del

superficie de los discos de grafito en contécto con la mues
tra puede presentar una pequeifia depresién enAel medio para
formar una punta en la muestra y mantenerla en el medio del

molde, cuando se encoge por contraccidn de los lados del -

molde a causa de la calcinacidn. Pistones de grafito iéml,EL

cm, . de difmetro y de 5,08 de largo entonces se cargan en -

0,635 cm de espesor de manera que salen fuera del cil@hdro.
| Las piezas de grafito utilizadas err-la prgnsa“~
tienen la tendencia de oxidarse a las temperaturas de com-
presion utilizadas y por eso es necesario de mantener en el
interior de la prensa una étgésfera inerte 6 un vacio. Ade-
mis de prolongar la vida de las piezas de grafito, el uso
de un vacio § de una atmdsfera inerte hace'posible ademés
quitar el'molde'que contiené el cuerpo comprimido en calien
te del corazén del horno calentado por induccién y de en- |
friar la mgestra macho mas rapidamente que si se @ejara en-
friar en la zona caliente del horno, después de haber corta
d6 la alimentacién de energia. La prensa se puede dispﬁner
para permitir la remocidn del molde dei horno caliente, y
después de qﬁe se haga esto, el molde se enfria muy rapida-

mente por radiacidn, Asi, un molde que se quita del horno

orden de 800°C, en cerca de 3 minutos, La rapidez de enfria
miento en una atmosfera de gas inerte es un poco mayor que
en un vacf{o, debido a las pérdidas por conveccidn, pero la
mayor parte de las pérdidas de calor tienen lugar por radig
cidn a las temperaturas aplicadas. La importancia de un en-
friamiento rapido para obtener productos de una solidez mé-

xima se explicari méis adelante.

P S
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‘esta temperatura mixima antes de aplicar cualquier presidn.

{ ratura mixima sin que se le aplique ninguna presiébn, el cuer|.

'-po se contrae por razdn de la calcinacidén., Al fin de este

Para evitar una oxidacién excesiva que pueda con
ducir -2 una deficiencia de carbono podo deseﬁble,“en parti-
cuiér con los polvos que no han sido precalentados ni redu-~
cidos, el polvo se debe cargsr en un molde en una afmésfera
inoxidante, de preferencia, en una caja de manipulacidn con
guantes llena con gas inerte. Los discos y los pisbones -
apropizdos enbonces se puedeg introducir y el molde carga-
do se puede manipular al dejar el polvo que.contiene. esen-
cislmente suelto § por ejemplo, sin més presidén que id qQue
sé puede aplicar a los pistones con los'dedos; Sin em@argo,
a menudo es conveniente aplicar una presidn de cercs de 14
a 28 kg/cn2 con una prensa pequefia para obtener una rwuestra
méds comprimida que es mucho més facil de manipular ¥ que -
tiene una gran uniformidad.v ' N '

. En un aspecto de realizacién preferido de esta
invencién, un polvo de carburo de volframio coloidairy de
metal se comprime a razdén de cerca de likg/cm2 cuando se -
carga en un molde, se elevé a la temperatura mixima sin aplj

car presidn a los pistones y se mantiene de 2 a 5 minutos a

Durante el periodo cuando el polvo estd sometido a la tempe

periodo, el cuerps alcanza una densidad del drden de 80 a -~
90% de la dénsidad tedrica y el didmetro es del drden de 60
del didmetro del molde. La presidn entonces se aplica y lle-
ga a su méximo en el espacio d&e 15 a 30 segundos, lo cual -
tiene pdr efecto & reconformar el cuerpo precalcinado al mol]
de que lo contiene., ILa presiég.y l€ temperatura méximas se

aplican hasta que se obtenga una densificacidén completa, tal




10

16

20

28

30

’377?@\

como se Ilndica cuando el movimiento de los pistbnes prensg

dores cesa. Esto ordinariamente no reéuiere més de 5 minu-
tos y habitualmente solo un minuto, después del cual la -

muestra se quita inmediatamente de la zona caliente y se le

,déja enfriar rapidamente por radiacién a menos de 8002C en

5 minutos & menos aproximadamente.

Las condiciones que dan lugar a la formacién de
cuerpos densos ligados por cobalto preferidas son relati»
vemente importantes ¥ deben establecerse de manera precisa
para una composicién particular y para el tipo de estructu-
ra deseada.

| Ios periodos de precalcinacidn exageradamente
largos pueden ser dafilnos a causa del crecimiento de crista

litos excesivo ¥ del desarrolb de una estructura ce carburo

| retlculada demasiado extensa y rigida. Una apllcacién Prema

tura de presidén tambien puede ser perjudicial porque tienef
al cuerpo en un contacto prolongado con el molde de grafi- |
to, lo cual provoca una carburacidén. También, en el caso de

los cuerpos que contienen cristales anisodimensionales de

carburo de volframio esta aplicacidn de presién prematura

tiene tendencia a impedir la orientacibén. El mantener la -

{ muestra por un periodo demasiado largo a la temperatura mi~-

xima tambien se debe de evitar, no solo por el hecho de la

carburacién, sino tambien por el hecho de que el crecimien-
to secundario de los cristalitos tiene la tendencla de cau
sar un engrosamiento de la estructura y eventualmente a -
desarrollar una cierta porosidad. Un enfriamiento demasiado
lento témbien buede ser perjudicial porque la muestra perma
nece a una temperatbura elevada bastante tiempo para que se

produzca un crecimiento indeseable de cristalitos y de modi

C

|
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| de presidn inmediata, a veces es deseable de realizar la fa

"lizar de varias maneras; Por ejemplo, el polvo de base pue~

'te a una temperatﬁra inferior de 50 a 2002 a la temperatu~

Taoey T

fv‘[]

sres .
ficaciones de la estructura. Estas ﬁodificaCiones engloban
las modificaciones de la composicidn de la fase aglutinante

cobdltica. 4sf, con un combenido reducido de carbono y la

cantidad correspondiente importante de volframio que se en

cuentra inicislmente en la fase cobdltica, la precipitacidn

de la fase eta se préduce a temperaturas elevadas. Esto se
puede disminuir.por la brevedad de la compresidén er calien-
ye'y pof la rapidez del enfriamiento del producto 6omprimi-
do. Generalmente, no. es deseable que mas de 1/3 de cbbalto
sea treansformado en la fase eta. »

Aunque se prefiere que los productos de ia'pre—
sente invencidn sean obtenidos al calentar y al caicinar -
los polvos de carburo de voliramio y cobalto fina@énte divi

didos y ligeramente comprimidos, seguidos por una aplicacidr

se de calcinacidn en la forma de una operacién distinta. Asi
para obtener una productividad méxima de una prensa en ca-
liente, la fase inicial de calcinacidn se puede realizar en

un horno aparte en una atmbésfera inerte. Esto se puede Tea-

de ser cargado ) 1igeramente‘comprimido en los moldes que = |.

deben ser utilizados después para la compresidén en calien-

te, ¥ entonces calentados rapidamente en una atmosfera iner

ra de compresidén en caliente final que serd utilizada. Los
moldes entonces se pueden quitar del horno y se pueden de-
jar enfriar aun bajo una atmosfera inerte. Después, estos
¢uerpos calcinados se pueden combrimir en caliente. De pre-~
ferencia, el molde y su contenido parcialmente calcinado -

pueden. ser sometidos, mientras que estén todavia calientes,

3

-
v
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orientadas de manera "imegular" que contienen una red A& ve

1| tida bajo ﬁna presién regulada, lo cual prensa el cchalto

| cuando la calcinacidén se efectua en la forma de una opera-

1 eibn aparte, es muy importante y que una sobrecalcinacién -

3

o
b i

R o/
directamente a unazoperaciéh de comprésién én callente, por
que ésto evita que los cuerpos sean calentados dos veces.

_ Como se ha sefialado previamente, otra variacién

de fabricacibén tambien se emplea para obtener estructuras

nas ricas en cobalto. En esta variacidn, el polvo de parti-
da, deépués de reduccibén, se comprime bajo una presién de
14 a.35.kg/cm2 v despues se calecina a un punto donde se brg
duce una ligera fusidn de los aglomerados, pero no woa fu-
sién'cqmpleta. En este punto, él cuerpo es relativarente so-
1ido ¥ .coherente, los agloﬁerados han sido calcinados hasta-
que'seaﬁvsensiblemente ne porosos aun habiendo poros en el
cverpo entre los aglomerados. Esta estructura a conkinua-

cibn se comprime en caliente a la temperatura méxima permi-

en los vacios para fomar, a medida que la presién se aumen
ta, una red de venas ricas en cobalto que se extienden en-

tre 1&5 zonas orientadas. La compresidén no debe ser prolon |
gada porque ésto tendria por efecto exprimir el metal de lag
venas.

Se debe recalcar gue el grado de calcinacidn ~-

produce un polvo § un cuerpo parcialmente calcinado en el -
cual los cristales de cérburo de ¥olframio han c¢recido al ~
aglomerarse para formar una red de carburo de volframio con
tinua que no se puede més ﬁoldear ni conformar sino con di-
ficultad. Es por esta razdn qué uno de los procedimientos -
preferidos de la presente invgncién implica una calcinacidén

una reeristalizacién en plaguetas y una orientacidén de las

»

".
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plaquetas en una direccidén preferida simulténeas, nientras

que 1a masa se moldea para adoptar su forma final.densa e

| imporosa.

Ia temperatura maxima a la cual los cuerpos se
deben comprimir depende mucho del contenido de cobaito, aun
que la temperatura adepuada sea, hasta cierto punto, depen~
diente &1 tamafio de la pieza moldeada, de la rapidesz ds ca-
lenbamiénto y de la presidn disponible. Las.composnbidhes
de la presente invencidén son sometidas comodamente a ana -
témpératufa Tm durante un periodo compreﬁdido entre:tg y 20
tm minutos 6: ’

6,5 ~ 10@10 @‘013)
= +

n 0,0039 . T 19090
b
1oy b, = —-—;%—%32 — = 8,2 minutos
" P es el porcentaje por peso de metal en la compo
8icidn,

Asi, para ls composiciones que conbienen-una pro

porcidén de cobalto de 6%, esta temperaéura es del orden de

14502C y para las composiciones conteniendo 12% de cobalto,

les de aproxlmadamente 14002,

Se prefiere llevar la muestra a la temperatura

'deseada lo més raﬁido posible. Por ejemplo, una muestra de

un didmetro de 2,54 cm puede ser calentada en el espacio de

2

4 a 5‘minutoé 6 a 18502C en el espacio de 6 a 7 minubos al

introducirse el molde en un blpque.de grafito precalentado,
el factor restrictivo siemd la tasa de termotransferencia
del eguipo de grafito a la musstra a través del molde. ILa

rapldez del calentanmiento tieﬁé una importancia particular
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i en las composiciones donde la razdn athicaidel carbono al

" lae lé,presién dentro.de la muestra que no lo-serfa en el ca-

; sitivo.indidador se puede colocar en cada pistdén para indi-

| ciones extremas de las muestras, que son expuestas 2 tempe-

‘equilibrio de la temperatura del interior sin mcalentar el

.Jratura méds reducida, que bambien permite prolongar la dura-

g 5 Ao 190

volframio se aproxima a 1,0.

‘ _ Una presidn puede ser aplicada a la composicién
de carburo de volframio ¥y cobalto en una prensa en calien-
te por la accibén de pistones neuﬁéticos 6 hidréulicosztélg
accionados. La aplicacidén de una presidn simultaneamente
por los dos pisﬁones sobre la parte superior ¥y sobye lq par

tg'infefior de la muestra dan una reparticidn mas unifor&e
80 de aplicar una presién con solamente un pistén. Un dispo

car el grado de desplazamiento de estos, 1o cual permite
regular la posicidén de la muestra dentro del campo termico

y de indicar el grado de compacidad de la muestra. Las sec-

ratuias elevadas, deben ser constituidas de grafito.
' Una variacién de 1002 en rélacién con la tempera-
tura media especificada permite el control hasta cierto pun:

to de las variables mencionadas arriba. Asi para lograr un
exterior, los cuerpos de tamafio grande requieren una tempe-

cibén del calentamiento. Se pueden emplear temperatufas nés
.elevadas y de duraéiones cortas cuando se emplean presiones
de moldear elevadas para constituir cuerpos moldeados mis

pequeiios. )
El factor més importante para determinér las con-
diciones de compresién es la naturaleza fisica de la compo~

sicién de la invencién tratada en caliente. Cuando la compo

sicibén es un polvo tratado en caliente, por ejemplo, puede
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,Véer cargada en 1oé_moldes de grafito y se le puede aplicar

cificado. la presién requerida puede ser del drden de 7 a

a 280 kg/cm? se usen habitualmente cuando las operaciones

| naturaleza fisica de la composicidn. Asi, si se utiliza =

perlodo prolongado, por ajemplo, de manera continua, mien=

LT

|l me de manera de presentar una densidad relativamente eleva-

‘minados y que el cuerpo compacto obtenido sea tratado a con-

calor y una cierta presién simmltaneamente hasta que la ma-
teria alcance el intervalo de temperatufa'recomendado.$m,

¥ la presidén se mantiene entonces durante el periodo.espe-

14 kg/cm2 para las composiciones tales'comollas gque conbie
nen de 15 a 30% pox'ﬁeso de cobalto y Que son blandas' a la
temperatura de compresidn. Una pre516n de varias decenas

de kg/cma es necesaria para.los cuerpos que contlenan de 1

a 3% de cobalto, aungue las presiones que no son suceriores

se hacen en un equipo de gwfito.
Para las composiciones conteniendo de 3 a 15% de

cobalto, la presidén requerida tambien puede variar segin la

una composicidén en polvo calcinada seghn la invencién, que
ha sido tratada en caliente a una temperatura T, cercana a
la temberatura méxima permitida Tm, se aplicaré de preferen

cia una presién eievada del orden de 280 kg/cma durante un

tras que la masa se callenta de 100000, a la temperatura T

‘En cambio, si el polvo desgaseado se precompri-

da del orden de 50% de la densidad tebrica, para que los va

cios & poros més grandes de alrededor de 10 micras sem eli-

tinuacidén por via térmica a la temperatura T, el cuerpo se
contrae'esponténeamentevpara constitulir un cuerpo coheren-
te libre de macroporos, y si T entonces se eleva a T ~ el

calcinado contmnua y se obtiene un’ cuerpo relabivamente den
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S0 que se puede moldear a contlnuacion por una apllcacién

breve de presidén a la temperatura T

Ias composiciones de la presente invencién re-

quieren la aplicacidén de una presién a la temperatura méxi

ma definida T, pera eliminar los vacios. En estos casvs,

la compacidad se realiza de preferencia hasta que el cuer-

po de la presente invencidh alcance una densidad superior

_a-99% de la densidad tebrica, lo cual corresponde a ina-

porbsidad de menos de 1% por volumen. Sin embargo, para -
numerosas utilizaciones, este grado de porosidad tembien
puéde ser atn muy elevado. Ia porosidad de los cue;bos de
la presente invencidn se caracteriza al preparar cortes -
trans"ersales pulidos de esos cuerpos para examinarlos con
un microscopio metallirgico. Los poros observados deresta
manera son clasificados Segin un procedimiento normaliza-
do.recomendado por la nmerican Society for Testing Mate-
rials (ASTM) ¥ dnscrito en las pAginas 116 a 120 en la obra
titulada "Cemented Carbides", publicada por la MacMillan

Company de New York (1960). Asi, los cuerpos de la presen

' te invencidn son de preferencia comprimidos hasta que se

evalue la porosidad al valor A-l, especialmente cuando el

material debe de ser sometido a un choque fuerte & a una

| compresién. Esto corresponde a una densidad aproximada de

100% de la densidad tebrica, es decir, una porosidad apa-
rente de 0,1%. Sin eﬁbargo, las borosidades tan grandes
como A-3 & A-4 convienen para ciertas utilizaciones, por-
que estos cuerpos a pesar de eso tienen una resistencia a
la flexidén transversal muy alta. En este caso, la densidad

es del 6rden de 98% y la porosidad alrededor de 2%.

Se puede utilizar presiones de 35 a 420 kg/cm2
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en un equipo de grafito, pero, gene:élmenté, no se puede

‘aplicar una pfesién de mis de 280 kg/cma sin correr el -

_.por ejemplo, el volframio y el molibdeno.
.eficliente de un termoprensado consiste en el uso 3b Ja com
-invencién, en la cual se disuelve volframio en la fzse co-

" s0 térmico en un harno aparte y despues se almacena listo
a medida que la temperatura se eleva 1o més rapi@c.posible
presién se mantienen durente la duracién minima requerida

" do.a contlnuaclén se quita de la gona caliente. Este pro-

| presién se aplim dnrante un periodo de tiempo més iargo,

‘ pos.precontraidos en forma de paquetes para laminar se pue

riésgo de romper el equipo, a menos que el molde y los pis

tones de grafito sean reforzadoé por un metal»refractabio,
Otro proedimiento que permite la ubilizacibén muy
posicién del polvo calcinado 6 termotratado de la presente
b4ltica. Este polvo es ordinariamente tratado por un- procg
pafa user. Se carga en un molde de grafito, al cual se le
aplica una presidén a unawﬁemperatura'convenientejdel drden
de 8002 a 1.0008C y la aplicacidén de presidn se prolonga 

al méximo prescrito. La temperatura mixima prescrita y la

para eliminar la porosidad del cuerpo, pero este periodo

no debe de sobrepasar 20 t minutos, y el cuerpo comprimi~

cedimiento requiere un minimo de tlempo en la prensa en

caliente y presenta esta ventaja suplementaria de que la

lo que disminuye la porosidad.

En vez de cargar un polvo en un molde, los cuer-

den preparar y tratar por un proceso térmico, y despues -
cargar'en un molde para ser comprimidos en caliente. Estos
paquetes para laminar tratados por un proceso térmico y call

cinados pueden tambien ser conformados por laminacidn . 6

PP
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por flexibn, embutido § forjadura a una temperatura éﬁ£o~

|| ximativa T, dentro de una atmosfera inerte. De manera simi-

- de 1400 a 7002C, la resistencia a la ruptura transversal

- ducto de la invencidén es por consiguiente debida &l hecho

(791

forjadura en una atmdésfera inerte.

Después de haber realizado la comppesi§n final
pafa obtener un paquete para laminar denso, ias composicio

nes de la presente invencidén pueden ser conformadas .ademés

lar, piezas pueden ser 'soldadas una con otra al auntarse
dos superficles limplas bajo presidn. | :

Cuando los cuerpos de la presente invenclén se -
comprimen en caliente, la muestra se quita de la zona ca-
liente del'horno y se deja enfriar. El medio amblente se
del blanco al rojo obscuro rapidamente en un minuto; la -
nuestra se encuentra a una temperatura inferior 3»70090 en
‘menos de 5 minutos.-Como sé-ha.mencionado previamenté, la
tééa de enfriamiento puede ser tan rapida como de 3008 por?
minuﬁo aproximadamente, |

El éolicitante ha comprobado que, si la muestra

se deja en el horno y se enfria a razbén de 59C por minuto

del producto'énfriado es notablemente inferior a la de un
producto de otra manera idéntico que hé sido gnfriado mas
rapidamente. De preferencia, este producto se enfria &8 més
de 102 por minntd. Lg diferenclia de resistencia es por lo

menos de 10%. Una parte de la resistencia notable del pro-

que siempre se enfria rapidamente. Se dice que este produc-
to es "inrecccido" 4 que es "reforzado por templado®. Si
un producto de la presente invencidn se enfria lentamente,

es decir, "recocido", su resistencia se puede llevar a la
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" normal por recalientamiento y enfriamiento'rqpido-como se

‘cita arriba. Este enfriamiento rapido, en pérticglar en la|
' saber, las composiciones que tienen una razdn atbémica del
‘carbono al volframio superior a 0,99.

convienen para realizar un grade elevedo de oriemtacién

- plaquetas después de la fabricacidm, por ejemplo, por embu

' tido en caliente, vy la orientacién de las plaquetzs duran~

‘ro de volframio coloidal mezclado con el metal he alcanza-

" de un paquete para laminar cilindrico se puede aplastar al

cuales la anobacidn de referencia 35 representa una super-

da 38 se comprime entre las placas 39 en el sentido repre-

‘mar, un ‘paquete para laminar representada en el corte trans

" versal 41 ¥ las. plaquetes aniéodimensionéles representadas .

gama de més de 13002C, es muy esencial para las composiciod

nes cuyos granos son susceptibles de un engrosamiento a
Otros procedimientos de fabricacién natiurslmente
para las plaguetas de carburo de volframio anisodimsnsio-
nalés. Estos procedimientos implican la'oriehtacién:de las
te la fabricacidn, por ejemplo, por extrusidén en saliente.
Asi, cuando la cristalizacidén del polvo-de carbu-
do el punto donde- se puede verificar la presencia de pla-
quetas, éstas pueden ser orientadas en una direccidn prefe
rida al someter la masa pléstica a Las fuerzas de un ciza-

1lamiento, Por ejémpld, la masa plastica caliente en forma

comprimir el paquete para laminar entre dos superficies -~

planas, tal como se ilustra en las figuras 7 y 7A, en las
ficie a la cual se aplica una presidén. La masa ;eblandéci—
da caliente 37 constituida de metal y de carburo de volfra-

mio anisodimensional fepresentada en una forma muy smplia-

sentado poxr las flechas 40. Asi la masa se aplasta para for

¥
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" den perpendiculares a la direccidén de compresiédn.

un medio térmico 45 a través de un orificio 47, como se -

,ilustra en las figuras 5B y 5C, en las cuales el cus“po -del

sién 48 sobre la masa provoca el alineamiento de lés pla-
-quetas de @arburo de volframio arisodimensionales 46, re-~

'presenfadés muy esgrandadas, paralelamente a la dirgccién de

para -laminar caliente de carburo de volframio anisodimensio

~nal ligado por cobayto se aplasta por'laminacién, las pla-~--

en ‘]Lorma ampliada 42, particularmente las que estén a

medio camino hacia la periferia de la nasa aplasyada estén

sensiblemente orientadas de tal manera que sSus caras que-

Ademds, la extrusidén de la masa reblandecida'por -

molde se senala por la anotacidn de referencia 43 w el pisT

tén por la anotacidn de referencia 44, al ejercer uua“pre-

la exﬁrusién 48 y paralelamente al eje 51 de la masa ex-

truida. Asi, un corte transversal de‘kamasa'extfuidavEO, -
realizédo‘perpendicularmepté al eje de esta masa, presentg
uné vista de las aristés de las plaquetas represéntadas mu&
agrandadas con sus cards paralelas a la linea 51 del eje ~,

central de la.masa extruida. De igual manera, si un paquetgn_

quetas se orientan paralelamente a la direccién del alar-
gamiento. | o
El procedimiento particular escogido paré‘provo~
car la orientaciéﬁ dgbende de factores tales como el con-
tenido de metal de la composicidn. Las compsicliones que -
contienen aproximadamente 10% & mas de metal pueden ser o-
rientadas por extrusién y las que contienen mis de 25% spro
ximadaménte de.metal’pueden ser orientadas por una lamina-
cién en caliente, con tal que no se intente realizar a ca-

da pasada una reduccidn de espesor demasiado grande. El -
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grado de orlentaclon de las varlllas emruldas puede ser -

ademas mejoradas por una embutlclon, en.partlcular, en -
,.6ién de las composiciones segin la invencidn, se puede ci-~
“tar la forja en caliente 6 prensado en caliente.

,antes de que la recristalizacién del carburo de vo¢framlo

' aglomerado para formar una red de volframio rlgldo trldl-

se pueden dividir suficientemente para ser orientadas, pero

" cir a polvo que basaré por un tamiz de 0,149 mm. y que a -

ces puede ser calentada y moldeada anbtes de que el polvo

las composiciones que contlenen nés deVZO% de metal mas o

menos. Entre otros procedimientos que permiten la or;énta-

Es 1mportante que la orientacién sea realizada
haya progresado a un estado en que las plaquetas se han -

mensional. La deformacibn ulterior 4¢ una masa de'este ti-
po durante el moldeo tiene tendencia a provocar una - rTupbu-

ra de la red de carburo, lo cual mduce la resistencia del

cuerpo final. En algunos casos, las plaquétas'de la red -

si la recr;stallzaclon se ha casi completado, las plaque—
tas orientadas no se aglomeran para formar una nueva ‘red.
En las composiciones donde la recristalizacién en las pla-

quetas ha sido terminada, la masa se puede dividir y redu-~

continuacién se tritura con una cantidad suplementaria del

polvo origihal que ain no se ha calentado; la mezcla enton-

agregado no se haya cristalizado completaménté.,

Procedimientos de caracterizacidn.

1) AnAlisis quimico.

Ia composicidén quimica de los cuerpos de-la pre-
sente invencidn pueden Ser deberminados por un anilisis qui
mico clasico al iqveétigar los constituyenfes elementales.

Ademés, el carbono no combinado se¢ puede determinar por el

]
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v OY1dar la muestra completamente, al calentarse al -al Ie y

© del producto de fusién se alcaliniza con la ayuda de car-

_contenido de coba;to se determina por la agregacibn de un

procedimiento descrito para los polvés de éarbﬁro de volfrg
mio c¢oloidal aglomerados. Ias muestras pueden ser pulveri-~
zadas, por ejemplo, en un mortero de acero de Plattner y
tanizadas anteé de estar dispﬁestas para el anélisis&w“

La determinacidn del contenido de oxigeno puede
ser realizada con un dispositivo de anilisis del qxiseno
tal como el IECO ne 534 - 300, suministrado por la Labora—
tory Equipment Corporatlon.

El anédlisis del volframio puede ser realmzado al

al fundir el residuo de dxidos mixtos con nitrato de pota-
sio, El volfrahio se separa.por una precipitacién cou la -
ayuda de un reactivo de 8lcali vegetal en una solucisn del
producto de fusibén después de lo cual el contenido de vol—
framio se determina por un medio gravimétrico al calcinar-
se el complejo orgénico a éxido volframico. :
" ®l anlisis del cobalto se puede hacer al oxidar
;a muestra, tal como se cita antes, y al hacer fundir el

residuc de éxidos con pirosulfato de potasio. Una solucién

bonato sbédico para precipitar el hidrbéxido de cobalto. El

hidrbéxido se filtra, se disuelve en acido clorhidrico y el

exceso de &cido etileno diamina tetroacético por revalora-
cién del exceso con la ayuda de una solucién de acetato de
zinc normmalizado, usando xileno anaranjado como indlcador.
El procedimiento para medir la densidad aparente
debe‘de.ser escogido segﬁn el tipo de muestra disponibdble.
Para las muestras de fornma irrégular, se emplea

un procedimiento de desplazamisnto del mercurio, tal como
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. 353 (1962), por el mismo autor.

tructuia global y localizar las grandes inclusiones

pulidas pueden ser examinadas de una manera totalmente sa-

4superficle pulida con laz gnda de agentes qulm:.coe que, de-~

' més facil de verse. Las técnicas que.se utilizan actualmen~

Carbides", en las piginas 116 a 131.

" la porosidad, asi como el calibre, la reparticién ¥y la fog

‘miten la identificacidén de los éranos anisodimensionales ¥y

el procedimiento deseirito por Maczymiilian.Burke; Roczniki
chem., 31, 293-295 (1957), en el articulo "Pyknometer for
Determlnlng the Bulk Den51ty of Porous Materials", y tanm-

bien descrito en el J. Am. Chem. Soc., 45 (7), pag. 352-

2) Examen con la ayuda de un mlcroscoplo optlco.
Para darsee cuenta de la homogeneldad de la eS~

6 1as

estructuras de granos grandes localizados, las superficies

tisfactoria con aumentos de hasta 2000 veces con la ayuda
de un microscopio -ordinario. Para examinar los granos de
carburo de volframio individuales y su disposicidn. estruc—-

tural en los cuerpos-comprimidos, ¢s ventajoso gtacar 1a.‘-‘

bido a los distintos grados<b ataque quimlco, disuelven un
lecho delgado de la superflcle de los grenos expuestos al
aumentar el contraste entre la fase de carburo de volframlo

¥ la fase metalica-y al haqer los limites integranulares

te para preparar las muestras de carburo de volframio para

una micrografia Optica se describen en la obra "Cemented

Ias micrografias Opticas preparadas segin unos

avmentos de 1000 a 2000 veces son muy'ﬁtiles para ave;iguar )

ma de los granos de carburo de volframio mds grandes que
unas cuantas micras. Las micrografias Opticas de las super

ficies en distinbtos planos delgn cuerpo comprimido dado per
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de reproducclon.

,estudlado dl.preparar las superficies pulidas™y llmpladas

la orientacidn preferida de estas particulas se hace igual

Un examen més detallado de la estructura granu-
lar y una caracterizacidn de las particulas de tamano sub-
micrdénico en la estructura requieren una observaclon en el

nicroscopio electronlco al utilizar ordlnarlamente tecnicasg
La estructura del cuerpo no solamente pueh ser -

sino tambien al quebrar una muestra y al examinar 1a'supqg
ficie. Ia superficie fracturada tambien puede ser rsprodu
cida de una manera precisa al utilizar la técnice ew dos -
Bses descrita en un articulo . titulado "Survey of prepa-
ration Techniques Hr Electron Microscopy", Phillips -~
Gloeilampenfabrieken, Departamento de Equipo Cientifico,
Eindhoven, Paises Bajos.

3) Examen con la ayuda de un microscopio eléctrg_

nico. .

A causa de la estructura de grano fino no usual
de los cuerpos de carburo de volframié, en particulag de
los cuerpos breferidos de la presente invenciodn en los cua
les més de la mitad de los granos de.carburo de volframio
tienen un temafio inferior a 0,75 miecras, es necesario uti-
lizar un microscdpio eléctronico para medir el témaﬁo de
los granos. Para medir el tamailo de los grancs de carburo
de volframio los limites entre loé granos de carburo de -
volframio y los limites entre el carbure de volframio y la
fase mefalica deben a la vez ser trazados. Ademéds, la fase
metélica debe ser distinguida del carburo dé volframio dg

tal manera que esta fase pueda ser evitada cuando se cuen-
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'es cerca de 8 a 200 mm2, gque es representativa de ‘la es~

7| tructura del cuerpo compuesto de la presente invencidn, se

‘za 6 la reproducclon ulteriores.

. fes entre el cafﬁuro de volframio y la fase mefalica.

_de &cid clorhidrico y de 80% de alcohol etilico, habitual-

ta el tamadio de los granos del carburo de volframlo. Se ob
tlene este objetivo al efectuar un ataque quimlco en mu-
chas fases. El procedmmiento siguiente se utiliza para ca-

racterizar los productos de la presente invencidn.

l.- Una pequeiia superficie plana donde el 4rea

monba en bakelita & en resina epoxidica 6 en otro material
de‘capsulacién ‘apropiado, que no es atacado ni reblandeci-

do por lassoluclones ubtilizedas para el ataque, la 1¢mple

‘ 2.~ la superficie de la muestra se pule'dé-ﬁane~
ra clésica con un dismente cuyo Gamafio eS de una micra parJ
obtener una superflole sensmblemente libre de rayas.,

3.~ La superficie pulida, seca ¥ limpia se ataca
al taponar durante 10 segundos con algoddén saturado de una
solucion de 10 g. de hidrbéxido de potasic y de 10 g. de -
ferrlclanuro de pota51o en 100 cm? de agua, este entapona
do se sigue con un enjuague vigoroso con agua, por un en-
auague de alcohol y por un secado en una corriente de aire
caliente._Esto se hace para atacar lés zonas limitrofes en~-

tre los granos de carburo de volframio y las zonas limitrg

4.~ La fase metélica rica en cobalto entonces se

dtaca por una inmersidén en una solucidn constituida de 20%

mene durante 3 & 4 minutos. Oomo la basa de disolucién de
la fase‘metélioa depende de la composiéién de la a;eaci6n,
el tiempo de ataque bptimo puede variar para distintas mueg
tras y se puede.ajustar como se vea necesario para delimi-

L4 ' !
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tar de la mejor manera los granos de carburo de volframio.

5.~ Para obtener_una fotografia al microscopio
electrénico, se realiza una reproduccién en dos etapas de
la superficie atacada. Se obtiene un negativo por méqip de
una solucién de acetocelulosa. Después de secar, la repro-

duccién se quita ¥ se dbscurece con cromo segin uon. éngulo

".,'de aproximadamente 602 entre la direccidén del obsvurec1~

~mxento ¥ el plano de la reproducclén para obtener una Tu- -

-

gosidad s(til en una forma resaltada. A continuaclon, la
reproduc01on se rev1ste con un espesor de 500 a 700 angs~
trqms de carbono por evaporaciéﬁ ¥ deposito en el vacio.

' 6.-Ias fotografias al microscopio elecﬁféniéo -
se ‘boman sobre una zona:representativa de la ﬁuestré 1li-
bfe'de,dgfectos ¥ de heterogeneidades locales, pof ejemplo
de inclusiones ricas en cobalto, zonas de granos gruesos
que rodean inclusiones de carbono, & de concentraciones 1o'|
calizgdas de fase eta., Se utiliza un wmicroscopio electro-
nico de buena calidad que tiene un poder de resolucidn de
por lo menos de 50 angstroms. Las microfotografias se to-
man con pelicula de 35 mm, aﬁ@entadas a razén de 1500 ve-
ces, y ampliadas 20;000 veces sobre papel impreso de 27,94
por 35,56 om. ‘

En las pruebas'se reconocen los granos de carbu-
ro de volframio por la uniformidad de su superficie y por
la angularidad cerca de 602 frecuente entre los lados adya
centes. La fase met&lica rica en cobalto ocupa una propor-
ciénmenor.de la zona (cerca de 20 de la zona por 12% de
cobalto.por peso) y generalmente se hace rugbsa, por el -

ataque asi que presenta una superficie que parece rizada,

Tambien, esta fase metdlica presenta zonas limi-~
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‘trofes muy irregulares y de &ngulos bequeﬁos entre los la-

dos adyacentes al llenar el espacio compreﬁdido entre los

. no medio del carburo de volframio, se eleva relativamente
.al-carburo de volframic sobre la reproduécién negativa. En

'.consecuencla, ouando 1a reproducclon se obscurece con cro-

‘dlcar 1a presencia de obra fase, por egemplo la fase Co \gc

"sibén del procedimiento,de_John E., Hilliard descrito en "leo
 tal Prbgress?, mayo 1.964,-péginas 90 a2 102 y de R.L. Full-

~man, descrito en el Journal of Metals, marzo 1.953, pagina

les que la fotografia al microscopio electrémico permita
- de 1/10 de micra solamente.

' granos del carburo de volframio en los cuerpos de la pre-

'sentc invencidn, un ejemplo del procedlmlento de medlda ¥y

grénos de carburo de volframio. La fase metdlica de la ~-

muestra original, que ha sido limpiada por debajo delvpla~

mo; se proyecta una sombra corta por la fase metallca. Som-
bras largas se proyectan por la accidn de la porosxdad o de

1as plcaduras 0 cuencas profundamente ahondadas N puede ind

que no se 1mpllca en la cuenta del tamafio de los granos.
Generalmente 1as'caracteristicas qué provocan la présencial
de sobras 1argas deben de ser ignoradas al conbar el tama—?
fio de los granos del carburo de volframio.

~ El tamafio de los granos y-la reparticidn de los
‘tamafios se determinan‘empezando con la fotografié ampliada

tomada por el microscopio electrdénico siguiendo una exten-

447 y siguientes. El ataque y la reproduccién deben ser ta

a un ‘especialista distinguir entre los granos de carburo

de volframio de las zonas cobdlticas de tamafio del orden

Para definir de una manera mis exacta los proce-

dimientos utilizados'para caracterizar el tamafio de los -
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de chlculo del tamafio se da abajo en aetalle. Cinco circu-

3 'ABn'. 070

—

los, cada uno teniendo un radio de 6,4 cm. se trazan en -

" distintas zonas de las fotografias positivadas a una ampli

ficacidén de 20.000 veces, como Se ilustra a escala 1/2 en
la figura 12. Ia circunferencia de cada circulo correéﬁbn—

de a 20 micras_sobre,la micrografia. Asi el factor de pro-

.porcionalidad de la escala es de 1 nm. lo cual rebfeSenta

0,05 micras. Las intersecciones, hechas sobre este circulo

por.lés zonas limitrofes entre los cristales‘&elcarburo de
volframio y las zonas limitrofes entre los cristalgs de -
carburo de volframio y la fase aglutlnante cobéltloa son
marcaaas alrededor de la circunferencia del circulo, como
se muestra sobre el circulo superior izgquierdo dexla figu-
ra 12. Para facilitar la cuenta de los granos de carbﬁro'
de volframio, las intersecciones con las regiones de aglu-~

tinante coblltico se marcan con una linea llena, como se

nuestra en el circulo superior izquierdo de la figura 12.

Las intersecciones de la circunferencia con las zonas limi

ra que se marcd el circulo citado arriba.
La longitud de la interseccidn sobre la circun~

ferencia se mide por cada uno de los granos de carburo de

guientes grupos : 1 - 2 mn, 2 - 4 mn, 4 - 8 mn, 8 ~.16 mm.
16 - 32 mm, y 32 - 64 mm. El nlmero de granos en cada una
de las fracciones granulométricas para un producto tipico

cuya reparticidén es unimodal 'estéd inscrito a continuacién:

*
'
i

‘trofes se marcan sobre los cinco circulos en la misma mang

volframio y las longitudes medidas se clasifican en los si
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 en nm. 61,5 129 273 344 438 70 1315

_granos de carburo de volframio se obtlene al sumar todas

" parbir del nimero de particulas clasificadas mds adelante

1 del ejemplo citado arriba tienmen un tamfio inferior a una

.a 2,5 micras.

A8 18R 190

Milfmetros  1-2 . 2-4 4-8 B-16 16-32 32-64 total
Nimero de ’ o . i
granos de WC 40 -4} 45 30 19 e 177
Longitudes to- . -

tales de las
intersecciones

La longltud total de las 1nterse001ones con los -

1as 1nteruecclones medidas y el total dividido por e¢ nume
ro total de granos de un; longitud de 1n$ersecclon ‘media
¢ue'es la de un grano de carburo de volframib. :

La longitud de interseccidn media = lé%g- 7 4 -
nm. Al multlpllcar por el factor de proporcionalidad que es
de 0,05 micras-por mn. la longitud de interseccidén media
Qm es de 0,37 micras. Este valor se convierte en ‘aifmetro
granulometrlco medio &, por la formula de Fullman ‘

da.; "j;:"“ o

En este ejemplo, da = Jg;—-x (0,37) .= 0,58 micras. ILa repar

ticién & los tamafios de los granos puede ser calculada a

para una serie de bamaiios partiqularés. Por ejemplo, uwna -

proporcién’de aproximadamente 63% de tddas las particulas

semi-micra, una proporcidn de 83% tiene un tamafio inferior

a 1 micra y una proporcidn de 99% tiene un tamafio inferior

4) Resistencia a la rmptura bransversal.
Numerosos procedimientos adecuados se han descri
to en la literabura para la medicién de la resistencia a la

ruptura transversal.'El sol;citanxe prefiere utilizar una .

’- ; ‘

&



10 .

15

20

25

30

’

| balanza de fiel triple Ohaus de'20 kg. modificada para me-
dir la resistencia a la.ruptura tranéversal‘a la tempera-
tura amblente de las muestras de seccién cuadrada de --
35,475 + 3,225 mm2 de drea por una longitud de 1,9 cm. Ias
_muestrés son soportadas por varillas de carburo de voifra~
mio ligado por cobalto redondas de 6,35 nm. de diémetro,
_embutldas en un.bloque de acero. Las muestras se espaclan
a una dlstancla de 1,27 cm. ¥ se sostienen por el plaﬁo de
la balanza. La cruceta de cabeza se compone d& una variila
ruptora redondes de 2,38 mm. de dlémetro, compuesta de'carbg
ro de volframié ligado por cobalto. El rompedor se_mantie«
ne rigido en contacto con el punto medio Ge la barra de en-
sayo por un caballete dispuesto sobre la muestra. La carga
se splica al verter la granalla de plomo en una cubeta sus
pendida del brazo de la balanza hasta que la muestra se -
qulebre, la carga mixima se obtiene . en aproximadamente 20
segundos. La carga se calcula al partir del peso requeri-
do para quebrar la muestra, de ahi, la ventaja mecinica -
del balancin compensador.
El mbédulo de ruptura transversal, en kg. por cm2

se calcula con la férmula siguiente:

~en la cual

nodulo de mptura en kg/cm2

carga total en kg. por la cual la muestra se

rompe.

e = distancia entre los soportes en cm.
b = longitud de la muestra eh cm; y

4 = profundidad de la muestra en cm.

5) Caracteristicas magnéticas:
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El dispositivo "magne-Gage", Aminco-Brenner, fa-

bricado por la American Instrument Gbmpany,'Silver Springs

Maryland, es un dispositivo que determina cuantitativamen-
te la fuerza relativa requerida para separar un imén de -
una muestra conteniendo una materia magnética.

El dispositivo "Magne~Gage" es fundamentalmente
una balanza de torsidn. En una extremidad del fiel esté -
suspendido un pequefio imdn permanente normalizado. Cuatro
imanes distintos de distintas fuerzas se utilizan segin el
material que se‘va a poner a prueba. Para los cuefﬁos de
carburo de volframio ligado por cobalto, se emplea un iman
normalizado nf 2. Cuando este iman se pone en convacto con
una nuestra que contiene una matefia wagnética, la extre-
midad del fiel de la balanza que lleva el imdn se hace mas
pesada debido a la fuérza de atraccidn magnética entre la
muestra y el imén. Un par torsor puede ser aplicado al fiell
de la balanzz 2l gpretar un resorte arrollado eﬁ espiral'
hasta que el par torsor apenas exceda-las fuerzas de atrag
cidén magnética y que el iman se separe de la muestra. El
arbol utiliz_ado para apretai' el reso_rt;e seacopla a un cua—~
drante calibrado en unidades arbitrarias. Ia lectura de -

este cuadrante en el momento en que el imin se separa de

la muestra es por consiguiente directamente proporcional a

la fuerza de atraccién magunética entre el imén y la mues-
tra. .

Las nuestras para probar con el dispositivo "Mag
ne-Gage" se preparan de manera que presenten dos lados apro

ximadamente paralelos. ambos teniendo una dimensidén minima

‘de por lo menos 6,35 mn y un &rea ninima de cerca de 1,61

em2, La superficie de estos lados se rectifica por medio -

& s
r .

A
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I imén y el resorte de la balanza se aprieta hasta que el peso

4cidos de cuerpos de carburo de volframio ligado por cobal-

| crémetro a cerca de 25,4 micras se pesa a 1/10 de mg. apro-

dg una muela gbrasiva n2 100 para descubrir una superficie r¢
presentativa lisa y plana. las superficies se deben de lim-
piar para eliminar todo aceite 6 cera que se podrian haber
adherido antes del ensayo.

Enrprimef~1ugar, 1a muestra mo se pone debajo del

del imén sea compensado con precisién y la lectura del Gadmute
es entonces la lectura para una fuerza de'atraccién\hﬁla;.

» ‘La muestra se pone debajo del imén"y él disposi-
tivo "Magne-Gage" se baja hasta que la armadura deiﬁimén -
se ponga en contacto con la muestra a lo menos 3,175 mm. a -
partir de cada borde de la muestra. El resorte se aprieta -
hasta gue el imin se separa de la muestra y la lectura del
cuadrante se registra. El procedimiento se repite hasta que

se hayan hecho 6 mediciones en cada uno de los distintos -

punﬁos representativos a través de la superficie.
La lectura media del dispositivo "Magne-Gage",
M se calcula dividiendo la suma de todas las lecturas por
ei nimero de lecturas efectuadas y al substraer de este va-
lor el valor para una fiema de traccion nuls mencimnads arriba.
6)'Rasistencia a los Acidos.

El procedimiento para medir la resistencia alos

to es el siguienté:

Las muestras para probar se cortan en barras pe-
queiias de 1,524 x 1,524 x 13,97 mm. utilizando una sierra
de diamante de grano n2 100, de un espesor de 0,5588 mm.,
que funciona a una velocidad periférica de 2745 metros por

minuto. Cada barra entonces se limpia y se mide con un mi-
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rilla de vidrio por medio de un alambre de platino de tama-

que las muestras esten suspendidas sproximadamente 2,54 cm,

_pendenda u:aa var:.lla ‘de vidrio de una 1ong:x.1.ud de 7,62 cm.

barras y los alambres adjuntados, se secan al aire‘durante‘

‘ficie de una solucidn de Acido clorhldrlco concentrado con

ximadamente y entonces se cuelgan separadamente de una va~

fio 26 retorcido estrechamente alrededor de cada barra y en

rollado alrededor de la varilla de vidrio para permitir

por debajo de la varilla de vidrio. 10 a 20 barras se sus-
T

Para lmmplar las superficies ain mis, ‘las barras se “intro~

ducen en tricloroetileno hirviendo por lo menos durante 1

Hora. Después de haber sido lavados en agua y acetona, las

2 horas, después se pesan al 1/10 de mg. mis o menos.Ias
muestias, después de haber sido reemplazadas en la varilla

de vidrio, se suspenden completamente debajo de 1a super-

teniendo 35% por peso de cloruro de hldrogeno a 25°C ubi-
lizando 50 ml de acido por muestra. El receptéculo se bapa
ﬁ el 4cido se agita constantemente con un agitador magnéti
co. Ias muestras se alzan periodioamenté de la solucibén -
acida a unos intervalos de tiempo qug'se situan'entre una
hora y centenares de horas, lavadas; secadas, pesadas y se
mide la pérdida de peso. . 7
La resistencia al ataque por las susbancias &ci-
das se expresa por nﬁmerO'ds horas requeridas para Que el
écido ellmlne 0,25 mg por cm2 de la superficle de la mues-
tra por porcentaae de metal presente 1nlcialmente en esa
muestra. Asi con el tamafio de las barras de ensayo utillzg
do durante este experimento y con una muestra conteniendo
10% pdr peso de metal, la cantidad especifica de metal se-

rd aumentada cuando larbarra'ﬁierda 10 x 0,25, es decir,
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‘tienen una superficie brillante andloga a la de un espejo.

 do 10% por peso de hidréxido de potasio y 10% de ferricia--

‘_ debido al pulimento, a continuacidn disolviendo el cobalto

2,5 mg de peso por cm2 de Area. Como el 4rea de la muestra
especificda es del érden de 0,9 cm2, ia pérdida de peso es-
pedifico serd del orden de 2,5 x 0,9 es decir, cerca de =~
2,25 ng. | |
’ Cuando se mide la resistencia a los écidos,?;s
importante notar que las muestras de ensayo deben_de.estar
libres de grietas 6 de'porosidades que puedan con@ﬁcir.a
valores inferiores de R. Tembien las 4reas deben‘sef.éoﬁtaﬁ
das.dé una manera neta y unifofme, para gue 1o ﬁrésénten

réyas} Las muestras d€ ensayo preparadas en debids forma -

La resistencia al ataque por sustancias écidas,
designada por la anotacidn R, se expresa eﬁ horas y'se en-
tiende que seri detérminada por este ensayo normalizado.

~ 7) Contenido de volframio del cobaltos |
Un procedimiento preferido para medir el contenf

nido del volframio del cobalto consiste en pulir.uha sec~

cién de la muestra, en eliminar el carburo de volframio pory

un ataque anbédico durante 1 hora en una solucidn contenien

nuro de potasio en enjuagar y eliminar la capa de agluti~

nante metilico residual que puede contener deformaciones -

en una solucibén de 10% de &cido clorhidrico, despues ata-
cédndolo de nuevo para eliminar el carburo de volframio,.QE
Jando asi una pelicula de aglutinante metdlico de unas milgl
simas de cm. de espesor. Esta pelicula entonces se examina
por difraccién de rayos X y la constante de red del cobal-
to se determina. ELl porcentaje de voiframio en el cobalto

se calcula sobre la Base de los informes presentados enla obx

T
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"Handbook for Lattice Spacings and Structure of Metals“

~vol. 1, paglna 528, Pergamon Press, 1958, por W.B. Pearson.

Guandp ninguna traza de volfram;o-esta presente, la constan
te de red del cobalto clibico es de 3,545 angstroms y- cuan-
do el aglutinante inicial contiene 21% por peso de volfra-
mio y 79% por peso de cobalto en solucidn solida, la cons-
tante de la red es 3,570 angstroms. »

Se ha comprobado que la fase éslutinante,metéli-
ca puede ser aislada por un ataque electrolitico de un cuer,
po de la presente invencidn al utllizar este cuerpc COmo -
anodo en el hidréxido de, potasio, en una soluclon.de ferri-
cianuro de potasiq durante 24 horas a una densidad de co-
rriente del orden de 3 amperios por 6,45 cm2, despies se -

enjuaga con agua y se quita el lecho de aleacidn cdbéltiégg

'que tiene un espesor-del brden de 6,127 a 0,254 mm. ¥y eﬁ-

tonces se seca este lecho a 6020 bajo nitrdgeno. El conte-
nido de volframio determinado por la difraccién de rayos
X de ios patrones de polvos corresponde dentro del limite

de error a la razdn del peso de volframlo al peso de vol-

' framlo ¥y de cobalto, determlnado por anallsls quimico, con

tal‘que ninguna cantidad notable de 1a fase co5w 6 de fa~-

ges de carburo estd presente. En esta fase metédlica recupg

~rada, la presencia de la fase de carburo de volframio Yy de

la fase de carburo dé volframio ligado por cobalto tal co-
mo la fase eta, coaw;c, se determina al calentar la muesbtra ]
en el 4cido clorhidrico de 35% a 809C durante 1 hora, des-
pués se filtra y se pesa el msiduo lavado y secado insolu-~
ble qué contendré los dichos carburos precipitados que son
insolubles. Si el compuesfo ipterﬁeﬁélico CO5W esta presen
te, se disolverd en el &cido; este compuesto raramente es-

’

e
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t& presente en los.cuerpos no recocidos de la presente in—’
&enc;én. ) o
| 8) Ensayo de recocido.’

Los cueipqs de resistencia elevada de la presen-
te invencién no presentan el caricter de 105 cuerpos reco-
cidos por el hecho de la rapidez con que se enfria el cuer
po una vez que ha sido aglomerado por compresién ?ﬁ”cafg
1iente{ Un enfriamiento rapido es esencial para imﬁeiir el
engiandecimiento de los granos en.el carbu:o*deZVOlframio
a'temperaturas superiorés a 11502C aproximadamente y entog'
ces preservar la solidez y la dureza para disminuib la for
maciénbde las fases eta a las temperaturas superioées a --

10009C por reaccién del volframio en solucibén solida en el

. ¢obalto con el carbuio de volframio y el cobalto y para -~

evitar la formacidn del compuesto intermetilico CO;V que -
se forma a menos de 900 & de 10002C. Ia presencia de la faé
se eta 6 CO;W en la fase metdlica reduce de una menera co-
rrespdndiente,la cantidad de la fase aglutinante éobalto~

volframio dlctil y las prgiedades del cuerpo se modifican

~ de manera correspondiente. Un enfriamiento rapido es de mu-

cha importancia en los cuerpos en que la fase cobidltica con,

tiene mis de 12% por peso de volframio disuelto y en los -

| cuales el tamafio medio de los granos del carburo de volfra-

mio es inferior a l micra. En los cuerpos preferidos que -
se'enfrian rapidamente, por lo menos 2/3 del cobalto perma
nece en solucién solida con el volframio en la fase metdli
ca.

Ios cuerpos de carburo de volframio ligado por -
cobalto de la presente invencidn no sbn recocidos y, como

una parte de su solidez es debido a ese enfriamiento rapi-
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do, se puede considerar que se endureé¢en por temp;e.'El -

‘cuerpo no recocido 6 endurecido por ﬁemplé de la presente:

invencién se caracteriza por una pérdida de solidez por Te

cocido 6 enfriamiento lento. Asi, al calentar una parte -

del cuerpo a 14002C en ¢l vacio en un intervalo de 10 6 15

minutos, después enfriindola a una raéidez que no sea supe-
rior a 52C por ﬁinuto a 7002C, luego sacéndola del Lorno

¥ comparando su solidez a la temperatura ordinarie con wna

parte sin calentar que se ha conservado para control, se. -

puede determinar si el cuerpo esté mo recocido, Si la pér-

~dide de resistencia es superior a 10%, el cuerpo 53 consi-

dera endurecido por temple. Este ensayo sera 1lam3ﬁo en
adelgnté "ensayo de recocido normalizado®.

| Cuando la fase eta esti presente eﬁ el spenpO'-
que se ha enfriado rapidamente, estd en una forma rica en

volframio y corresponde a la férmula clésica COBWEC cuya

red cubica cenbtrads en las caras presenta una constante de

11,09 angstroms. Sin embargo, cuando los cuerpos de la pre

sente invencidén son enfriados lentamente a partir de 1400

~ & de 13009C a razén de 520 por-minutq; la fase eta éparen»-

temente absorbe el cobalto 6 pigrie’volframio, para que la

relacién del cobalto al volframio varie de 3:3 a 3:2 3 la

constante de la red se modifica de una manera continua de

11,09 y 10,75 angstroms. EL espaciamiento rebticular de la

\,
fase eta, cuando éstid esté presente, permite indicar si un

cuerpo ha sido enfriado rapida 6 lentamente.

9) Grado de orientacidn.

Como se ha mencionado previamente, oﬁanao lag - .
composiciones de carburc de volframio anisodimensional li-

gado por metal segin la invencidn se trabajan en caliente,

» !
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 ferencia escogido entre una linea y un plano. Con més pre-,

plano cristalogréfico teniendo indices de Miller tales co-

extruldas 6 de otra manera sometidas a las fuerzas de un ci
zallamiento por flujo, resulta una orientacidn cristalogra
fica'preferida en ellproducto. Esto significa qué se obser
va una orientacidn 4 un alinesmento de la red predominante
por examen cristalogradfico, lo mismo que por un examen mi-
crogrifico de secciones transversales pulidas tomadas a un
angulo recto lds ﬁnas respecto_a las otras. .

' ‘Cuando se forma’ una varilla'por gxtruéién,.;as -
caras de las plaguetas de carburo de volframio tienen uﬁ I
alineamiento preferido paralelo a una linea comﬁnidue, en
este caso, es el axis central de la 1inea'extruida: En cam
bio, cuando un paquete para laminar se aplasta, da.manera
que se produzca un reflujo 6 una deformacidn plistica, las
caras de las plaquetas tendridn un alineamiento prefcrido -
paralelo a un plano perpendicular a la direccidn de aplica
cién de la presién, pero las plaquetas también serén para-f
lelas a una linea'cualquiera de este blan. Asi de una mane-
ra méds general, el alineamiento puede ser paralelo a una

linea o de manera mas particular, a un alineamiento de re-

cisibn, el alineamiento puede ser paralelo a un plano.
Ia orientacidén preferida del carburo de volfra-

mio puede ser descrita al referirse a la orientacién de un

mo, por ejemplo, el indice (001). Asi, cuando el paquete
para laminar se aplasta bajo presibén, las plaquetas tiencn
tendencia a orientarse de manera que sus caras estén per-
pendiculares a la direccidén de aplicacidén de la presidn.
La orientacién de estas plaquetas es tal que el plan de ba

se (001) estd en angulo recto con la direccidn de aplicacid

153
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de la presidn.

EY

~100~

- Un haz de rayos X paralelo a 1a.direcci6n de apli]
cacién de la presidn por lo tanbo estard perpendicular a

la cara 6 al plano de base (001) de una plaqueta que- esté

‘orientada como se describe arriba. No se registra ninguna
reflexién (es decir, ninguna difraccidn del haz) por el ply|

no (001) bajo estas condiciones, pero_otros dos ﬁlénos do-

tados de indices de Miller de (113) y de (103) en el cris-
tal de carburo de volframio presentan fuertes reflexiones

caracteristicas. . |

) Esto se puede entender mas claramente al;exami-

nar laé figuras 3, 4 y 4A.

‘ ‘ En la figura 3 un haz monocromético de rayos X9
se proyecta pexpendiéularmente'a larsuperfiéie del wubo iOf
en una direccidn paralela a la direccién de aplidécién de
la bresién origingl. Otro haz de rayos X 1ll, se proyecta
perpendicularmente al haz 9, en una direccidén perpendicular
a la direccidn de aplicacién de la presidén original.la ca-

ra de una plaqueta triangular representativa 12 de carburo

" de volframio anisodimensional estd representada amplifica-.

da muchas veces sobre la superficie abtacada por el haz de

rayos X 9. La arista de wna plaqueta triangular representa

~tiva 13 de carburo de volframio anisodimensional esté re-

presentada amplificada varias veces sobre la superficie =

atacada por el haz de rayos X 1l. Un cono de rayos X refle

_Jjados provienen del haz 9 & se registran en una pelicula

fotografica 15 qﬁe, despues de revelarse, es visible en la
forma de unas imigenes anulares concéntricas 16. También,

un cono de rayos X reflejadog_provienen del haz 11 y se re
gistran en una Qelicula fotografica 18 que, despfies de xeve

-~ s
.
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tensa. las lineas 28 y 24 provienen de los planos cristalo

larse, es visible en la forma de una'imagen anular concen-
trica 19, mientras los otros conos dé rayos.ano‘represen-
tados producen imdgenes anulares concéhtricas 20.

En las figuias.4 y 4A, el modelo de dif;accién de
imigenes anulares concéntricas registradas en la peligﬁia
18 de la figu;a 3 esté rebresentado por el modelo 22, mien
tras que el modelo de difraccidén de la pelicula i5 esté re
presenﬁado'por el modelo 21. Lés 1ineas circitlares &el'mo—
delo 21, represéntadas en 23, 24, 25, 26, 27y 28 y, las -
lineas circulares del modelo 22 representadas en 25, 30, 31
32, 3% y 34, muestran la variacién de intensidad dz los ra
yos'X reflejados por los planos que presentan los indices
de Miller citados arriba. . |

Las lineas 23 y 29 provienen de los planos cris

talogrificos (311)'aé carburo de volframio, la linea 29 - _
. . ;
siendo la mls intensa. Las lineas 24 y 30 provienen de los,

planos cristalograficos (103), la linea 24 siendo la mis
intensa. Ias lineas 25 yv31 provienen de los planos (%00)
la linea 31 siendo la més intensa. Las lineas 26 y 32 pro-
vienen de los planos cristalogréficos'(§01), la linea 32,
siendo la m&s intensa. Las lineas 27 y 33 provienen de los

planos cristalograficos (113), la linea 27 siendo la méis in

graficos (212), la intensidad siendo @si la misma,

Asf, al medir las intensidades relativas de las
lineas de inbterferencia gue, a su vesz, corresponden & pla-
hos cristalogriaficos particulares, es posible esbimar el -
grado ségﬁn el cual la orientacidén de las plaquetas se acer
ca a una orientacidén ideal 6_perfecta en la cual todas las

plaquetas estarian dispuestas perfectamente paralelas las
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obra titulada “Structure of Metals", por C.B. Barrett, --

obra titulada "Elements of X-Ray Diffraction", B.O. Cullity

de volframio que corresponden a los planos cristalogriaficos

g7119Y

unas a las otras. .

En una composicidn qﬁe ha sido orienta@a por ex-
trusién a través de un orificio redondo para formar una va
rilla, la orientacidén preferida es %al que las plaquetas
de carburo de volframio tengen sus caras paralélas al eje
central de la varilla. En este caso, si una seccién‘trans—
versal de la Qarilla perpeqdicular a su eje se éiéﬁiﬂa al
proyecéar un haz de rayos X a un éngulo recto sobre la su-~
perficie dé la seccidn, los rayos X difractados por los -
planos (301), (300) y (211) serdn relativamente mas inten-
505, mientras que los que sSe han difractado por los planos
(113) y (103) serén mas débiles que cuando las plaguetas -
se disponen de una manera estadistica, es decir, & Ja ven-
tura. '

Se encontrard unsgflescripeidn mds completa .de la

orientacidn preferida en los metales al referirse s la -

McGraw-Hill (1952) Capitulos XVIII y XIX. La orientacidn
tambien se puede determinar por las técnicas de difraccidn

de rayos X normalizadas al emplear el método bien conoci-

do de reflexidén al emplear un diﬁradtometro de rayos X desg'

rrollado por Schult. Este procedimiento 2 describe en la -

AddisonFWesiey (1956), pafiinas 29-295. Uno puede natural--
mente tambien utiligzar otiros procedimientos aceptados por

la técnica.

En los cuerpos orientados de la presente inven-

cién, las 1ineas de difraccidn de los rayos X del carburo

teniendo los fndices de Miller (113) y (103), ¥y (301), (300

N
.
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‘planas y pulidas & una muestra,'perpendiculares uma a la

" sente invencidn se caracterizan por lo que se llama la de-.

tion" pégina 290. Como Se ha sefialado en esta obra y como

BTy
.‘f\ig;~r b
T

i

119y e
\.3 | - BR 1970
¥ (211) presenfan intensidades distintas cuando se miden a
partir de dos superficies convenientémente escog;das de la
composicidén, estas superficies son perpendiculares la una
a-la otra. Si la direccién de la orientacién no es conoci-
da, es necesario medir la intensidad de las lineas refieja
das por dos superficies de ensayo cortadas en‘unq.muestra
perpendigular ﬁna a la otra en una cierta gama déidrienta—
cionés hasta que se hallen las diferencias méximas., Esto -
corfe5ponde al establecimiento de una figura-polar. |

EI grado de orientacidn de los granos éc carburo
de volframio puede ser indicado de manera aproximada como
las razones de intensidades relativas de la linea de difrag
cidn que.corresponde & planos cristalograficos distintos,

cuando estas intensidades se miden sobre dos superficies

otra, esbas superficies son respectivamente paralelas y per
pendiculares a la direccidén de orientacién media de las plg
quetas.

De preferencia, los cuerpos orientados de la pre

terminacidén de la figura polar. Zste método de anidlisis es-

t4 descrito-en la obra de Cullity "Elements of X-ray Diffrs

esta indicadé en la figura 7, las figuras polares se obtig
nenrcuando un haz incidente de rayos X que proviene de una
fuente 58 pasa por una hendidura 59 y se refleja por la su~-
perficie 60 del objeto por analizar. La inteﬁsidad del haz
reflejado se mide con un computador 6l. El aparato estd re-
gulado de manera que en todo momento, el computador solaqeg

te mide la intensidad del haz reflejado por el plano bésico

>

112
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(001) de los cristales de carburo de +olframlo. Para detqg

minar las diferencias de inténsidad dé lés haces refleja~
dos en dlstlnLaS posiciones de la muestra, el portamues——,
tras hace girar la superficie de la muestra en su propio
plano sobre un eje BB perpendicular a la superficie en su -
punto central, y tambien hace girar la superficie?&ézla -
muestfa alrededor de un eje horizontal NS que corf& la su-
pérficie de la muestra. |

Asi, mientras que la superficie es acci@@ada con

un movimiento continuo de rotacidén alrededor del ejz BB',

‘al mismo tiempo queda sometida a una inclinscidn leuta de

un éngﬁlo a alrededor del eje NS y la intensidad del haz -
refleaado de los rayoo X se mlde para las diversas p03101o-

nés de la superflcle. Ios datos recogldos Se ponen en un -:

grafico en 1a forma de uwna figura polar, como se muestra en|

las figuras 8, 84, 9 y OA. En estas.figuras, cada contorno
representa una linea de intensidad igual a la del haz re-
flejado. Ios diversos niveles de inbtensidad se representan
ﬁor diferentes colores. . )

Las intensidades de 1a§ figﬁras,polares estan en
directa relaﬁién con la bosicién de 1a superficie de la -

muestra en la posicibn del eje BB’ que es perpendicular al

plano de la figura polar en su centro; el eje NS se halla

en el plano de la figura polar como esta anotado en las fi
guras y el 4ngulo de rotacidén comprendido entre O y 702
se traza en forma de una serie de circulos concéntricos de
diametro crecientbe.

Para-completar el andlisis de la orientacidn es-

tructual de los cuerpos de la presente invencidn, es nece-

' sario obtener figuras polares de dos superficies de una - .
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.siblemente orientada seghn la invencidén. Ias diferencias dd

tegrada sobre la gama del Angulo entre O y 302 en la figu-

muestra, gue son perpendiculares una a la otra, una super-
ficie siendo perpendicular a la direccidén de compresidén re-
presentada en las figuras 8 y 9 mientras que la otra super
ficie es paralela a esta direccidén de compresidén como se
puede ver en las figuras &y 9A., En cada figura, la diiec—
cién de compresién se indica por una flecha., 7

Las figuras 8 y 8A son ejemplos'de 1és'figdras
polares del carburo de cohalto ligad; por qobalto;no,bri@g_
tado. La ausencia de orientacidn se demuestrﬁ"eﬁ,lgs_figu~
ras polares por el hecho de qQue sus caras que sSon nerpen~
diculares una a la'otra, ambas son simétricas teniendo aprof
ximadamente la misma foma y presentando intensida&es seme
Jjentes. las intenéidades, cusndo se integran sobre la ga-
ma de O & 308, varian en menos de 20% para las dcs caras.
Cuando la intensidad se inbtegra a lo largo de la linea NS
entre 45 y 702 (figura.BA) es sensiblemente igual a la in;
tensidad integrada avio largo de la linea EW entre 45 y 702

Por el contrario, las figuras 9 y QA son ejem--

ﬁlos~de figuras polares obtenidas para una estructura sen-

las figuras obtenidas a partir de caras perpendiculares, -~

una a la otra, son netamente aparentes. ILa intensidad in~

ra O es superior en mis de 100% a la intensidad integrada .
entre O y 302 en la figura 9A. Tambien, la intensidad inte
grada a lo largo de la linea NS de 45 a 702 en la figura
OA es superior en més de 100% a la intensidad integrada a
lo largo de la linea EW de 45 a 702 en la misma figura.
Estas diferencias de intensidades integradas so-

lo aparecen cuando la figura polar en cuestidn tiene unz -

'.: >
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_estructura esencialmente orientada. Una orientacidén nota-

ble se define por lo tanto como sigue: (1) disposicién del

‘a lo largo de su eje NS, superior a més de 100% g'}a inten

| posicién total, esta orientacidén se obtiene por compresién

- 108-

2k 0 170

eristal que revela una 1ntensmdad 1ntegrada entre O y 309
para la detenmlnacion de una flgura polar de una superfl-
cie de un cuerpo comprimido que esté perpendlcular a la ai
reccidn de compresiég, swperiér en més de 100% a la anten-
sidad integrada entre O y 302 para la determinacidn.de la
iigura'polar de una superficie de un_cuerpo comprimido que
es paralela a la direccibn de compresidn; 6 (2) disposicidn

del cristal que revela una intensidad integrada de 45 a 7092

sidad integrada entre 45 y ?OQ a lo largo de su 33% EW por
determinacién de la figura polar de una superficie parale-
la a la direccidénm de compresidn. '

' Alguﬁos de los cuerpos de carburo de volfraﬁié
ligado por un metal de la presente invencidn son exfrema-
nente duros y sblidos. '

. Por ejemplo, plaquetas anisodimensionales de car-
buro de volframio de 0,05 a 2 micras de espesor y de 0,2 a
10 micras de largo aproxlmadamente esencialmente orlentadas’

en 10% por peso de cobalto, en relacidn al peso de la con-

en caliente segﬁﬁ los procedimientos descritos previémen—
te, tienen-yna dureza en la escala Rockwell A de 91,5 ¥y

uns resistencia a la flexidén transversal en una direccién
paralela a la direccidn de orientacién de las plaquetas de
carburo de volframio del érden de 38,500 kg/cn2. A@eméé -
una vez gue este cuerpo habré'sido formado en i)untas cof—-

tantes y soldadas a una broca vibrante del comercio, podra

T wim meys s o Ataa <a
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son extremadamente densos, resistenbes a choques, resisten

tes al desgaste, extremadamente duros, resistentes 2l ata-

utilizan tradicionalmente esos materiales reéfractarios.

'diamante.

anam rmn
“

377791 -
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perforar granito en una distancia 3 veces mis que lo harfa
una punta del comercio de,la misma composicidn quimica sin
tener que reafilarla. .

Algunos de los cuerpos de la presente invencidn

que por los Acidos y son muy sblidos. Por este hechc son -

convenientes para numerosas aplicaciones én las cuales se

Por ejemﬁlo) el carburo de tungsteno anisndimen-
sional liggdo por cobalto y teniendo una estructura esta-~
distica es decir, no orientada, conviene particulaimante pofel
ra fabricar yunqueé para realizar sintesis bajo una tempz
ratura y una presién elevada, por ejemplo, la sintesis del
Entre obtros usos a los cuales son destinados losf
cuerpos de la presente invencidn, se pueden citar las val-
vulas resistentes a los 4cidos, piezas de bombas que mani-
ﬁulan liquidos corrosivos, herramientas de corte, las bro-
cas para perforar, asi como los liganfes 6 matrices para
otros abrasivos duros, sin contar las numerosas otras apli
caciones particulares que se les ocurra a los técnicos.

Asi estructuras orientadas.de plagquetas de car-
bure de volframio‘anisodimensionales de un espesor de 0,05
a 1 nicra y de una longitud de 0,2 a 4 micras, ligadas -
por 8 a.15% de cobalto, convienen particularmente para tra-
bajar el metal, por ejemplo, para cortag cercenar, fresar,
mandrinar, y ranurar.

Ios cuerpos de la presete invencidn se utilizan

en las herramientas donde se exige una solidez no usual -~

» '




10

: 20

28

30

- siva cuando por el hecho de las imperfecciones del carburo
jutlllzan todav1a herramientas de acero muy rapido.'-

los granos, las composiclones de la presente invepcién son

300 ¥ herramienbas para corbtar acero que cortan con angulosl

" ensanchar, peines de roscar, herramientas para raspar 6 ce

tlenen la ventaja de poseer una dureza superior. Para obte

- plo, en las matrices y en los punzones.

en combinacibén con una dureza elevada. Son.particularmenme
ventajosos en los utensilios donde el carburo de volframio
ligado por cobalto clésico se descascara se resquébraaa é

se agrieta. Asl, los cuerpos hallan una utilizacidén exten-
de volframio ligado por cobalto de la téenica antermor, se
A causa del tamafio desacostumbradamente fino de

{itiles para hacer herramlentas aplicadas a cortes.wuransver
sales extremadamente débiles, por ejemplo, en las herra--
mientas giratorias cuyo diidmetro-es inferior a 3,1?5 mm. po
ejemplo; fresas de ranurar,rbrocas v cuchillas de bérrenar
cuchillas que tlenen una arlsta cortante donde el angulo -

comprendldo entre los lados es inferior a aprax1madamenme

o

de desprendimiento muy grendes, por ejemplo, mandrileé de
biilar, brocas rotativas, fresas radialés y dientes para
sierras rotativas. Aungque las composidioneé‘de la presente
invencidn qué contienen més de 15% aproximadamente de co-
balto no sean més sblidas que las composiciones de 1a'pre-
senbte invencidn que contienen de 8 a lsﬁ de cobalbo, sin
embargo, la re51stencla a los choques ¥ la tena01dad son
més grandesf Estas composiciones son generalmente Gtiles

.

donde se emplean normalmente aceros para herramientas y -

ner la resistencia a los choques mds alta, se utilizan com-

posiciones que contlenen de 15 a 30% de cobalbto, por ejem-

t3
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Para mejor ilustrar la invencidén, se dan los si-

guientes ejemplos en los cuales las partes & porcentajes

estan ‘por peso, a menos que esté indicado lo contrario.
EJEMPIO T
22.700 partes de cloruro de calcio se funden y se

suben a una temperatura de 9852C en un crisol de carbono,

manteniendo una atmésfera de argbn en el sistema. A la ma-

sa fundida agitada de manera continua por un agitador de

carbono, se afiade simultineamente por tolvas separadas fi-

‘jadas en el cabezal del reactor, cargas de (a) 243?partes

de una mezcla constituida de éxido volframico y 1% partes

de carbono teniendo, respectivamente superficies'egpecifi-
cas de 5 y de 340 m2/g. sometidos previamente allfuego du-
rente 4 horas a 7502C bajo una atmosfera de argbr para eli
niner el agua y de (b) 120 partes de calcio metalico puro ;
enforma de grénulos. Las tolvas de carga estin equipadas ’
coﬁ un sistema de doble valvula para excluir el aire, al -

introducir los reactivos. 20 adiciones de cada uno de los

materiales (2) y (b) se efectuan a intervalos de 3 a 4 mi~

" nutos durante un periodo de 1,5 horas, la temperatura se -

mantiene entre 990 y 10002C. Una vez que se hayaﬁ agrega-~

do todos los reactivos, la masa fundida se mantiene a la

misma tempratura agiténdola durante 20 minutos suplementa-

rios, después esta masa se vierte del crisol de carbono a
un balde dé Inconel manteniendo una atmdsfera de argdn du-
rante el tiempo de estas operaciones; después se deja la -
masa que se solidifique y se enfrie. E1 producto sblido,

que se ha contraido, desmoldedndose asi de las paredes de

- la cubeta se saca y se divide en dos partes. El lecho obs-

curo que Se halla en la parte inferior de la pastilla séli
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da es rico en carburo de volframio mientras que la parte
gris superior, més ligera, presenta un contenldo pequeno
de carburo de volframio y contiene cantldades considerables
de carbono libre y de bxido. Ia parte inferior de la pasti
lla s6lida se fracciona en pedazos gruesos que se cargan

en un tanque de polletileno ¥ entonces se agregan: 23000 -

partes de agua: Ios fragmentos de la pastilla sgllda”se la

van, al agitarse continuamente el agra que se halla én ei -
tanque y al agregar hielo, segin sea necesario, paﬁa con~
Servar la temperatura a mencs de 852C. Cuando la eievacién
de la temperatura inicial debida a lA'hidrataciénwse‘ha -
terminado, se agrega écido_clorhidrioo por fracdién»aumen-

tativa de 1200 partes., A medida que la pastilla sdlida se

"disgrega, se disuelve ¥ reacciona, el pH disminuye para pa-f

sar de valores muy basicos a valores acidos. A causa del -
contenido elevado de sal de la suspensién, los valores rea
les del pH son mas elevados que los que son medidos. Se -
agrega una cantidad de &cido-suficiente para reducir el pH
de manera que tenga un valor un peco inferior a 1. Cuando
se obtiene un pH de 1, se le mantiene el agitar continua-
mente por 15 minutos, después sé_paré la agitacién y se de

ja que las sales se depositen, Bl liquido flotante se ex~-

1 trae por un sifonaje y los barrvos obtenidos se eliminan a -~

través de un tamiz de 0,149 mm, llevéndolos a un segundo
tanque de polietileno. El material retenido por el tamisz
se tira y la suspensidn se diluye hasta un volumen de cer-
ca de 38000 partes por medio de zgua destiléda que tiene-
un pH comprendido entre 6 y 7 y una resistencia especifica
superior a 100,000 ohmios/cm; a continuacidén la suspensidn

obtenida se agita durante lS'minutos; Se agrega entonces -
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" especifica es de 7,1 m2/g.

377791

una cantidad suplementarla de écido clorhldrlco hasta que
el pH se estabiliza a un valor de 3 en 1la uuspen31on bien
agltada. Se interrumpe la agitacibn, se deja que los sdli-
dos se depositen y el liquido flotante se quita por 31fo—
naje; como se ha citado arriba. Se repite el lavado hasta
que la resistencia espec1f1ca de la suspensidn agituda esté
entre 2500 y 50000nmlog/cm. lo que necesita 5 lavaaas.-Des
pués de la eliminacidn del llquldo flotante final, la.sus-
pen§i6n acuosa se diluye por medio deun volumen igual de
acetons, se deja que los sbélidos se depositen y el liqui-
do que flota se decanta. EL lavado del;barro por nzdio de
acetonz se repite tres veces. La suspensidn enjuégéda ne-
diante acetona se.traslada a los platos metélicos poco pro-
fundos y el acetona se evapora en un horno al vacio usando
una purga de n;trégeno puro, Guéndo la mayor parte de la
acétona se ha evaporado, los platos se calientan a 802C pgi
ra secar coupletezmente el polvo. El horno se enfria a 402C
lleno‘de nitrogeno y el préducto seco se retira para ser
famizédo luego a través de un tamiz de mallas de 0,149 nm.
Se obtienen asi 3250 partes de carburé de volframio en pol-
vo, lo cual corresponde a un rendimiento global de 84%\del
rendimiento tedrico.

' El snélisis de este polvo revela que contiene -
9%,5% de volframio, 6,05% de carbono en total, menos de 0,1
% de carbono libre y 0,3 de oxigeno.

El producto presenta el modelo de difraccidn de
los rayos X del carburo de volframio y, segin el ensancha-
miento de las lineas de los rayos X, se calcula que el ta-

maio medio de los crisbalitos es 31 micras. La superficie
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tua principalmente entre 1 y 10 micras, aunque se puédan ob

=114~

_ Un examen del polvo al microscopio electrénico,
revela que estd constituido de aglomersdos porosos de crig
talitos coloidales cuyo tamafio esté comprendido entre 20 y

50 milimicras. Ios aglomerados tienen un tamafio que se si-

servar cigtos aglomerados cuyo tamafio puede llegaf‘é750 mj.
‘cras. Este material se-denominaré en adelante polvo de car-
buro de volframio coloidal aglomgrado.

La incorporacidn de la fase’égluﬁinahtejgeihace
al triturar el metal ligante en la forma de polvo con, pol-
vo de carburo de volframio. Se carga en un tritﬁradcr de -
acero de ﬁna capacidad de 4,405 dm3 y de un didmetro igual
a 20,32 cm los ingredientes siguientes: (a) 14000:b#rtes '
de varillas de carburo dé voliramio ligado por cobalto "Ga;?
boloy" calidad 883 de un didmebro de 6;35 mn. y de una lon '
gitud de 6,35 mm, Las varillas se han acondicionado por -

agitacidén por 2 semanas; (5)‘1500 partés del polvo de carbu
70 de'volfram;o'coloidal aglomerado preparado arriba; (c)
205 partes de cobalto ¥, un polve fino de cobalto venien-
do una superficie especifica de 0,7 m2/g y-un tamafio granu
lométrico de cerca de 1 micra y gd) i185 partes de aceto-
na. Esta carga ocupa aproximadamente la mitad del volumen
del triturador, La trituracidn en'el acetona se prolonga
durante 7 dias haciendo girar el triturador a 45 revolucio
nes por mingto, desﬁués de lo cual la tapa del tr;turadqr
se reemplaza por una tapa de descarga y el contenido del
triturador se traslada a un recipiente bajo una atmdsfera
de nitrégeno. Tres porciones de acetona de 395 partés'ca—
da una se utilizan para lavar el triturador. Entonces se -

deja que los sblidos se depositen en la tina de secar, y
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lla mayor parte del acetona se extrae por un.sifoﬁade. La

tina entonces se somete a un clerto vacio ¥, cuando la ma-

de mm. de mercurio. Después de unas 4 horas, la tina se en-

£fria, se llena con argbn puro y se traslada a una caja de

‘acetona se ha eliminado, como lo indica la presencia de un

N -l . L] K3 ,
vacid de 0,1 mm. ¢ mercurio mantenido en el triturador, &s,

" trbgeno como antes. El anilisis de esta mezcla pulverulen--

la superficie eaﬁecifica es de 5,5 m2/g y el contenido de

yof'parte del acetona se ha evaporado, la temperatura de la

tina se baja a 1252C al mantener un vacio de menos de 1/10

e

manipulaci&ﬁ con guantes,.bajo una atmbésfera de argdn.. En
géta atmoéfera'inerte, los sélidos se retiran de la tina -
de secar a través de un tamiz de mallas de 0,210 mm.

. Ias tapa del triturador tambien se puede reempla-
zar con una tapa fijada a un sistema de vacio dotado con un
crisol de condensacidén y el acetona se elimina eﬁ,él va-
cio a una temperatura del Srden de 95 a 1002C mantenida en

las paredes del triturador por vapor vivo. Una vez que el

te se-llena de nitrdgeno, el polvo triturado se separa de
los agentes de triturar y se extrae en una atmésfera de ng'

trégeno. El polvo entonces se tamiza en una atmbésfera de nil

ta no redugida indica que hay 12,0% de cobalto presente,
0,2% de carbono libre y 5,45% de carbono en total del cual

una cierta parte es debida al material orginico absorbido;

oxigeno es 0,45% por peso., El polvo Gamizado se carga en
platos pocos profundos que se trasladan directamente de la
caja llena de argon a un horno tubular de aleacidn I, conel
de 12,7 cm. de didmetro en el cual el polvo es llevado a
una temperatura de 9002C a una cadencia uniforme en un pe-

riodo de unas 3 horas. El gaé que pasa por el horno essd -

¥
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constituido de hidrbgeno que circula a una velocidad de fly

¥ se tamiza wtilizando ‘'un tamiz con mallas de 0,42 mn. en

" ficie eSpeciflca es 2 6 n2/g.

| co y pistones de carbono que se adaptan estrechamente se

»37?791 o
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jo de 4 litros por minuto y de metana'que se introduce a un
velocidad de flujo de 40 ml por minuto. El metano esta pre-
senbe para disminuir una decarburacidn excesiva del carbum
de volframlo por el hidrégeno. E1l polvo se mantiene en esta

corriente de gas a 9002C durante 2 horas, luego se unfrla

una-caja con atmosfera de argdn. Las'muestnés ée toman ba~-
Jjo él argdn para analizar, - ’ 7
' El polvo de pérburo de wlframio gque conbiene CO-
balto presenta las caracteristicas analiticas siguientes:
contenido de volframio: 82,3%; contenido total dé‘egrbono:
5,33%; contenido de cérbono libre: menos de 0,1%; conbeni-
do de cobalto 12,1% y contenldo de oxigeno: 0 26#. Ll con- |
tenido de carbono encontrado por el andlisis corresponde a.
un pesp atémico del carbono de 0,99 por peso atdmico de wl
framio. El ensanchamiento de las iineas de difraccién de -
los réyos X corresponde é.un carburo- de volframio teniendo

un tamafio medio del. cristallto de 42 mlllmlcras. La super-

45 g. del polvo descrlto arrlba se cargan en una

atmésfera libre de oxigeno en un molde de carbono clllndrl

introducen a cadé extremo. El molde que!conmiene el polvo
comprimido bajo una preéién del érden de 14 kg/om2 se tras
lada a una prensa en caliente que opera en el vacio. Des-
pués de haber hecho el vacid, la muestra se somete, sin que
ninguna presién le sea aplicada, a una temperatura de 14202
C por calentamienbo por induceidn en el periodo de 7-minu~

tos y se mantlene a esta temperatura sin ninguna aplicaciébn
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de presidn durante 5 minutos. Durante el calentamiento, la,
muestra se calclna y se contrae separdndose de la super-.
ficie de carbono, y evitando asi una carburacién.

En este punto, el carburo de volframio, se. presen

ta en la forma de plaquetas que presentan, al efectuar me-

didas con un microscopio dptico, un espesor que puede lle~

<l gar a 1 miera, un ancho que puede llegar.a varias micras,

las plaquetas estén repartidas a;la ventura en un paqueﬁe
péra leminar calcinado, cuya densidad es del 8rden de 85%
de la densidad tebrica. Una presién hidriulica se-'gplica -
entonces a los dos pistones y la presidn sobre la muestra
en el molde se sube a 280 kg/cmZ en el espacio dé’i/2 minu-
to. La muestra se somete a la presidén de 280kg/cm2 a 14802
C por un minuto, después de lo cual no'se observa ya el de§
plazamiento de los pistones. El molde que contiene la mues-
tra‘se eyecta de la zona caliente y se deja enfriar a 80091
C en dos minutos en la chmara a vacio de la prensa. Despues
de enfriarse a menos de 1009C, el molde se saca de la céama
fa de vacio ¥ se recupera una muestra densa en forma de -
una pastilla cilindrica de 2,54 cm. de didmetro.
La.pastilla se corta en dos segmentos ubtilizando

una sierra adiamantada de wn grano de 180 y uno de los seg-

mentcs se corta en barras para medir la solidez y la dure-

za del cuerpo. El'méqulo de ruptura de la composicidn com-
Primida en -caliente es 37100 kg/cm2., - la resistencia a los
choques (sin incisidén) en un dispositivo de eﬁsayo a los
choques de Tinius-Olsen es de- 1,932 kg/metro/cm2 y la dure
za Rockwell A es 91,8, El peso especifico del cuerpo com-
primido en caliente es 14,60 g/cm3, lo cual corresponde a

una composicidn conteniendo 9,5% de cobalto; la reduceidn-
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del contenido Ae cobalto en cémparacién-con el, polvo es de
bida a la expulsidn de una cierta cantidad de metal duran-
te la fabricacidn,

Bl andlisis quimico del cuerpo de carfuro de vol-
framio denso da los porcentajes siguientes: contenidé de

volframio 84,7%; contenido total de carbono: 5,48%; conte-

nido de cobalbo: 9,8%; contenido de oxigeno y de caurbono -

libre menos de 0,1%. El contenido de carbono y el conteni-
do de volframio que se encuentfa por anélisis correspondc a
un p.eso atémico del carbono d 0,_99 por peso atbémico de vol
framio.

Un fragmento de una de las muestras utiliaadas -
para medir las propiedades'fisicaé del:cuerpb de carburo
de volframio se pule bpticamente sopre dos caras, una de’

las caras es paralela a la direccidn del eje de compresidn

b 1la otra caja es perpendicular a esta direccidn. Las ca-

ras pulidas entonces se atacan utilizando ferricianuro de
potasio alcalino, después de lo cusl.se examinan al micros-

coplo éptico a un aumento de 1000 veces. Las secciones —-

~ trasversales de los granos de carburo de volframio son vi

sibles en forma de plaquetas en las cuales los didmetros

llegar a 6 micras y en las cuales los espesores llegan a

1 micra. La mayor parte de las plaquefas visibles al microg

copio dptico estan orientadas en.una manera que su eje --
grande sea perpendicular a la direccidén del eje de compre
sién. La porosidad de’la composicibn se estima, seghn la
micrografia 6pti§a del orden de A-2 en la escala ASTM nor-
malizada. Un examen mds detallado de un corte transversal
de la estructura paralelamente a la direccién del eje\de'

compresién con ayuda de un microscopio electrdnico revela

¥ o

&
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que la longitud de las plaquetas indiﬁidualgs esté compren
dida entre 0,2'y 6 micras, més del 94% de estas parficulas
tienen una longitud de menos de 1 micra y més del 50% de -

menog de 1/2 micra., Las plaquetas-tienen una razén longi-

- tud:espesor comprendida entre 3:1 y 6:1 y la dimensiéﬁuﬁe—

dia global de las secciones transversales de las plaquetas

visibles al microscopio electrénico es del érden de 0,4 mi

‘cras. Egto corresponde a un difmetro medio de los granos

de carburo 8¢ volframio de.aproximadamente O;6 micras. Di-

versas secciones de la misma muestra son examinadas y el -

“tamaflo medio de los granos de una zona a otra estd compren

dido entre 0,47 y 0,76 micras, este Gltimo valor siendo ca
racteristico de una zona que parece contener mis de una -
cantidad caracteristica de cobalto. Las zonas no represen-

tativas, tales como las que se encuentran alrededor de -~

1,587 mm. de la parte exterior del paquete para laminar, 6i

las- que circundan las inclusiones .casuales de impurezas no
se utilizan al medir el tamafio medio de los granos.

Una muestra de la fase aglutinante metdlica se

~ separa por ataque de carburo de volframio. Se comprueba -

que el espaciamiento reticular del cobalto revelado por la

difraccidén de los rayos X es 3,567 angstroms,'lo cual co-~

rresponde a 18% aproximadamente por peso de volframio en S9

lucién solida en el cobalto. La fase aglutinante metélica
se calienta en el &cido clorhidrico a 35% durante 1 hora;
el porcentaje por peso de volframio en relacibn al peso-tg
tal de cobalto de volframio disuelto es 15%. Una propor-
cién de aproximadamente 2% por peso del sglutinante es inso

luble y se ha comprobado como lo revela la difraccidn de

" los rayos X, que esta fraccibén estd constituida de la fase

B

9
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eba rica en volframio 003w50.

Otro fragmento de la muestré se utiliza para mg
dir la resistencia de la composicidén al atague por el Aci-

do clorhidrico concentrado a 252C. Una exposicibén de. mAs de

100 horas en el Acido es necesaria para quitar 0,25 mg. de

cobalto por cm2 de superficie de la muestra por péécéntaje
de cobalto presente inicialmente. .

La segunda parﬁé de la pastilla Qomprimidé en ca-
1iéﬁte se corbta con una muela adimantada y se mueié‘para -
fbrmar una, pieza que teﬁga una superficie de 3,2 3@2 ¥y un
espesor de 0,635 cm. esta pieza se puede utilizar somo una
punta de corte en un cabezal fresador. lLas esquinaé?se re-
dondean hasta obtener un radio de 0,7937 mm. Al usilizar -
una herramienta de corte de diente inico, la punbé_éé uti- |
liza para fresar una barra de 5,08 cm. de ancho constitui-
da bor ﬁna aleacibén "uwdimet" 500, respetando un avance de
0,1151 mnm por diente y una profundidaa de corte del orden

de 1,52 mm. La punta fresa la superficie de la barra en

una distancia de-63,5 cm a la velocidad de 15 m/minuto an-

~ tes de romperse; al velocidad de 22,5 M/minubo, esta pun-

ta puede fresar una distancia de 68,6 cie

Al utilizar una muela adiamantada, se prepara un

cubo por medio de una punta de corte de manera que una su-

perficie del cubo esté pxpendicdlar a la direccién de con-
presibn. .Ta figuras polares de reflexidén de los rayox X de
esta superficie y de una segunda superficie paralela a la
direccidn de compresidn se obtienen de la manera descrita

previaﬂente. Las figuras polares se ilustran en las figu-

‘ras 9 y 9A, las figuras 9 corresponden a la superficie del

cubo perpendicular a la direccidén de compresidén y la figural
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reccidn de compresidn.

‘anisodimensionales presentes en el cuerpo comprimidc estén

" la orientacion de las plaquetas, indicando la orientacidn. |

94 corrssponde a la superficie del cubo paralela a la di-

La intensidad relativa integrada del haz refleja
do sobre un dngulo de 0 a 302 se calcula a partir de ;as
figuras polares al sumar los productos de los va;orgé‘éé 1as
intensidades relativas y las superficies de los piéuillos
de intensidad'entre 0 y 302, Asi, la intensidad irlegrada:
de 0 2’302 es de 101,7 para la figara 9 y 39,8 para la £i- |
gura 9A. En la figura 94, la intensidad relativa entre 45
y 702 a lo largo del eje NS es superior a 2 y a lo. largo -
del eje EW, es inferior a l. Estos valores de intensidadss |

relativas revelan que las plaquetas de carburo dé4%blframio

ésencialmente orientadas de manera que su plano basico (001)
esté en el aligeamiento preferido paralelo a un plano comﬁn;

’ Las intensidades relativas de las lineas de di-
fraceidn dorresponden a distintos plenos cristalogridficos, |
medidas sobre dos superficies planﬁs pulidas perpendicula» .

res, una de ellas siendo paralela a la direccidn media de -

El'carécter no recocido & endurecido por temple
del producto se revela por su aptitud de perder una cierta
solidez cuando se enfria lentamente a parbtir de 1300 6 de
14002C, ILas muesﬁrag se calientan en vacio en unos criso--
les de allimina a 14002C durante unos 20 ﬁinutos, luego se
enfrian a razdn de 52C por minuto hasta 7002C; luego se -
quitan del horno y se enfrian a la temperatura ambiente de
manera'que no teagan contacto con el aire. Se comprueba -
gue la resistencia a la rupbura transversal se ha reduci~

do de 37100 kg/cm2 a 30.800 kg/em2 y que la dureza ha pasa
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~ gruesa cuyo bamafio se extiende enbtre .0,5 y 2 micras. El -

bono 6,32%; contenido de oxigeno y de carbono libre menos

' 7 dias como se describe en el ejemplo 1. 180 partes de pol

—122-

do de 91,8 a 91,2 en la escala Rockwell A. Si se calienta |
‘otra.muestra de una manera semejante.é 1500é0'y se la en-
fria, la resistencia es 30.590 kg/om2 y la dureza es 91,3.
EJEMPIQ 2 '
Se cargan en un briturador de acero 1&000 éartes

8

de varillas de carburo de volframio ligado por cobalto "Cax
.boloy" de calidad 883, estas varillas se han condlclénado
pieviamente como se describe en el ejemplo 1, 18007partes
de un polvo de carburo de volframlo fino del comcznio y -
1450 partes de acetona. ' ‘

El polvo de carburo de volframio tiene- uka supey
ficie éspecifica de 0,66 mé/g. lo cual correspondalh un’ ta
mafio medio de ias particulas de 580 milimicras. £l ensan-
chamlento de las lineas de difraccidn de los rayos Z revela
un tamano medio de los cristalitos de 370 milimicras. Bl -
examen del polvo con la guda de un microscopio electroni--
co pernite verificar la présenciarde aglomerados densos -

cuyo tamafio estd comprendido entre 2 y 10 micras, estos -

aglomerados estin constituidos de particulas de superficie

anilisis quimico de este polvo da los porcentajes siguien-

tes: contenido de volframio: 9%,2%; contenido total de car

de 0,1%.

. Ia trlturaclon con acetona se prolonga durante

vo de cobalto fino se agregen entonces al triturador man-
teniendo una atmosfera de nitrogeno en el triturador duran
te toda la operacidn de adicidn ¥ la trituracién se prolon

ga durante 7 dias mis; el triturador entonces se descarga .
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" vés de un temiz de 0O, 210 mm. sin exponerse a la atndsfera,

‘acetona ¥ el polvo seco Se recupera sin exponerse a 1a at

" disolucién en &cido clorhidrico y recuperacién del consti- |

" ya superficle esrecifica bajo nitrdégeno es de 5,7 h2/gramo

- 123~ i ;F
| S8 on

y el producto pulverulento seco recmpérado se tamlza a tra-

-

como se describe en el ejemplo 1.
Antes de agregar el cobalto, se extrae una mues-

tra pequena de la suspensibdn de carburo de voﬂkamio y de. -

mésfera. La superficle especifica bajo nitrbgeno de este
polvo es 5 0 m2/gramo lo cual corresponde 8 un tamano me—
dio de la particula de 75 milimicras, El ensenohsitento de
las 1f{neas de difraccibn de los rayos X revela qﬁé‘el’ta-
mafio medio de los cristalitos es de 50 milimicras. Por exa
men al-microscopio electrbnico, se comprueba queVOi'polvo es
una mezcla de particulas muy finas cuyo tamaiio queda com—
prendido entre 25 y 50 milimicras con fragmentos maa grue~
508 cuyo tamano estq comprendido entre 250 y 3000 milimi-
crﬁs aproximadament e, Uné proporci&ﬁ de 95% de las partiqg:
las tienen un tamsiio inferior a 1 micra,

| La eliminacién del cobalto de.la composicidén de
éarburo de volframio y de cobalto Becada y triturada por

tuyente carburo de volframio tomando ciertas precauciones

para evitar el contacto con la atmésfera, dan un polvo cu~

con un temafio de los cristalitos de 32 milimicras revelado
por el ensanchamiento de las lineas de difraccidén de los
rayos X, Esto mugstra que s0lo una pequeiia reduccidn del
tamafio de las particulas resulta por la trituracién del -
polvo de carburo de volframio pre~triturado en presencia
del cobalto. EL polvé-de carburo de volframio y de cobalto

secado y cribado se calienta a 9002C durante 2 horas en -
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" balto se caracteriza por anflisis como sigue: contenido en

' en un molde a una ‘temperatura de 1400520 durante uwn periodo

1o que le da una densidad del orden de 85% de la densidad

- 12}4,;.

una atmbsfera de hidrdgeno conteniendo una pequefis canbi-
dad de metano, como se describe en el.e,jemp]-.o 1, vy el pol~
vo Se descarga en smbiente de argdn como antes.

El polvo de carburo de volframio coﬁten:l.endo co-

volframio 85,?%; contenido total de carbono 5, 53‘}%;69;11:(5111—
do de cobalto 8,5%; contenido de oxigeno y de _ca;:l_ai;z'io 1li-
bre inferior a 0,3%. El contenido de carbono que fé;rela el
anAlisis corresponde & un peso atémico de carbonc i 0,99
por peso atbdmico d.ellvoli'ramio. Ia superficie espoecifica
bajo vnitrége'no del producto es dei orden de 3,6 m?.’/é;ramo.

» 50 partes del susgdichb 1;olvo se cargaﬁ.é_n un am-
biente libre de oxigeno-en un molde de carbono cilfndrico
Y pistones de carbono que se sdaptan estrechamente con in-
trodudidos en cada extremo. El molde gque contiene el polvo
corﬁprimido bajo una presidn de 14 kg/cmz entonces se trasla
da a una prensa en caliente operando al vacio y se intro-
d}uce en un horno a 10009C, Sin que ninguna presidn sea .a;pll._:l_r

cada a los pistones, la muestra se ¢alienta por induceidn

de 7 minutos y se mantliene a esta témperatura durante 5 mi '7

nutos, periodo en el curso del cual la muestra se calcina

tedrica, _

En este punto, el carburo de volframio se presen
ta en forma de cristalitos isodimensionales cuyo calibre se
cozﬁprend.e entre 50 milimicras y 2 micras aproximadamentie,
una proporcién.de 95% de los cristalitos de carburo de vol
framio tienen un tamafio menor de 1 micras. Asi se ve del

examen al microscopio electrénico de la superficie pulida
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" resistencia de la composicibén al ataque por dcido clorhidr%,

= N . T
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atacada por una soluoién-a;calina de ferribianuro de pota-
sio. Una presidn hidriulica se aplica entonces a los dos-
plstones y la presién'edercida sobre la muestra en el mol-
de se aumenta a un valor de 280 kg/cm2 en 1/2 minuto. La

nuestra se somete a una presidn de 280 kg/cm2 a 1400§d"bor

un minuto y el moldé que contiene la muestra se eyecta de

n

la zona célieﬁte; luego se deja enfriar a 800¢C en dbs mi~

nutos en la cémara al vacio de la prensa. Después ae enfria

.’Pj

se a menos de 1009C, el molde Se extrae de la-cimara al va-
clo y una muestra densa se recupera en forma de uza pasti-
1la cilindrica.

El médulo de ruptura y la dureza de la céqposi-

cibén comprimida en caliente se miden y se comprueba que son)

respectivanente, de 33740 kg/cm2 y de 92,2 en la escala ~

Al

Rockwell A. La medida del peso especifico da un valor de

14,75 g/cm3, ei cual corresponde a una composicidén densa -

conteniendo 8,1% de cobalto, ‘
Un fragmento de una de las muestras utilizadas pa|

fa medir las prgiedades fisicas se emplea para medir la -

co concentrado a 2520, Una exposicidn de mds de 100 horas
en el acido se requiere para eliminar 0,25 mg de metal por
cm2 de superficie especifica de la muestra por porcentaje
de metal inicialmente presente. La fase de aglutinante co-
béltico contiene més de 19% por peso de volframio en solu~
cibén solidsa.

_ El examen detallado de la estructura de las super
flcies pulidas atacadas a la vez por &cido clorhidrico y
ferricianuro en solucidén alcalina al emplear a la vez un

microscopio Sptico y un microscopio electrénico, revela que
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la composicién comprimida en caliente es un cuerpo denso -
que presenta un pequeiio niimero de poros cuﬁyd tamafio es in-'
ferior a 1 micra, la porosidad de la composicién se desipg-

na por A-2 en la escala de porosidad ASTM. El carburo de

. volframio esth presente en forma de crlstales isochmen lo~

nales cuyo tamafio se situa entre 100 milimicras ¥ 5 micras

una proporcidn de 85% de los cr:.stalitos de carburo dw vol
framio’ tienen un calibre inferior a 1 micra y una pa,a.’o_e -
de més de 50% tienen un calibre inferior a 0,5 nicra. El -
temefio medio del grano é.el carburo de volframio es &¢ 0,6
micras y la reparticidn de tamanos es unimodal.

Al recalentar una parte de los cuerpos a 14()090
en ell argbn por un periodo de 20 minutos y al enfrigr;os a
la cadenclia de 52C¢ por minuto, se comprueba'en el m{ﬁerial:
recocido obtenido una pérdida de més de 10% de la resis‘cen
cia a la ruptura transversal. . _ .

Una punta de corte metélica de dimensiones 1,27
x 1,27 em x 4,76 mm. de espesor Se prepara & base del cuer

po denso comprimido en caliente como se describe en el ejen

" plo l. Ias esquinas de esta punta se- muelen hasta obtener

un radio del orden de 0,787 mm. . _
Ia punta se ubiliza paras cortar fundicibn gris

| & una velocidad de amnce de 0,254 mm. por revoluclon, una

profundidad de co:cte de 1,6 mm. y una velocidad periférica
de 113 m/minuto. La punta funciona durante 60 minutos sin
ruptura. ' ' '

La cara metélica contiene cerca de 15% por peso
de volframio en la solucién solida en el cobalto como se
ha determinado por ei espaciamiento reticular. Una muestra

se ecuece por enfriamiento a partir de 14002C a razdn de
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fino de cobalto y 1450 partes de acetona se cargan en.un

_triturédor'de acero conbteniendo 14000 partes de vafiliéd

" em2 durante 1 minuto, mientrss que la muestra esté a la -

"a 1 micra y unsa, proporcidén de 60% de los granos tiene un ~

R o
ABR o

577791
52C pof ninuto y pierde 11% de su resistencia a la ruptu~
ra transversal. Ia resistencig a 1os'écidos.es superior
a iOO horas y la resistencia especifica es de 24 ohmios/cm..

1800 partes de carburo de volfremio coloidai.églg.

merado, preparado como en el ejemplo 1, 56 partes de polvo

de carburo de volframio ligedo por cobalto cOmo en i Susg
dicho ejemplo 1. La carga se tritura durante 7 dias y se
recupera el producto secado y tamizado a través dg un ta-
miz de mallas de 0,210 mm, y se reduce en una corriente de
hidrégeno y de metano como se ha descrito en el ejemglo 1.
Se constituye con este polvo un cuerpo denso al
utilizar el procedimiento de fabricacibn descrito en el -
ejemplo 1, con la modificacidén que la composicibn se sube
a una temperatura de 5302C y se mantiene a esta temperatu~- |
ra durante unos 3 minutos, sin aplicar presidém, esta opera

cién se sigue por la aplicacién de una presidn de 280 kg/

temperatura de 15302C. El cuerpo tiene uns razdn atdémica del
carbono al carburo de volframio de 0,98.

El mbdulo de ruptura de la composicidn cbmprimi-
da en caliente es de 29400 kg/cm2, la dureza en la escala
Rockwell A es 92,8 y 1a}densidad es 99% de la densidad teg
rica. La fase cobiltica contiene 24% por peso de volframio
en solucidn solida., En el curso del ensayo de recocido nor-
malizado, la resistencia a la ruptura transversal se ha dig

minuido de 7%. El dismetro medio de los granos es inferigr

B

;.
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. tamafio menor de 1 micra. La resistencia a los écidos es su

" tos es de 51 milimicras. La superficie sspecifica del pro-

<7970 =

perior a 200 horas.
' EJEMPIO 4

1550 partes de carburo de volframio coloidgl -
aglomerado prgarado como end ejemplo 1, 100 partes de un
polvo fiﬁo &e_cobalto_y 1185 partes de acetona se cargan en
un triturador de acero, conteniendo 15000 partes de vaii-
ilas de carburo de volframio ligado por cobalto comb,bé ha
preparado en el'ejemplo l. Ia carga se tritura duraute 7 -
dias y el polvo de carburo de volframio y de cobaltc ‘de la
‘presente invencidn se recupera, Se Seca y ae.réducg gbmo -l
esth descrito en el ejemplo.l, con excepcién de que. la tem
peratura de reduccidn esta a 95520, E1l polvo tiene un;con;'
tenido ‘de volframio -de 87,7%, un contenido total de carbo-
no de 5,74%, un contenido de carbono libre inferiov a .0, 1%
un contenido de cobalto de 6,2% y un contenldo de oxigeno
de 0,16%. El ensaudmmiento de las lineas de difraccion de
los rayos X de este polvo reducido corresponde a un carbu-

ro de volframio en el que el tamafio medio de los cristali-

ducto es de 1,9 n2/ge _

' 50 partes de este polvo Se cargan en un amblente
libre de oxigeno en un molde clllndrico sobre el oual se
ajustan estrechamente los pistones de carbono. El molde que
contiene el polvo comprimido bajo una presién de 14 kg/om2
-8¢ traslada a una prehsa en callente operando al vacio. -
Después de la instauracidén de un vacio, la muestra se oca=
liénté en 6 minutos a una temperatura de 14502C por un ca-
lentamiento por induccidn sig que ninguna presién séa aplj

cade sobre los plstones; se mentiene a esta temperatura du
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momento el carburo de volframio observado con un microsco-

~de 32200 kg/cm2, la resistencia a los choqués (sin incisiéy

-129-
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rente 5 minutos sin ninguna aplicacién de presién. En este

pié bptico segin un aumento de 500 veces Se presenta en la
forma de plaquetas cuyo espesor puedé llegar a 1 micra y
cuya dimensidén transversal puede llegar a varias micfgg; -
estas plaquetas estéq repartidas de una manera estadistica
por todo el péquete para laminar calcinado a razén,ﬁc\&&%
de 1a densidad tebrica. Una presién hidrédulica entoqﬁgsiée
aplica al pistén y la presibén sobre la muestfﬁ‘én el}molde
se subs a 280 kg/cm2 durante un periodo de medio m;ﬁgto, y
el aparato se mantiene a esta presién a 14509C durante 1
minuto. E1l paquete péra lam;nar calcinado entoncesise some
te a una fajadura en caliente y a una densificacidn y el -
molde que contiene la muestra entpnces se eyecta de ié 20-
na caliente; se deja enfriar en una cémara de vacio en la
prensa en caliente. La muestra se enfria a 8009C, en 2 mi-
nutos, deépués a la temperatura ambiente. El molde frio se|
extrse de la cémara de la prensa y Se fecupera en forma de |
ﬁna pastilla & disco una muestra densa.

Egta pastilla se parte en dés segmentos, uno de
los cuales sé utiliza para formar muestras para medir la

resistencia mecénica y la dureza. El mbédulo de ruptura es

es de 2,0376 kg/metro/cm2 y la dureza Rockwell A es 92,3.
El peso especifico del cuerpo comprimido en caliente es des
14,92 g/cm3,

E1l cuerpo comprimido en caliente presenta un con
tenido de volframio de 88,1%, un contenido total de carbo-
no de 5,65%, un contenido de cobalto de 6,2%, un conenido
de carbono libre y de oxigeno inferior a 0,1%. Este andli-
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sis corresponde a 0 98 peso atémico de carbono por peso -

at6mico & volframio. El exsmen metalograf:.co del _cuerpo al

microscopio 6ptico, como se describe en el ejemplo 1, reve

la la presencia de plaquetas de _carburo de volfram:l.o te~

. niendo uns razén de la longitud 6 del ancho al eSpesor com

prendido entre '5 ¥ l. El examen al microscopio electrdni-

co muestra que la longitud de las plaquetas vistas e sorte

'tran.fsversal estd comprendida entre 0,4 ¥y 10 mn.cras, r,asi

85% de las plaquetas tienen una longitud inferior a.l1.mi-

cra. Las plaquetas estan nuy orientadas de manera que. su

ey ¥

“eje 1ongitud1nal sea perpendicular a la direccidn en Ja - '

cual 1a presidn ha sido aplicada en la prensa en cg]::@egnte.
En una seccidn transversal paralela a la direccidr de la -
compresidn, el tamafio medio de los granos de cafburq de =
volframio es de 0,7 micras. La fase aglutinante me_‘;élica -

contiene 24% por peso de volframic en solueidn sblida en el

’ cbbalto. Después de un calentamiento de una muestra a 1300

2C y un enfriamiento a 7002C por mimuto, la resistencia a

la ruptura transversal a la temperatura ambiente se redu~

" ce en 10%, pero la dureza solo Se rgdﬁce en 0,2 para adop~-

tar un valor Rockwell A de 92,1, Cuando una muestra seme-

Jante se calienta a 140020 y se enfria de una maners seme-

Jente, la dureza disminuye 0,5 y se produce un cierto cre-

ciniento de los érapos; la pérdida de resistencia no es sy
perior a 10%.

 Ia otra parte de la pastilla se termina al cortar
se y molerse hasta que tenga las dimensiones de 1,31 x 1,25
% 0 1325 cm. un lado de la pieza presenta una cierta coni-
cidad que corresponde a-un ang,ulo comprendido de 1182, Es- |

ta punta se suslda a una broca de ranuras helicoidales 0=

. v,
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tativa de un didmetro de 1,25 cm. que se usa para perforar
agujeros en granito. La broca gira a una veiodidqd de 20
revoluciones por minuto mientras se la somete a una carga

constante de 226,5 kg. 15 agudéros, cada uno de una profqg

didad de 2,5 cm. se perforan en un periodo total de 1 hora.

Cuando la punta se utiliza para fresar una alea-
cibn de tempefatura elevada a una velocidad de avance de. -
170,2 micras por diente en una profundidad de 1,524 xmﬁ,f-
una distancia de 30,5 se corta a la velocida&waé’22;88 n/

minnto mientras que una distancia de 43,2 cm. se fp@gﬂ a la

‘velocidad de 32,88 metros/ minuto, antes de que el desgaste

de la punta de fresar sea 19 suficiente como para necesitar
reemplazarla. La barra se fresa.en toda su anchura que es
de 5,08 cm. |
- EJTEMPIO 5 |
400 partes de carburo de volframio coloidal aglgf
merado preparado como en elrejemplo 1, 100 partes de un pol
vo fino de cobalto y 373 partes de acetona se cargan en un

triturador de acero de 1,1012 dm3 conteniendo 3500 partes

" de varillas de carburo de volframio cementado de un tamaiio

6,35 nm previamente condicionadas como se deseribe en el -

ejemplo 1, la carga se tritura durante 7 dias y la composi

cibn de carburo de volfremio ¥ de cobalto se recupé:a, se-

- seca y 8e reduce como descrito en el ejemplo 1, la tempera

tura de reduccidn siendo de 90620. El polvo de carburo de
volframio conteniendo cobalto se caracteriza en el anili-
5is de la sigulente manera: contenido de volframio 74,9%,
coﬁtenido total de carbono 4,95%; contenido de carbono 1li-
bre es menor de- 0,1%; contenido de cobalto 19,8%§ conteni-

“do de oxigeno 0,12%. E1 ensanchamiento de las lineas de di
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‘que se ajustan estrechamente. El molde quercontiené.glqul

‘la presién de los pistones se anula. El polvo se cailenta

i transversal pusde llegar a varias micras estas plaquetas

- rante wn minubto. E1 paquete para laminar calcinado entonces

fraccibn de 1oé rayos X del polvo reducido corresponde a
un carburo de volframio en el cual el tamafio medio de los
cristalitos es de 42 ﬁilimicras.-La superficié eéﬁecifica
es 2,1 m2/g. o

50 partes del polve mencionado arriba se cargan
en un ambiente libre de oxigeno en un molde ciliidrico en

el cual, a cada extremo, se introducen pistones de -Garbono

vo comprimido bajo una presién de 14 kg/cm2 a continﬁacién

se traslada a una prensa en caliente operando en vac 2

hasta a una temperatura de 13502C¢ por un éalentamiénﬁc por
inducciéﬁ en vacip, como se describe en el ejemplo i, Yy se
mantiene a esta ﬁemperatﬁra sin ninguns aplicaci&q de pre- |
8idén durante 5 minutos. En este punto un examen éopfun.mi-
croscopio dptico segin un aumento de 500 veces revela qué
el carbufc de volframio se presenta en forma de plaquetas

cuyo'eqpesor puede llegar hasta 2 micras y cuya dimensidn

8¢ reparten de una manera, estadistip#, es declr, a la ven-
tura, por todo el paquete para laminar que esté calcinado

de maners que presente una densidad del drden de 85% de la
densidad teorica. Una presidn hldraulica entonces se apli -
ca a los dos pistones Y la presidn sobre la muestra disPues

ta en el molde se sube a un valor de 280 kg/cm2 a 13502 du

se somete a un tratamiento térmico y a una densificacibn,
El molde que contiene la muestra se eyécta epSeguida de la
zona callente y se deja enfriasr hasta 8002C en dos ninutos

en la clmara de vacio.
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metro medio granular es de aproximadamente 0,6 micfas.

377 791 7

Despues del enfriamiento, la parte obtenida se

corta en barras para medir la resistencia Yy la dureza. El
mbdulo de ruptura es 33320 kg/cm2, la resistencia a los -
choques (sin rotura) es 3,423 kg/metro/cm2 y la dureza en
la escala Rockwell A es 88,8. El peso especifico del Eﬁer-
po comprimido en caliente ss de 14,52 g/cm3. ' |

.E1 cuerpo combrimido en caliente contienéA75,6%
de volframio, 4,76% de carbono en total, 19,4% de cobﬁlﬁo,
menos de 0,1% de carbono libre y oxigeno. Estd anflisis -
dorresponde a 0,97 peso atbémico de carbono por peso gtbémi-
co de volframio. El examen metalogrdfico de las superficies
limpiadas y pulidas del cuerpo revela la presencié de pla-
quetas cristalinas de carburo de volframio teniendo un dia

metro méximo de 12 micras y un espesor méximo de 2,5 micras

al medirse su dimensibn por micrografia éptica segin un -

aumento de 1000 veces. Estas plaguetas son de preferencla i
orientadas de manera que sus caras sean perpendiculares a
la direccidén segin la cual se aplica la presién en una pren)
éa en caliente. El examen al microscopio electrdnico reve-
la que la longitud de las plaquetas véria entre 0,3 y 12

micras, una ﬁroporcién de 92% més o wenos de estas plaque-

tas tienen una dimensién méxima inferior a 1 micra., El dia

. " El examen de la fase metAlica indica que una pro
porcién de cerca de 11% por peso de volframio estd en solg
cidén 86lida en el cobalto. La resistencia a los Acidos es s
perior a 50 horas. La fase ligante contiene aproximadamen~
te 2% de la fase eta. El cuerpo no es recocido, |

EJEMPIO 6

400 partes de carburo de volframio coloidal aglo

=
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merado preparado como en el ejemplo 1, 170 partes de un

polvo fino de cobalto y 373 partes dé'acetona Se cargan en
un triturador de acero de 1,1012 dn?% conteniendo 3560 par
tes de los cilindros de trituracibn de carburo cementado
utilizados en el ejemplo 1. Ia cérga.se muele durante 7 -
dias y la compqsicién de carburo de volframio y de cobal-
to se recuperé, 5e seca y se reduce como eété descrito enkl]
_ejemplé 1, 1la temperatura de reduccibn siendo de 900es, -

El polvo presenta un contenido de volframio de 66,5%, un -

contenido total de carbono de 4,26%, un contenido de car-

“bono libre inferior a 0,1%, un contenido de cobalto de 29,3

% y un contenido de oxigeno de 0,08/%. El ensanchamiento de

las lineas de difraccidén de los rayos X del polvo‘nedu¢i-r
do corresponde a un carburo de volframio cuyo tamaﬁq nedio
de los cristalitos eé de 45 milimicras. Ia superficie espe
cifica es de 1;6 n2/ge . .

50 partes del polvo descrito arriba se compri-
men en caliente al utilizar el procedimiento susodicho en
él ejemplo 5; la diferencia es que la temperatura de com-~
presibén es de 13309C. ‘

La pastilla comprimi@a sé corta en barras para

medir la resistencia y la solidez. ¥l médulo de ruptura es

de 34510 kg/cm2, la resistencia a los choques (sin inci--

sibn) es de 4,032 kg/metro/cm2 y la dureza Rockwell A es

85,4, El peso especifico del cuerpo comprimido en caliente
es 12,64 g/ém}. El cuerpo comprimido en caliente revela un
contenido de volframio de 68,1%, un contenido de carbono -
total de 4,40%, un contenido de cobalto de 27,2% y un con-
tenido de carbono libre.y oxigenmo inferior a 0,1%. Este ans

lisis corresponde a 0,99 peso atdmico de carbono por peso
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‘eje longitudinal esté perpendicular a la direceién segin -

8% de volframio en solucién solida. Después del ensayo de Xe

" % de cobalbo ubilizado como material de partida se prepara

plo se distingue del ejemplo 1 en que se carga en el tritu

da extremo. Dos pistones de grafito que tambien se ajustan

- estrechamente se introducen en cada extremo y el polve se

537794

atémico de volframio. El examen‘metalbgréfico pdr'medio de
un microsqopio bptico segin un aumenfo de 1000 veces de -
las superfities lihpiadas y pulidas del cuerpo revela que
éste.se constituye en la mayor parte de plaquetas crista-
linas de carburo de volframio teniendo una longitud ﬁéii—
ma de 15 micras y un espesor méximo de 3 micras. ILas pla-

quetas estén de preferencia orientadas de manera que su =

la bual se aplica la presibn en la prensa_en*calienﬁe; ﬁl
examen al microscopio e;ectrénico revela que la longitud de
las'plaquetas esté comprendida entre 0,4 y 15 micras, una
proporéiéq de aproximadamente 88% de estas plaqueﬁaé tiene
una lonéitud inferior a 1 micra. El tamaiio medio granular

es de unas 0,4 micras. El agluﬁinante cobadltico contiene

codido normaligado, la resistencia a la ruptura transver~ f
sal ha disminuido a un valor de menos de 30800 kg/cm2.

EJRMPIO 7

El polvo de carburo de volframio conteniendo 12

como se describe en el ejemplo 1l; tiene una razbn atonmica

del carbono al volframio de aproximadamente 0,98. Este ejed

rador 1800 parteé de carburo de volframio, 250 partes de
¢obalto y 1450 partes de acetona.

50 partes del polvo descrito erriba se cargan
en un ambiente libre de oxigeno en un molde de carbono c¢i-

1indrico. Discos de grafito se ajustan estrechamente en ca

Y A

13
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comprime iajo'una presidn de 35 kg/cﬁé‘para presentar una

densidad que equivale a aproximadamente 25%7de la densidad
tebrica. Ios pistones se quitan a continuacidén y el cilin-
dro de grafito en el cual se encuenbtra el polvo se pone

en un horno de calcinacidn bajo una atmdsfera de hidrége-

no durante 30 minutos a 12002C. El paquete para laminar -

calcinado cuya densidad ha alcanzado 67% de la,denéiéad -

tebrica se concentra en el interior del cilindro de grafi-

to, los pistoneé de carbono que se ajﬁstan estrechanente
en el molde se introducen y la muestra entera se traslada
a una prensa en callente de vacié. Desﬁués de la instaura
cidén de un cierto vacio, la;muestra; sin aplicar ninguns
presidn, se calienta & una temperatura de 14009C por un ca
lentamieﬁto por induccidén en 6 minutos y se mantiene a es-
ta temperatura durante 2 minutos. Una presién hid;éuiica -
se'aplica entonces a los dos pistones y la presién-éobre
la ruestra que se halla en el molde se 1ieva a 280 kg/er2
durante 1 minuto. El molde que conbtiene la muestra se eyec
ta entonces de la zona caliente Yy se le deja enfriar a 800
23 en 2 minutos. Después de enfriargeAa menos de 1002C; el
nolde se extrae y se obtiene una nuestra densa en la forma
de una pastilla ciiindrica. |

El andlisis revela que el mddulo de rupfura de
la composicidn comprimida en caliente es 35000 kg/cm2, la
dureza Rockwell A es de 92,1 y el peso especifico pasa de
99% del peso especifico tebrico.

La resistencia a los &cidos es superior a 100 -

. horas cuando se expone el cuerpo al &cido clorhidrico con-

centrado a 252C. El tamafio mgdio del grano de carburge de -

volframio es inferior a 0,75 micras.
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. cobalto preparado como se describe en el ejemplo 1 se car-

tra se pone entonces en una cesta de alambre y se hace des

. presion seguidamente se baja hasbta la presidn atmosférica

| en el argn a 12502C durante 30 minutos. Su densidad en es

,kg/cmz; la dureza Rockwell A de 92,0 y la porosidad ASTM

- 137~

577701

EJEMPIO 8

_50 partes de polvo de carburo de volframio y de

gan en un ambiente libre de oxigeno en un‘molde de caucho
cilindricp. El polvo se apisona en el fondo del molde y a
continuacidn se le hace hermético con un obturador de cau-

cho y de dnta aislante negra para usos eléctricos. La mues

cender en el recipiente a presidn de una prensa isostati-~
ca. Esta prensa’ se consfituye de un cilindro de acero de

paredes gruesas y conteniendo como fluido hidréulice una
dispersibén de 5% de aceite en agua. La presidn se aumenta
hasta un valor de 7000 kg/cu2 por medio de una bomba hi--

drédulica y se mantiene a este nivel durante 5 minutos.~Lé

y la muestra se extrae. La densidad de la muestra es de 55%
de la densidad tedrica.

- La, muestra comprimida en frio se quita del mol-
de de caucho y se inbroduce en el horno de caleinado en un
receptaculo de grafito. Se toma cuidado de proteger }a -

muestra de la oxidacién al conservarse en una atmbsfera -

inerte durante el traslado; ademis, la muestra se calcina

tado de calcinacidn es 80% de la densidad tebrica., La fa-
se de compresidén en caliente es semejante a la gque se rea-
1iz6 sobre la pieza calcinada del ejemplo 7. EL mbdulo de

ruptura de la composicidn comprimida_en caliente es 37100

es de A-2.

Se requieren mis de 100 horas de exposiclién al -
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_ mente las mismas que las del producto del ejemplo 8.

ra se aumenta hasta 11002C. La temperatura se mantiecne a

dcido clorhidrico concentrado a 252C para eliminar 0,25 mé
de metal por cm2 de superficie del cuerpo por porcentaje

de ‘metal presente inicialmente. El cuerpo tiene una razén

atémica del carbono al volframio de 0,98 y el cobalto con-

tiene 18% de #olframio en solucidn sélida.
EJEMPIO 9

Una>compoéici6n de carburo de volframiqgcgnte-
niendo aproximadémente\la% de cobalto se prepara al precoﬁ
priﬁir un cuerpo compacto bastante denso antes de tratarlo
por un medio térmico. Los materiales y loé procedimientos
son los mismos Que en el ejemplo 8, con excepcién.dg que
el polvo estd precomprimido bajo una presién de 700 kg/cm2.
¥y que la presidn durante la.compresién en caliente es 140

kg/cn2, las propiedédes del cuerpo moldeado son esencial—

EJEMPIO 10
920 partes de un pdve de carburo de volframio cox
teniendo 12% de cobalto preparado, como en el ejemplo 1 se
éargan en un molde de carbono cilindrico y pistones de car-
bono se introducen en cada extremo de manera que se gjustan
estrechamente. El molde que contiene el polvo se comprime
a 14 kg/cm2, después se trasladé a una prensa en caliente
de vacio. Después de la formacidn de un cierto vacio, una

muestra, sin ninguna aplicacidn de presidn, se lleva a una_

temperatura de 10002C por un calentamiento por induccidn y |

una presidn de 280 kg/cu2 se aplica seguidamente esta mues

tra dqurante un periodod 1 'minutg en el cual la temperatu-

11002C con la presidn a 280 kg/cm2 durate un periodo de 5

minubos. La presidn entonces se elimina y la muestra se ca
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lienta a 14002C y se mantiene & esta temperatura sin apli-

1 minuto. ELl molde qw conbtiene la muestra entonces sé'éyeg

ta de la zona caliente y se deja enfriar en la cémara al

.dé-rupﬁura del cuerpo preparado como estd descrito a#riba

. de cobalto en forma de un polvo fino como estd descrito en

car presidédn dursnte 2 minutos. Una pfesién de 280 kg/cm2
. N\
gse aplica de nuevo y la muestra se somete a esta presidn

manteniendo la temperatura de 14002C durante un periodo de

vacio de la prensa hasta 18002C en 2 minutos, El module

es de 34850 kg/cm2 y la dureza Rockwell A e¢s-91,0. Las -
Otras.propiedades son esencialmente las mismas que las del
producto del ejemplo 8.
' EJEMPIO 11
Un polvo de carburo de volframio coloidal pre-

parado en un ambiente de sal fundida y triturada con 12%

el.ejemplo 1, se seca y se tamiza a través de un tamiz de f
ﬁallas de"0,210 mm en una atmésfera inerte como se descri-
be en el ejemplo l. En este punto, una fraccidn de 40 par-
fes del polvo no reducido se carga en un receptaculo de -
gréfito en una atmésfera de nitrégeno; El receptéculo se
golpea 1igefamente para comprimir el polvo. La densidad del
polve es entonces de 20% de la densidad tebrica. Para con
solidar el polvo en el recepticulo, ée aplica una presién.
de 3,5 kg/cm2 coﬁ la mano mediante una varilla que se su~-
nerge. .

E1l feceptéculo entonces se pone en la cémara,
pero al exterior de la zona caliente de un horno al vacio
calentado por induccidén y después se coloca bajo un cier-
to vacio. Cuando se alcanza un vacio de aproximadaemente -

0,5 mm de mercurio, el hornmo se callenta a razdn de 309C,

po
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-por minuto hasta 8002C, temperatura a la cual el receptéecu |

_»culo durante 3 minutos en el horno que conserva su tempera
‘se callenta a 14002C a una cekncia uniforme de BOQC,por_mg

' puede determinar por un pirémetro 6ptico, se deja la mues-

nos de 1 hora.

. quete para laminar calcinado tiene una porosidad de A-4 en

semejantes a los del ejemploldespués de la compresidn en ca-

" de carbono de 5,3%.

e

'de 3 minutos y se forja en una prensa de forja.al ﬁaciq -

lo es trasladado a la zona caliente del horno. Se deja que
la temperatura del 'receptéculo iniecialmente frio se equi-

libre con la temperatura del horno al mantener»el recepba-
tura de 8002C. AlAfin del periodo de 3 minutos, el horno
pﬁto.JCuando la temperabura haya llegado a 14002C como se

tra calcinarse durante 5 minutos a esta temperabura y el -
receptdculo entances se eyecta inmediatamente & 1la zona ca

liente del horno; se deja entonces enfriar a 800SC en me-
El examen de la microestructura révela gué el pa

1a'escala ASTM. TLos cristalitos de carburo de volfiémio tie

nen la forma de plaquetes cuya coﬁfiguracién ¥y bGamafio son
iiente. El contenido de cobalto demuestra ser del 12% y el

Ei_paquete para laminar precalcinado Se preca-

lienta ulteriormente en un horno al vacio a 14252C en menos

por medio de matficeg de grafito accionadas por una presién
hi&réulica constante, las mabtrices se mantienen aproxima-

damente a 145090 y esthn disefiadas de manera de no desfor-
mar las dimensiones del paquete_para,laminar en mis de 10%
en cada fase de 1la forja. La duracién total durante la cual
el material reposa a una temperatura superiqr a 135090 c¢s5 -

menor de 10 minutos y el cuerpo forjado se enfria a menos
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‘de 12502C en menos de 5 minutos y a 6002C en menos de 15

fio medio del grano del carburo de volframio es inferior a

minutos. Después de dos etapas de fajadura, el cuerpo mol-
deado tiene una resistencia a la ruptura transversal de -

32900 kg/cm2 y una dureza Rockwell A de més de 91. El tamg

1 micrg.
Se'requieéen mds de 100 horas de exposicién al -
écido clorhidrico concentrédo a 25°2C para eliminaf_o,zs ng
de metal por cm2 de superficie del cuerpo por"pbrcentaje
de metal inipialmente pfesente v una fraccién de mis de 12%
por peso de volframio estid en solucidn sélida en la fase-
del aglutinante cobidltico. Despuéds del ensayo de fecocido
normalizado, la resistencia del cuerpo era 29400 kg/cm2,
EJEMPIO 12 '

Un polvo de cobalto y de carburo de volframio
qué cbnriene céroa de 12% de cobalto se prepara. por el p:gi
cédimiento del ejemplo 1 hasta las operaciones del secado
del polvo después de la recuveraciodon del triturador de bo-
las Y del tamizado bajo nitrdgeno inclusos. .

60 partes de este polvo no'reducidb se cargan
en un molde de carbono cilindrico en el cual a cada extre-
mo se introducen pistones de carbono que se ajustan estre-
chanente. El molde que contiene el polvo se comprime bajo
una presidn de 14 kg/cm2 después se traslada a una prensa _
en caliente operando al vacio. Después de instaurar cierto
vaclo, la muestra se calienta a 4002 y se mantiene a esta
temperatura durante 15 minutos para permiﬁir gue Se escapen
los gases, -la temperatura entonces se eleva a 11002C y 1la
muestra se mantiene a esta temperatura sin ningina aplica-

cidén de presidn durante 30 minutos.
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‘muestra se mah#iene &urante 3 ninutos a la tempergﬁura de

Trtme—

14002C, menteniendo la presidn de 262,5 Fg/ch2; luego el

_ material esta practicamente libre de poros; corresponde a

- dio es 0,75 micras. Ia fase del aglubtinante metdlico esta

de someter el cuerpo a un ensayo de recocido normalizado, -

En este punto, se verifica que la muestra enfriada rapida-
mente contiene 15% por peso de volframio entsplucién 501i-
da‘eﬁ el cobalto. ' ‘

Una presién de 262,5 kg/cn2 se aplica luego a
la muestra y simultgneamente, la temperatura se aumenta hag,

ta 14002C en un intervalo de tiempo de unos 6 minutos. Ia

molde que contiene la muestra se grecta de la zona caliente
Y se enfria a menos de 8002C en 5 ninutos m&s o me#qs.

. El médulo de ruptura del cuerpo pfepar%dq.de es
ta menera es de 40600 kg/cm? y la dureza Rockwel;iA es de
92,0. La razdén atdmica del ‘carbono al volframio es de 0,98,

El examen de la microestructura revela que el

la clase A-l en la escala de porosidad ASTM. La composicidi
tambien contiene 5% por volumen de carburo eta. Una propoxr
cién de aproximadamente 80% de los granos de carburo de voll

framio tiene un calibre inferior a 1 micra y el temafio me-

uniformemente repartida por todo el'cuerpo principal.

Se requieren mis de 100 horas de expésicién al
dcido clorhidrico comcentrado a 25¢ para eliminar -0,25 ng.
de metal por cm2 é& superficie del cuerpo por porcenfaje -
de metal ipicialmenﬁe presente. La fase cobdltica ain con-

tiene 15% por peso de volframio enm soluciém solida. Después

pierde "12% de su solidez.
' EJEMPIO 13

15 partes de compoéioién de carburo de volframio

[ER g
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377791
de 12% de cobalto no reducido, prepafado como estd descri-
t0 en el ejemplo 12, y 85 partes de polvo de carburo & vol
framio a 6% de cobalto, preparado como en el ejemplo 4 son
intimamenfe mezcladas por una'ﬁezcla vigorosa en un recep
téculo, al conservar el polvo en una atmbésfera inerté;”

60 partes de esta mezcla se cargan en un ambien
te libre de oxigeno en un molde de carbono cilindrico Y se
toma cﬁidado de no mover el polvo exageradamente al cargar
el molde; en cada extremo del molde se introducen pilstones
de carbono que se ajustan estrechamente. El polvojée[com-
prime -a 14 kg/cﬁz y se traslada a una prensa en caliente
operada_al vacio. Después de la instauracimde un:cierto -
vacio, la muestfa se somete a una temperatura de 14002 por
calentamiento por inducﬁién en 7 minutos aproximadamente;
sin aplicacién de presidn y se mantiene a esta temperatu-

ra durante 5 minutos. Una presidén hidraulica entonces se

aplica a los dos pistones y la presidn sobre la muestra en

gl nolde se incremerta hasta un valor de 280 kg/cm2, la
muestra entonces se somete a esta presidén a una temperatu-'
ra de 14002C durante 1 minuto. El molde gue contiene la
muestra enbtonces se eyecta de la zona caliente y se en--
fria a 6002C en 20 minutos.

| Se ha comprobado que el cuerpo denso asi obte-
nido tenfa un médulo de mptura de 38500 kg/cm2 y una dure
za Rockwell A de 92,9.

Se requiere una exposicibén de méds de 100 horas

al &cido clorhidrico concentrado a 252C para eliminar 0,25
ng de ﬁetal/cma de superficie del cuerpo por porcentaje -
de metal inicialmente presente. La razén atémica del car-

bono al volframio en el cuerpo es un poco menos de l. La

‘

-‘.-‘.-‘

Y
*
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fase cobdltica conticne mis de 12%.pdr peso de volframio e
solucién sblida. El cuerpo pierde 10% de su solidez, cuan-
do se le somete al ensayo de recocido normalizado. Los gra
nos de carﬁuro de volframio tienen un difmetro medio de -
0,6 micras y una proporcidn de 96% de estos granos tienen
un tamafio inferior a 1 micra. ‘

| | RJEMPIO 14 ' »

150 partes del bolvo de carbufo.de volf;amio y
de cobalto del ejemplo 1 conteniendo 12,1% de cobalfq se
cargan en un.ambiente libre de oxigeno en un molde de gra
fito cilindrico en el cual & cada extremo se intisducen -
pistones de grafito que se ajustan estrechamentg;i?l pol-
vo entonces se comprime a una presidn de 17,5 kg/en2 a la

temperatura ambiente y en seguida la presidn se eiimina{

. El molde que contiene el polvo se calienta seguidamente en

un horno por induccidén en un vacio a 15002C durante 5 minu
tos sin que ninguna presidn sea aplicada y se enfria en el

horno a 1000¢eC, despues se extrae y se enfria a temperatu—

ra ambiente en el vacio. Se recupera en el molde de grafi-~

to vn paquete para laminar clllndrlco calclngdo ¥ poroso
de 20,638 mm de diametro y de 34,92 mm de largo. El peso -

especifico de esta pieza es de 12,3 g/cm3, lo cual consti-

| tuye 86% del peso especifico tedrico de la composicidn pul

verizada éargada en el molde. En este punto, el examen al
microscopio 6pﬁico, con un aumento de 500 wces revela que
el carburo de volframio Se presenta en foima de plaquetas
cuyo espesor puede alcanzar hasta 1 micra mas o menos & -
cuya dimensidn transversal puede alcanzar varias micras,
estas plaqueta§ se reparten en todo el paquete para lami-~

nar segin una orientacibn estadistica. El paquete para la

minar entonces se carga en un molde eilindrico de 2,54 cm. |

3
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" se introducen en cada uno de los extremos del molde en

{ en un periodo de 1/2 minuto. Ia temperatura se mautiene a

" ¢io de la prensa.

de un cilindro de 2,54 cm. de diametro, de 1,58 cm. de al-

577701

de didmetro y de 10,16.cm. de 1érgo ¥y pistones de carbono

los cuales se ajustan estrechamente. El pistén.superior,-
que mide 5,08 cm de iargo, tiene un agujero de 9,525 mn.
de diémetro perforado a lo largo de su eje de una loﬁgitud
de 47,62 mm. El conjunto del molde y de los piétones que
1leva el ﬁaqueﬁe para laminar calcinado se carga ?nhqng -
prensa‘en caliente operando al vacio, y después de la ins-
tauracién de un cierto vacio, la muestra sa calienta.é 1SOd
2C por gaientamiento por induccién en 6 minutos, después
se mantiene a esta temperatufa sin ninguna aplicagién de -

presién durente 5 minutos. Una.presién hidriulica entonces

e

se apliéa a los dos pistones y la presidén sobre el paquete

para laminar dispuesta en el molde se sube hasta 280 kg/cma

150090 v la presibn a 280 kg/cm2 durante 2 minutos; en es-’
te punto, no se observa ningln desplazamiento de los pisto-
nes, Bl molde que contiene la muestra se eyecta entonces -

de la zona caliente y se deja enfriar en la cémara al va-

Ei cuerpo de carburo de volframio ligado por co
balto se recupera al romper el ¢ilindro y los pistones de

carbono adherentes. Bl cuerpo comprimido esta constituido

to, al cual se ha fijado una varilla de 9,53 mm de didme-

tro y de 2,54 cm. de largo, esta varilla ha sido extruida

4

por el agujero del pistdn superior. “a varilla de 9,5%mm.

de didmetro se caracteriza en cuanto & su estructura. En
barras cortadas paralelamente al eje de la varilla, el mo-~

dulo de ruptura demuestra ser de 31780 kg y la dureza Roég
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-optico segin un aumento de 1000 veces como se deédxibe en

+lelos al eje de la varilla extruida; El examen mediante el

racteriza como sigue: contenido de volframio 82,86; conte

8% 8oy

wvell A de 89,0. Bl peso especifico es.l4,3 g/cn3,

Un trozo de 6,35 mm. de laigo de-la varilla ci
tada ah$eriormente se muele por ﬁn lade de manera de formar
una barra chata de una anchura de 6,35 mm. Esta barﬁa cha-
ta y un extremo de la varillé se pulen uniformemente y las
caras pulidas se iimpian Y Se examinan con un ﬁicroscopio
el ‘ejemplo 1. | . '-;,55

los granos individuales del carburo de -volfra-
mio son visibles en corte transversal al microscqﬁio'épti—
co con un aumen&o-de 10® veces en la forma de plaguetas -
cristaiinas en las cuales su difmetro méximo es dé,lz mi=
cras ¥ el espesor méximo de 2 micfas. las plaquetastestén

orientadas de preferencia con sus ejes longitudinales para|

gicroscopio electrdnico revela que la longitud deulas plaf
quetas eﬁ corte transversal estd comprendida entie 0,6 y’
12 micras una proporcidén de aproximadamente 80% de las pla
quetas tiene una longitud inferior a. 1l micra.

| EJEPLO 15

Un pelvo de carburo de volframio conteniendo -

cobalto se prepara como se describe en el ejemplo y se ca

nido de carbono total 5,23%; contenido de. carbono libre in
ferior a 0,1%; contenido de cobalto 11,8%; contenido de -
oxigeno 0,26%. El ensanchamiento de las lineas de difrac-
cibdn de los rayos X del polve reducido corrésponde a un cax
buro de volframic beniendo un bamefio medio del cristalito
de 34 milimicras. Ia éuperfigie especifica es de 2,4 g/m2.

4 pastillas de 2,54 cm de.didmetro y de un espg




10

15

20

25

30

57771

-— 147._

sor de 1,91 cm se fabrican al utilizar 135 partes del pol
vo descrito arriba por cada pastilla'y al emplear un pro-
cedimiento de compresién en caliente semejante al que se -
describe en el ejemplo 1, con la excepcidn de que una pre-
sibn total de 280 kg/cn2 se aplique a la muestra a uﬁ;"teg
peratura de 14202C dqrante 2+ minutos y que la muéstra se

enfrie a 6009C en menos de 10 minutos. Ios elementos inser

tos pafa las mechas de la perforadora de percusién'dejrb—

cas se constituyen a base de las pastillas siZodichas por
aserrado mediante una serra adiamantada y por moliﬁiénto -
hasta que este elemento tenga las dimensiones de 15,88 x

9,5% x 14,29 nm, con un éngplo comprendido en la fuuta de |
1082, Ios elementos insertos se cortan y se sueldan a ia -

broca de percusién de 44,45 mm de didmetro de tal manera -

- que la direccidn del eje de la broca esté paralela a la -

direccidn del eje de compresién del inserto durante la fa- |
bricacién. La broca fijada a una perforadora de percusidn

giratoria y neumética, se utiliza para perforar agujeros

~en un bloque de granito de tipo Barre Vermont., 49 agujeros

todos de una profundidad de 81,3 cm se perforan en un tiem
po medio de 6 minutos por agujero, la duracidén de tiempo -

del Oltimo agujero es 7 minutos, & sea solamente 2 minutos

| nés que para el primer agujero y los botdeg cortantes de

los elementos insertos no estén suficientemente desgéstga
dos como para necesitar ser reafilados, )

Uno de los elementos insértos se quita de la me| -
cha que ha perforado los 49 agujeros y se guiebré en mu~--

chos pedazos a fin de examinarlo. El andlisis revela que

" el elemento inserto contiene 8%,2% de volframio, 5,33% de

carbono-en total, 11,4% de cobalto y 0,07 de oxigeno. Ia
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dureza Rockwell A es de 91,2 y el peso especifico es 14,37

~mica del carburo al volframio es de 0,98; ademis hay 18%

_por peso de volframlo en la fase cobaltica.

‘6pt1co, como se describe en el ejemplo 1, revela una (3L

tructura constituida de una red tridimensional de mna fase

- a 100 micras de diémetro principalmente constituidas de cax

g/cn3 lo cual crresponde a una composicidén constituida de
11,6% de cobalto y de 88,4% de carburo de volframio. Ia -

resistencia al acido es superior a 50 horas ¥ la razbén atd
El examen metalogréafico medlante un mlcroocoplo

rica de cobalto en la cual estin dispersadas zonas de 10

buro de volframio, Un examen més deballado de la estructu-
ra, al ptilizar el microscopio electrdnico, revela que las
zonas ricas de carburo de vgliramio estin constituidas de
plaguetas de,cérburo de volframio estrechamenteAeﬁvﬁeltas
y ligadas unas a lgs otras por una fase aglutinahté-cobél—
tica muy dispersadao Las plaquetas de carbﬁro de volfra-
mio tiexren una razbén de su diémetpo"més 1argo'a.sﬁ espesor‘
éomprendida entre %:1 y 17:1. El aiémgtio méds largo de -
las plaguetas individuales esta coﬁguésto.entre 0,2 micras
y 7 micras,(una proporcién de 75% de las particulas tiene
didmetros méximos de menos de l.ﬁicra. Las plaqﬁetas estén
oéientadas‘de manera que sus ejes longitudinales estén per
pendiculares a la direccidn de compresidn. El tamafio medio
del grano es inferior a 0,75 micras. -

' EJEMPIO 16

Un polvo interdispersado de carburp de volfra-
mio y de cobalto semejante al del ejemplolque no ha sido
sometido a una fase de reduccidn, se cargé directamente

en el molde de grafito sin tener contacto con el aire. El
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mio de 0,97. El polvo se comprime en el molde a una pre—-

Que el molde y su contenido se calientan a 14002¢C, tempepg

tura g la cual el molde se mantiene durante 5 miauvcs; en-|

‘do prensado fuera del molde. El peso especifico del cuer-

especifica de 5,8 m2/g. un temafio del cristalito del carbu
ro de volframio determinado por difraccidén a los rayos X

de 35 milimicras y una razdn atomica del carbono al volfra

sién de 14 kg/em2, despuds la presidén se quita mientras. -

tonces, se aplica una presidn de 280 kg/cm2 poxr infermedio‘
de los pistones'duranté 1 minuto. En seguida, se~é;1mina
la presidén y la muestra se extrae del horno ¥y se enfria a
8002C en 2 minutos. El cuerpo obtenido contiene una razén
atémicaldel carbono al volframio de 0,97 y tiene ur conte-

nido de cobalto de 9,62%,:cierta cantidad de cobaltv ha si

po'es 14,43 g/cm3. La resistencia a la ruptura trahsversay
es de 37730 kg/cm2 y la dureza en la escala Rockwell A es
de 91,6, La fase del aglutinante cob&ltico contiene 2064 —
éop peso de volframio., El cuerpo tiene una resistencia a
los 4cidos de més de 100 horas; su resistencia eléctrica
especifica es de 33 microohmios~-cm. Por las miérografias
electrdnicas, se ha comprobado que el tamaﬁq me@io del gra
no era 0,6 micras, una proporcidn de 90% de los granos de
carburo de volframio tiene un temafio inferior a 1 micra.
La porosidad en la éscala ASTM es de A-2. Cuando se somete
el cuerpo’al ensayo de recocido normalizado, la resisten-~
cia se reduce a 32200 kg/cm2.

TLos elementos insertos constituidos de esta com-
bosicién se sueldan en herramientas de corte, en una anchu

ra de 4,762 mm y se utilizan en una maquina automética de
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roscar. Cuando se procede a cortar acero AISI 52100, esta
herramienta corta tres veces mas de piezas que una herra-
nienta de acero de gran velocidad de corte antes de romper

se, mientras que si se opera en condiciones de corte en

- las cuales los elementos insertos constituidos de carburo

de volframio ligado por cobalto del comercio son poco se-.

guros, la herramienta se asbtilla.

.

EJEMPIO 17

El polvo de carburo de volframio utilizédo en
este ejemplo contiene 12% de cobalto ¥ es8 igual g@gtel pol
vo utilizado en el ejemplo 1; el procedimiento de compre-
sién en caliente es tambien idéntico al del ejempiﬁ_l,'con
ia exceﬁcién de que el polvo puesto en el molde'sg,somete
a una presidn constante qﬁe corresponde a 7 kg/éﬁé,vmien-
tras que la temperatura se eleva de 1000 a 1300oC, En va ~
ensayo geparado, pero idéntico en los otros aspectbs, el
cuerpo se extrae del moldé después de haber sido calentado
bajo una presidn de 7 kg/cm2 a 14Q02C y se comprueba que
ée ha separado por contraccién de las paredes'de grafito -
del molde a pesar de la presidén aplicéda. Cuando el cuer-
PO que ha sido calentado bajo una cdmpresién de 7 kg/om2

& 14002C se comprime inmediabazmente después bajo una pre-

sidn de 280 kg/cm2 durante un periodo de 1 minuto y que el

cuerpo y el moldé se extraen del horno y se enfrian a 8002
Q.én.un intervélo de 2 minutos, se comprueba que el produc
to obtenidoAtiene una- resistencia a la ruptura transversal
de 35350 kg/cm2 y una dureza de 92,1. El cuerpo moldeado
seAsepéra limpiamente del grafito sin adherirse al mismo

¥ tiene una buena conformacidén. Este producto permite una

carburacidn  local de los exbtremos del cuerpo por contacto

L

i
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'no tocan las paredes durante el periodo de 6alen#amiento

s 1# parte central del cuerpo no se somete a una carbura-

de menos de 1. Hay mis de 8% por peso de volframio en solu |

" en contacto con la atmdésfera ni con lé humedad. A causa de

velocidad uniforme en unas 3 horas de 30 a 9002C haciendo

con los pistones, pero los lados del paquete para laminar

cién y contiene una razén atémica del carbono al volframio

cibén sbdlida en la fase cobiltica y el cuerpo revela las ca
racteristicas de un cuérpo no recocido. El tamafio del gra-
no del’ carburo de volframio en el cueipo final es dewd,é
nicras aproximadamente. ' o
| EJEMPIO 18 |

A ‘Un polvo interdispersado de volframio, de carbu
ro de volframio y de cobalto es preparado al moleésse en un
molino de bolas, como en el ejemplo 1, pero utilizarndo 1380
partes de carburo de volframio coloidal aglomerado Cel ejem
plo 1, 205 partes de un polvo fino de cobalto, 1é5 fartes
de bolvo de volframio metdlico finamente dividido teniendoi
un tamafio del grano de 1 micra y 1185 partes de acetona.
Después de triturarse durante 7 dias, el polvo se recupera

& se tamiza con un tamiz de mallas de 0,210 mm sin entrar

la agregaciéﬁ de volframio, la razdn atémica del carbono -
al volframio es de 0,92. El polvo se reduce en una atmosfe

ra de hidrégeno sin adicién de metano al calentarse a una

al mismo tliempo pasar sobre el mismo una mezcla de 85% de
hidrogeno y de 15% de argbén. El polvo se mantiene a 9002

durante 2 horas, después se mlienta a una rapidez uniforme
de 900 2 11502 en un periodo de 5 horas. Se mantiene a esta
temperatura durante 6 horas, despﬁés se enfria de 11509C a

7002C en 90 minutos aproximadamente y luego a una rapidez -




18

20

25

30

‘la fase cobaltica. El cuerpo es extremamente resistente a -

- micra. Después de haber sometido el cuerpo al emsayo de Ie

- cm2. La fase metdlica sigue presentando un caricter resis-

élgo nés lenta hasta la temperatura ordinaria.’
‘ En este polvo, se ha comprobado que 1a fase co-
baltlca contlene 2%% por peso de volframio mientras que el
resto del volframio se halla en una forma sin combinar.

50 g de este polvo se cargan en la atmésféra
-en un molde de grafito dotado de una cavidad clllndrica de
2,54 cn de diametro Y la compr381on en callente se *ealiza
por calentamiento del molde y del polvo en el vacio a 1000
QC,.al aplicar una presidon de 280 kg/cm2 cuando el polvo sé
calienta de 10002 a 14002C durante un periodo de 5 minu-
~tos;-el polvo entonces se mantiene a 14002 bajo la presidn
precedente durante 2 minutos. Iuego se elimina la.fzesién
y el 6uer§o comprimido se extrae del horno y se enizia a
6002C en un periodo de 7 minutoé. . ' ' :
' " E1 paquete para laminar obtenido.tiéné“E;BA cn d
dlametro Y 6,35 mm aprox1madamen$e de espesor. La resisten
cia a la ruptura transversal del cuerpo es de 33250 kg/cm2,
la dureza 92, 0 el cuerpo contiene 10, 5p de cobalto por pe

.so y-??% por peso de volframio estén en solucidn sbélida en

toda disolucién por el dcido clorhidrico, la resistencia

al &cido SOEpepasa 506 horas en el ensayo normalizado. La
dureéa del cuerpo es de 92,0 en la escala Rockwell A, el -
tamafio medio del.grano es inferior a 0,7 micras.y uns pro-

porcién de 80% de los granos tiemen un tamafio inferior a’l
cocido normalizado, se ha comprobado un aumenxo'notable de

la cantidad de la fase ebta presente y la resistencia a la

ruptura transversal disminuye hasfa un valor de 31500 kg/
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tente a los fcidos y el cobalto contiene 18% por peso de -

volframio en solucibdn sollda.
EJEMPIO 19

Una mezela molida del comercio conteniendo 91%

) de carburo de volframio ¥ 9% por peso de cobalto se uﬁiii~
‘za .en este eaemplo. El anélisis quimico de este polvo in-

dica un contenido total de carbono de 5,7%, un conteuido -

de cobalto de 9,2%, un contenido de oxigeno de 0,12% y un
contenido de carbono libre de 0,12%. La razénm-atémica del
éarbono_al volframio de este polvo es 1,0 y su supexficie
especifica es de 1,9 m2 por'sramo, como ha sido detemmina-~
da por'lg absorcibn de nitrdgeno. S

Ese polvo se tritura en un molino de bolas du-
rante 7 dias, se seca, se reduce y se comprime en celiente
como en el ejemplo 2. ILa suberficie especifica del polvo -
re&ﬁcido'es de 1,5 m2/g. el contenido de carbdn libre es
inferior a 0,1% por peso, el contenido de oxigeno es 0,09% |
¥ la razén atémica del carbono al volframio es de 0,99, una |
dierta cantidad,detcarbonb se ha perdido durante la tritu
racidn, el secado y la reduccidn. Después de compresidn en |
caliente, ei:cuerpo se enfria de 140092C a 8002C en 2 minu~-
tos. El cuerpo contiene 8% pof peso de cobalto. La resis-

tencia a la ruptura transversal de este cuerpo es 35560

. kg/cm2, la dureza Rockwell A es 92,0. El‘cuerpo‘es denso,

esencialmente imporoso; el grado de porosidad corresponde

- a un valor A-l. Les fotografias por el microscopio electrd

nico revelan que los grenos de carburo de volframio son -
isodimensionales, es decir que por término medio tienen -

una orientacibén semejante, el tamafio medio del grano es de

0,61 micras y una proporcién de 98% de estos granos tiene

»
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dos, su resistencia es de mis de 50 horas., La fase del me-

el polvo se manipula en una atmbsfera de nitrdgeno protec-

un tamafio inferior a 1 micra. El cuerpo resiste a los Aci-

tal cobaltico contiene 8% por peso de volframio en solu--

cidn solida. La resistencia eléetrica espeéifica del cuer-
po es de 23 micro-oﬁmios ¢m, Despues del ensayo de'recoci-
do normalizado la resistencia a la ruptura transversal es

de 31850 kg/cm2. '

EJEMPIO 20

>,
O

Un palvo-constituido de 12 partes por ﬁééo'de
cobalto y 88 partes por peso de carburo de volfraﬂéa“se ﬁrg
para como estd descrito en el ejempk>1hasta un puhto en - |-
donde el producto secado se.recupera despues de La tritu-
racidén. El material secado en el vacio se tamlza b3jo ni-
trogeno utilizando un tamiz de.0,210 mm sometido a una vi- ;
bracidn ﬁeoénica, f despuéé.ée tamiza manualmenté:ﬁédiante
unAtamiz de 0,42 mm ﬁara romper los terrones que tienen -~
tendencia a fbrmavse en el plato coleétor del tamiz vibran
te. El polvo se aglomera en forma de esferas blandas de al
gunas centenas de micras de dimetro.

El pdvo se tamiza y se vacia en un estado suel-
to en platos poco profundos que en.séguida Se cargan en un

horno tubular de aleacidn Inconel de 12,7 de didmetro,

tora. E1 horno estéd a una temperatura de 4002 cuando el po%_
vo se carga y €l .gas que pasa por el horno estd comstitui-
do de hidrdgeno a un caudal de 4 litros por minuto mezcla-
do con metano introducido a un caudal de 40 nl por minuto,
con el'argén ségﬁn.un.caudal de 790 ml por minuto. ELl hor-
no se calienta lentamente a una temperatura de 11502C al -

utilizar el ciclo de calenbamiento sigulente: 400 a 9002C dn
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.9 horas, después, durante las filtimas 5 horas, solamente

" fase cobaltica separada del carburo de volframio por oxida }

2 horas, de 900 a 10002C en 1% horas, de 1000 a 11502C en

3% horas. El polvo entonces se mantiéhe a liBOQC.durante

pasa argén por el horno. E1l horno entonces se enfria de -
11509C a 8002C en 1 hora, el polvo estd en atmbsfera &éﬂqg
gén durante el enfrismiento. Los platos qﬁe contienen el
polvo son entonces desplazados a una zona enfriada éorﬂ--
agua fuera del horno y se enfrian rapidamente de 806'5‘300 _
20 en 15 minutos. El polvo se descarga en un ‘¢ajén 1leno
de nitrdgeno y se traslada de los platos y se tamiza con un
tamiz de 0,42 mm., Este polvo estd constituido de esferas
de algunos centenares de micras de didmetro, que séh‘duras
calcinadas y fluyen libremente., EL polvo se caracterléé en
el anflisis por un contenido total de carbomo de 5,31%, un
contenido de cgrbono 1ib;e de menos de 0,1%, un contenido
de bxigeno de 0,02%, un contenido de cobalto de 12,65%. La?
superficie especifica es 0,2 m2/g. Bl contenido de carbono
que se encuentra por el_anélisis corresponde a un peso até-|

mico del carbono de 0,99 por peso atdmico de volframio. Ia

cién anédica'de una capa delgada del polvo en ferricianuro
de potasio alcalino se ha encontrado, por anflisis, que -
contiene 12% de volframio en solucidn sélida. El pb;vo ha
sido calcinado para constituir un cuerpo relativamente duro
e impermeable, como se indica por el bajo .peso especifico
y el contenido bajo de oxigeno. Este polvo se copprime en
calienté al cargar 50 g al aire libre en un molde de grafi-
to de 2,54 cm de didmetro en el cual se ajustan pistones -
de grafito y se caliegtan a 10002C; en este punto, una pre

sién de 280 kg/cm2 se aplica y el molde y su contenido se
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calien’aan. a 14002C-en 4% mimitos y se' mantienen bajo .esta

. inactivado por el calor se comprime bajo una presién méxi-

ma y a 14002C que constituye una tempera{:ura dptima. Cuan-

‘elsentido que, si la presién no se aplica mientras que el

" nar mieﬁtras'que el interior de este_pﬁueté no experimenta
~cuerpo es de . 36470 kg/cma ¥ la dureza Rockwell A es de

" un tamafio de menos de 1 micra. La tasa de rrosidad en la

ot.-n L4 5

o Vs

53?77%%

e
3
¢
|
[
t\n
)}
f

presmon a esta temperatura durante 6 mlnntos' inmediata-
mente, la presidn se arloaa ¥ la muestra se extrae del hor-

no y se enfria a 6002C en unos cwntos minntos.vEl polvo -

do se aplica una presién del 6rden de 140 kg/cma solambnte,
no se obtlene més que la mitad de la resistencia. Este ‘pol
vo dlfiere tambien de 1os otros polvos de la presente in-

vencidn que no han smdo tratados por un medlo termico én

polvo se esté calentando de 10002C a 14009C, las propleda-
des fisicas del producto son mediocres.

El anélisis de la fase metallca 1ndlca que h&y _
19,5% por peso de volframio en soluclén s81ida en el cobal—
%o & que el cuerpo contiene 7,6% por pesq de cobalto. El -
cuerpo tiene una resistencia a los tcidos de mds de 50 ho-
ras. burante la compresién en caliente, se produce unz car—

buraciénnge las .superficies externas del paquete para lami

carburaclon.

La resistencma a la ruptura transversal deeﬁte

91,9. E1 tamaﬁo'medip del grano del carburo de volframio

es 0,7 micrgs y una proporcidn de 80% de los granos btlene

escala ASTM es de A-2. Después de la prueba de recocido nog|

malizadb, el cuerpo pierde el 50% de su resistencia.
. mEEDO 2L

Una composicidn se.prepara comenzando con un pol

.
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vo reducido conteniendo 15% por peso de cobalto'y se compri

| con 1800 g de carburo de volframio coloidal aglomera@g, -

318 g de polvo de cobalto F y 1800 ml de acetona. El éélvo
pulverizado, secado y reducido tienc una razbén atérice del
lcarboho al volframio de 0,99. El ciclo de compresién é;.cg

,liente;es igual al del ejemplo 1, excepto que se apliéa3~

-de la prﬁeba de recocido normalizado, la resistencia & la ;

' ga con una mezcla batida durante 4 horas en ummeszcladora
polvo de volframio teniendo un tamafio de cristalito de 0,2

"~ Jo nitrégeno de 2 m2/g. 630 partes de un polvo fino de co-

me en caliente a 13402C por un procedimiento semejante al

del ejemplo 1, con la excepcidén de que el molino se carga

-----

enfriada rapidamente tiene una resistencia a la rupfdra .
traﬁsvéréalvde 36680 kg/em2 y una dureza Rockwell A‘&é 91,0
La-denSidgd corresponde a 99% de la densidad te6ri§é.7El'-
contenido de cobalto es 14% por peso; hay 9% por pesv de -
volframio en solucidn s6lida en 1la fase cobéltica. Después
ruptura transversal es de 32200 kg/cm2. !
- EJEMPIO 22
Un-molino de bolas conbteniendo 14000 partes de

agentes trituradores semejantes a los del ejemplo 1 se car

cénica constitulda de 1260 partes de polvo de carburo & -
volframio coloidal aglomerado del ejemplo 1, 210 partes de

micras, como lo mvela el ensanchamiento de las lineas de -

difraccién de los rayos X, y una superficie especifica ba-

balto y 1800 partes de acetona. Se efectua la trituracidbn
durante'7 dias y se seca el polvo sin exponerlo a lé'aﬁmog
fera nl a la humedad.

-

'La compresidén en caliente se realiza al cargar

\
.
. !
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. la muestra se mantiene a 135020para c&lcinarse é aglomerar
140 kg/cm?. se apllca durate un pe:m.odo de 1 minuto. I.a -

ldel horno y se enfria a menos de 60020 en 5 mlnutos,‘La re

_sistencia a la ruptura transversal del producto es_de---

"carburo al volframio es de 0,5 milimicras y una propcrcidén

" sistencia a la ruptura transversal. El examen de la micro-

reaccidn con el carburo de volframio en la fase eta rica ~ |

'de cobalto,

- entirado para alambre de cobre., La composicidn es tenaz y

resistente a los choques.

50 g de polvo en un molde ée 2,54 cm de diémetro y al com-
prim;rlo con uha presién de 14 kg/cm2. Ia pfesiép entonces
es aflojada y la muestra se calienta en el molde a 100020

después de 10008 a 13502 en uno;'? minutos. En este @uﬁtq,
se sin presién durente 5 minutos, después una presidn de -

pre516n se afloja inmediatamente y la muestra se eyecba -

42070 kg/cm2 y la dureza Rockwell 4 es 84,7. La densidad
es”supérior a 98% de la densidad tebrica. El cuerpo es ex-
tremadamente resistente a los &cidos, la resistencia 4 los

4cidos dura més de 200 horas. El tamafic medio del- grano delf

de 9OV de los granos tiene un tamafio inferior a 1 micra.
Guando la muestra se somete al ensayo de recocido norma11

zado por un calentamiento a 14002C y se.enfria segin la ra

pidez prescrita, se comprueba gue ha perdido.lo% de su re-

estroctura revela que, durante la fase de recocido, cantida-

des notabies del aglutinante cobéltiqo se transforman por
El cuerpo se utiliza para fabricar terrajos de

EJEMPIO .23
Un polvo de carburo de volframio del comercio -

Se tritura para_ reducir el tamailo de sus particulas y au~

i

»
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un tamafio de 1a.particula de sproximadamente 1 micra y una

_superficié especifica de 0,66 mm2/g. En el molino de ‘acero |

377790 >

mentar su superficie especifica a mis de 2 m2/g, 2% por

peso de volframio se agrega para que.una cierta parte de
volframio sea disuelba en la fase del sglutinante cobdlti-
co, asi como un polvo de cobalto finamente dividido. .

El polvo ‘de carburo de volframio fino del comer

cio es el que ha sido utilizado en el ejemplo 2, gque venia

-y

conteniendo agentes de triturar de carburo como se éescri-
be en el ejemplo 1, se carga 1470 partes por peso-del pol-
vo de arburo de &olframio del comercio y 1185 partes por -
peso de acefona. E1l carburo.se tritura duiante 48 horas.'Sg.
guldamente, se agregan 20 partes de polvo de volframio de
1 micra de tamafio y 205 partes de polvo fino de cobalto al
molino.yAse continua la $rituracién durante 72 horas. El -,
poivo interdispersado gntoncés se extrae del molino y.se '
seca y tamiza en una atmosfera inerte, se carga en los mol
des y se comprime en caliente segln el procedimiento del
éjemplo 2. El polvo contiene una razén atémica del carbono
al volfremio de 1,0, pero debido a la.naturaleza del mate~
rial muy finamente dividido, se combina con suficiente oxi
geno, sea por la acetona, & a pesar de las precauciones, -
sea por la atmbsfera inerte'utilizada, para reducir la ra-
zén atémica del carbono alAvolframio en el Gltimo cuerpo -
comprimido'en caliente a un poco menos de 1.

El andlisis del cuerpo revela una razédn atdémi-
ca del carbono al volfreamio de 0,98 y un contenido de cobal
to de 10% por pego. El cuerpo tiene una porosidad de Aml,'
una proporcién de 90% de los granos de carburo de volfra-

nio tienen un tamafio inferior a 1 micra y el tamafio medio
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. del grano es de 0,6 micras., La resistencia a los &cidos es

‘la fase cobdltba se reduce a 9% por peso y la resistencia

" interdispersién ¥y la mezcla entonces -se recupera, Se seca

- grafito cuyas dimensiones del corte transversal son 2,54 x

" lientan en 6 minutos a 155OQC sin ninguna aplimecidn de pre-

771191

suﬁe;ior a 150horas. La fase qdbéltida contiene 20% por pe
so de volframio en solucién sélida. E1l cuerpo contiene cen
ca de 1% de fase eta rica en volfiamio sobre la base del
peso de la composicién. Cuando se somete el cuerpo a la -

prueba del recqcido normalizado, el volframio disuelto en

a la ruptura transversal del cuerpo se disminuye de 37730
kg/gm2 a %3250 kg/cm2 y'la dureza se reduce de 91,5 a 91,0
en la escala Rockwell A. ' e

’ o EJEMPIO 24

La composicidén de este ejemplo se prepara empe-

zando con un polvo de carburo de volframio coloidal aglome

rado preparado como en el ejemplo 1, con excepcién de que

‘se utiliza una.cantidad de carbono reducida, parabfbducir a

un polvo de carburo de volframio coloidal aglomerado tenien

do una‘razén atémica del carbono al volframio de'0,99.
' 1400 partes de este polvo se.trituran durante 7

dias en acetona.con 250 partes de cobalto para obtener une

¥y se tamiza sin tener contacto con la atmdsfera. El polvo

entonces se calienta a 9002 durante 2 horas en una atmbsfe

ra constituida de 85% de hidrdgeno y 15% de oxigeno, enfrig

da ala temperatura ambiente y se tamiza en una atmdsfera

de nitrbégeno. 90 g de este polvo se carga en un molde de

2,54 cm. y comprimidos entre 1os\pistones de grafito a tenm
peratura smbiente bajo una presién de 14 kg/cm2. La“pre- .

sidén se afloja a contimuacidén y el polvo y el molde se ca-
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_ticé'contiene 18% de volframio en solucién solida y éproxi

‘cras. A causa de la razdn atémica muy baja del carbono al :

1a formacidn por compresién en caliente de paquetes para 1lal

’3777Q1‘ -161-

b

sién, se maentienen a ésta temperatura'durante 5 miﬁutos ra
ra termotratar el polvo al dejar que la masé ge calcine y
deépués se aplica una presién de 140 kg/cm2 mientras que
la temperatura permanece a 13502C durante un periodorgg 1
minuto. La presidén entonces se aflojé Y la muestra se eyec
ta di horno; se deja enfriar a 80000 en dos minutos.

‘Ta resistencia a la ruptura transversal es. '~
508?0 ks/cmz, le dureza Rockwell A es de 91,0, La den51~

-,

dad es superior a 9&% de la densidad tebrica. La fase cobal

madameﬁte 30% por peso la fase eta. Cuando el éuerpo se S0
mete al ensa#o de recocido npormalizado, la resistencia a lg
ruptura transverssl medida a la temperatura ambiente dism;

nuye un 3%. El temafio medio del grano es inferior a 0,75 xﬁj__

volframio, hay en el cuerpo comprimido una cantidad consi -
derable de fase eta y por lo tanto menos de fase de metal
qobalto, asi que el recocido solo provocd una ligera dismi
nueién de la resistencia.
N EJEMPIO 2
Un polvo de carburo de volframio reducido que -

contiene 12% por peso de cobalto del tipo utilizado para

minar como en el ejemplo 1, se carga en forma de poivo -
suelto en un molde de érafito rectangular cuyas dimensiones
del corte transversal son ?,54 cm x 3,33 cm, utilizando 85
g de polvo. El molde y su contenido se ponen en una prensa
en caliente operando‘al vacio y se le aplican al moide car
gado los pistones antes de ponerlo en la zona caliente del

horno a una temperatura de unos 10002C sin aplicar una pre
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' sibn superior a 14 kg/cm2 al polvo mantenido en su lugar

-] 1000 a 13509C; en seguida, una presidn suficiente se'ejeg
ce sobre los pistones para someter la muestra a una pre-

-516n mecénica de 35 kg/cm2, mientras que el calentzmiento

- tos que siguen, antes de removerse del horno, para evitar

" tasa de prosidad en la escala AISL es de A-2, EL cuerpo cox]

por los pistones, cuando este polvo se coloca en el hormno.
La'pfesién entonces se afloja completamente y el molde y

su conbenido se calientan en un periodo.de 4,5 minutos de

se prolonga durante un periodo de 3,5 minutos al subir la
%emperatura lentamente y de una maners constante de 1350 a
140090, En los 3,5 minutos antedichos, un minubo eproxinma-
damente necesario para aumentar la temperatura de 1350 a -
IQOOQC'y en los 2,5 minutos restantes, la temperabura de
la mueséfa se mantiene a 14002C bajo presidmn. Inmediatameg
te después, la presidn éé elimina y la muestra j el molde
se extraen de la zona caliente del horno Para ser trésla—'
dados a una zona & enfriamiento donde la temperatura del -
molde y de la muestra desciende a unos 8002C en un periodo
>de aproximadsmente dos minutos. Se deja entonces que el -

nolde se enfrie a la temperatura ambiente en los 30 minu-

la oxidacidn del molde. EL cuerpo asi dbtenido se prueba y
se comprueba que tiene una resistencia a la ruptura trans-

versal de 41370 kg/cm2 ¥y una durezaggockwell A de 92,0.>Ia

primido contiene apfoximadamente 10% por peso de cobalto,
hay més de 15% de volframio en solucidn sélida en la fase
cobéltica y el material tiene el comportamiento de un cuer
PO no ?ecocido'segﬁn la invencibn después de recalentar Y
enfriar lentemente. E1l tamafio medio del grano-del carburo

de volframio es de 0,56 micras.

»
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‘el ensanchamiento de las lineas de difraccidn de los rayos

X, y 192 g de polvo de cobalto F, tambien utilizado en el

~ dureza Rockwell 4 de 92,1, Ia densidad es mas de 98% de la

‘de poca dimensidn, el polvo és satisfactorio y la supresidn

ﬁ; vhs
Lz 3 i‘;';.}vf‘#a!.‘.f').u’ "it .

EJEMPIO 26
Ia mezela de carburo de volframio coloidal y de
cobalto se efectua de la sigulente manera: 1408 g de car-
buro de volfremio del ejemplo 1 cuya superficie especifi-
¢a es 7,1 n2/g y cuyo calibre de los cristalitos indi%idug

les es de unas 31 milimicras, como se ha determinado por

ejemplo 1, con un tamafio de la particula de I“micra, se Po
nen en una mezcladora V que gira a la velocidad de aproxi-
mgdamente 1 vuelta por segundo durante aproximademerte 1
hora y entonces se quitan y se temizan con un temiz de 0,250
nm y se mezclan nuevarente durante 1 hora.

El polvo mezclado entonces se reduce en hidrbge
no y metano por el msmo prdcedimiento del ejemplo 1. E1l -
poivo obtenido se comprime seguidamente en caliente como
en el ejemplo 1, con la excepcidn de qﬁe la temperatura es|
de 14009C en vez de 14202C, E1l cuerpo obtenido tiene una ~|

resistencia a la ruptura transversal de 35350 kg/cm2 y una

densidad tebrica. Aunque este método evita la fase de la
trituracidén en un molino de bolas, tiene la desventaja de
que el polvo es considerablemente mis voluminoso que el -
polvo triturado y reducido del ejemplo 1 y que una canti-
dad menos del material puede ser cargada en un molde de un

volumen determinado. Sin embargo, para comprimir piezas -

de la operacidn de trituracidn prolongada es considerable~
mente ventajosa. El cuerpo contiene 10% por peéso de cobal-

to, tiene mas de 12% por peso de volframio disuelto en la
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.peso de volframio, 0,05% por peso de pxigeno; la superficie

»eSpecifica del polvo determinada por la absorcién'del ni-

tro pof 6;35 mm de largo de carburo de volframio del'coﬁeg

| para impedir una pérdida del disolvente & la entrada de -

- producto fuera de contacto con la atmbsfera. Se deja repo~

" la suspensidn residua negra se seca por separacldn por des

?ST? 13' i —164-

fase cobédltica y. su comportamiento es‘caraéteriético al de

un cuerpo 1o recocldo, ademds tiene un tamano medio de gra-
no inferior a.1 micra.
EJEMPIO 27 _
El carburo & volframio comercial ut.ilizédo en -

este ejemplo cqntiene 6,3%% por peso de carbono, 93,6% por

trogeno es de 0,62 m2/g; contiene menos de O, 05% de hie-
rro, de niquel y de cobalbo. | '

V 400 g de este polvo de carburo de volframio Y-
5,2 g de cobalto mefalico finamente dividido utilizado en
el ejemplo 1 se ponen en un molino deibélas de acerg de -

1,012 du3 conteniendo 3 kg de varillas de 6,35 mn de didmg

cié‘ligado por 6% de cobalto del tipo'uﬁilizado en el ejem
plo 1. E1 molino se 1lena a la mitad con hidrocarburo ali-
fatico saturado téniendo un punto de inflamacidén de 54,49C
ia cantidad agregada al molino es suficiente para apenas -
recubrir los agentes de trituracién_qé carburo. Se hace fun
cionar el ﬁoiino durante 8 dias a una velocidad de 60 rpm.

el molino eété completamente sellado durante este periodo

aire. Al fin del periodo de trituracidn, el contenido del

molino se lava con hexano normal, conservando siempre el -

sar la suspensibén de hexano hasta que la mezcla de cobalto
y de carburo de volframio negro se haya depositado, el ex~

ceso del disolvente emtonces se elimina por decantacidén y -
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tilacién del hidrocarburo en el vacic. EL polvo 8eco enton

. geno conteniendo menos de 50 ppm de oxigeno.
“de voiframio después dé haber sido lavadas y secadas, han

promedio de 1,2% de oxigeno, a pesar de las pTrecauciones,

"~ su superficie especifica es 1,6 m2/g., Se constituye de -~

| cién de rayos X. Ninguna cantidad de carbono libre estd -

) 4]
Aﬂ".
|

ces se pasa por un tamiz de 0,250 mm y se almacepa en un
recipiente cerrado. Todas las operaciones menclonadas se -
realizan con exclusibén de aire, en una atmésfera de nitro-

PO

Las varillas de trituracién hechas de carburo
'perdidb menos de 20 g en peso. El polvo molido contiene'un

tiene una superficie esbecirica de 4,3 m2/g y el anllisis
poxr los rayos X revela que se compone de cristalitos de -
carburo de volframio de 19 milimicras de diémetré medio.
Contiene 6,7% por peso de carbono. El polvo entonces se Te
duce por calentamiento a 9502C durante 2 horas en una at~
mosferé conteni endo 15% de argbn, 83% de hidrdgeno y apro-
xiﬁadamente 2% de metano y se le deja enfriar en uﬁa co- '
rriente de argén. '

El;polvo se manipula y se almacena bajo hidrbge

no. El polvo contiene 6,0% de carbono, 0,22% de oxigeno y

cristalitos de carburo de volframio-de 30 milimicras de ta

mafio medio segin el ensanchamiento de las lineas de difrac

presente y la razén‘atémica del carbono al volframio es =~
aproximadamente de 0,99. El polvo se pasa, bajo nitfégeno,
a través de un tamiz de 0,42 mmn y los grénulos finos se -
quitén con un tamiz de 0,149 mm, El polvo obtenido de ta-
mefio comprendido entre 0,42 y 0,149 mm es comprimido en ca
liente en el vachb de la siguiente maneré: 50 g de este pol

vo se cargan en un molde de grafito de 2,54 cm de di&metro
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. dencia uniforme en un periodo de & minutos a 18002C, donde

sién de 280 kg/cm2 se apliéa durante un periodo de 1 minu-
'péevnufante este perlodo, el material se comprime completa

mente. El maberial moldeado, en su recepbdculo, se guita -

- 100020 en ﬁn.periodo de 2 mihutos y a la temperatura am-

Vtro/cmz, una dureza Rockwell A de 92,3 y un peso especxfl—

" mds fino no se ha eliminado, se comprlme exactamente de la

| tencia a los choques de 0,126 kg-metro/cm2, una dnfeza -

Yy se‘comprimen entre pistones de grafito béjo una .presidn
de 14 kg/cmz, el polvo se pone a continuacién en la zona
callente del horno a 1200°C ¥y la presién se disminuye inme

diatamente. La temperatura entonces se aumenta a una ca-

se mantiene durante 5 minutos; después de lo cual, una prg

irmédiatamente de la zona caliente y se le deja enfriar a

biente durante 1 hora que sigue. }
El producto, que se llamard en adelante produc—

to "A", tiene una resistencia a la ruptura bransversal de

- 16100 kg/bme, una resistencia a los choqﬁes de 0,251~kg.me

co de 15 4 g/cm3.
Otra muestra del polvo reducido que ha sido pa

sado por un temiz de 0,42 mm. pero. del cusl el material -

nisma manera y el cuerpo moldeado obtenido tiene una resis

tencia a la ruptura btransversal de 16450 kg/cm2, una resis

Rockwell A de 92,3 y un peso especifico de 15,40 g/cm3. El
Examen del cuerpo segin rueba por difraccidén de los rayos

X indica que contiene aproximsdamente 1% de fase eta CO.W

950

Hay 31% por peso de volframio en la fase cobilti ca.

Para examinar la microestructura, una muestra -
se corta de los cuerpos moldgados segin un plano paralelo
a la direccién de la compresidén. El examen metalogréfico -

o

0
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de las secciones pulidas y limpiadas al microscopio revela
‘que las estructuras estdn constituidas en gran parte de -
pléquetas de carburo de volframio de 2 a 5 micras de dia-

metro y de 2 a menos de 1 micfa»de espesor; Las plaquetas

son visibles en corte transversal, se presentan en forma

de zonas longitudinales alineadas de manera predominante a
“4ngulo recto con la direccién de la compresién. Es de no-
_tar,.que como en una disposicibén de plaquetas las cuales,
.en‘su‘mayor parte estin dispuestas panlelamefite unas con
otras a Angulo recto coﬁ el plano del corte transvéréal, -
- solo una pequefia parte de estas plaquetas habrén sido cor
tadas por casualidad por el centro para revelar el didme-
tro 6Aanchura néxima de estas plaquetas, en la mayor parte
de los casos, no se puede determinar mis que una anchura
“penor de la anchura total de la plaqueta. Asi, a juzgar -
pof los cortes transversales de las plaquetas, se buede |
por lo menos juzgar acerca de la énchﬁra méxima que, en -
este caso es aproximadamente de 5 micras. El esﬁesor de -
ias distintas placas parece similar del orden de 1 micra.
Las micrografias al microscopio electrénico revelan un ta
mafio medio de los granos de un poco menos de 1 ncra.

Una cuchilla para corbar vidrio se forma al pe.
gar una seccidn de material "AY triangular de 6,35 mm., de
lado -y de 35,175 mm de espesor en un soporte apropiado. Las
dos esquinés de la punta triangular se afilan por medio de
una muela dé rueda adiamantada; y demuestran ser muy dura-
bles para rayar vidrio. ‘

| EIRMPIO 28
Un carburo de volframio coloidal se prepara por

reaccidn en cloruro de caleio fundido, como se describe en
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‘cla de reaccidn para que el carburo de volframio coloidal

¥ la razén atémica global del carbono al volframio es de
‘0,94, Este producto se tritura con cobalto como en el ejem-

plo 1, lo cual da un polvo interdispersado conteniendo 12%

‘mente como estd descrito en ejemplo 1.

‘rior a 90% de los granos de carburo de volframio tiene un

‘iO% por volumen de la fase eta rica de volframio COBWBC’ lo

" ecual corresponde casi a la mitad del,dontenido de cobalto

| cobalto en el cual una fraceidn apreciable subsiste en la

| gﬂ b 7 @} ‘é\ : ~168-

el ejemplo 1, pero con una deficiencia de carbono en la meg

agiomerado contenga cantidades reducidas de volframio y de

dicarburo de volframio adembs del monocarburo de volframio

pér peso de cobalto. No se reduce, pero se manipula sin -
contacto con el aire y se carga directamente en el molde =~

de grafito. Un cuerpo se coﬁstituye asl y se enfria'fapidg

La resistencia a la ruptura transversal es 35770
Lg/cmZ ¥ la dureza es de 92 0. El examen a los rayas Xy -

al microscopio electrénico revela que una proporcidn supe-

temafio mas pequefio que 1 micra. Por estimacidn a base de
las micrografias obtenidas por el microscopio electronico,

se comprueba la presencia de una proporcidn aproximada de

total.

CEL cuerpo entonces contlene 10,1% por peso de -

rorma de fase agiutinaﬁte metélica; esta fase cpntiene 4%
por peso' de volframic en solucidn solida.
Cuando el ‘cuerpo se somete al ensayo de recocido
normalizado, una proporcidn supleﬁentaria de cobalto de la
fase églutinante metélicé se transfrma asi como la fase eta
rica en volframio en una fase efa rica en cobalto que es -

caractaristica de un cuerpo recocido. La presencia de la fase.

”
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do -de cobalto dado obtener una estructura de grano més fi-

% de volframio, 5,66% de carbono total, 6,3% de cobalto ¥

~169-

\

Iy A 3

! I ‘
s

1
Ay 4
melnfu j

eta finamente dividida disminuye la cristalizacién del car
buro de volframio durante la prueba de recocido Yy la dure-
zafelevada se mantiene; el cuerpo piefde 10% de su resis-
tencisa. ‘ -

Las ventajas de estos cuerpos sobre los qué“se

han obtenide por los  procedimientos de la técnica ante-

rior residen en el hecho de que es posible para un ccntveni

na, y una dureza superior ademis el cuerpo obbtenido no es-
t4 sujeto a una recristalizacidn para formar una estructu-
ra de carburo mas gruesa cuando se calienta a una tempera-
tura superior a 12502C para darle una forma nﬁeva, por --
ejemplo, en los elementos Msertos helicoidales para herra-
mientas de perforacidn. '
| EJEMPIO 29

100 partes del polvo de carburo de volframio - i
conteniendo cobalto &l ejemplo 4 Se cargan en un crisol de
grafito, calentadas en un horno por induccidn al vacio a
iSOOQC durante un periocdo de 10 minutos y enfriadas a la -
temperatura ambiente enel vacio en 5 minutos. El cuerpo po-
TOSO calcinado recuperado del crisol se pulveriza de mane-

ra que pueda pasar por un tamiz de 0,210 mm, Contiene 87,9

menos de 0,1% de'ca:bono libre y oxigeno., El examen al mi-
croscopio del polvo seghn un aumento de 500 veces revela -
una preponderancia de aglomerados sueltos de plaquetas orig
talinas de carburo de volfr;mio de difmetro méximo de 5 mi-
cras y de espesor mAximo de 1 micra. El examen al microsco
plo electrbdnico revela que la longitud de las plaquetas es

t4 comprendida entre 0,5 y 5 micras, una proporcidn de 859
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1 migra. El carburo de volframio se aisla dél cobalto al

. .carburo de volframio por desgaste al. roce moderado. E1 pol

vo se ubiliza como agente de pulimento del acero.

'gasifica'po: cglentamiento en un periodo de 8 horas a uma -

(espesor del lecho 6,35 mm) se pone sobre el pistén infe-

Y LA R
o .

. b .’ - 7- "':.179"
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de estas plaquetas tienen una dimensidén maxima inferior a

eliminar el cobalto con &cido clorhidrico concentrado en -

caliente y al desaglomerar las plaquetas triangulares de

“_' Como ejemplo de moldear uﬂ paquete par{}%éminar
de éran talla, el polvo reducido del ejemplo 1 ée dbmp;ime
en frio para formar un paquete para laminar de 7,62'ém. de |
didmetro y de 2,54 cm de espesor por compresidén 1805t4bi-
ca en ﬁn molde de caucho bajo-una presibén de 3500.ké/cm2.
El paquete para laminar entonces se calienta muy lentamen-~

te en un horno al vacio en un crisol de alfmina y se des-

veiocidad de incremento uniforme de la temperatura hasta
10002C. El paquete para leminar entonces se¢bnfria a la ten
peratﬁra ambiente y se comprime en callente, mientras que
ée éncuenﬁra todavia incrustado en el crisol de alimina,
en un molde cilindrico de grafito dg»7,62 cm de diametro -
inberior en él cuel se ajustan pistoﬁes de grafito. Un ;eu

cho de poivo de alimina a tabular de un tamafio de 0,44 ma.

rior; el molde sé mgntiene de tal manera que su eje sea -
vertical, el paquete para laminar seicoloca sobre el polvo
y alimina suplementafia se vierte alrededor del mismo y po3
encima en una profundidad de 6,35 mm. El pistén de grafito
superior se introduce entonces. El conjunto se calienta en
una prensa en caliente operando al vacio sin presidn de la

temperatura ambiente a 10002C en 20 minutos; después se --

» ’ ’
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, se'mantiene sobre los pistones para comprimir el paquete

trae del horno y se enfria a 70020 por radiacién calorifi-

caen 15 minutos. Una vez que la céramica de alimina -se ha

'y

* f
] -
S Ly

ey

aplica una presién de 180 kg/cm2 y lé temperatura: se deva
de 1000 a 14259C en 8 minutos, Una presion de 280 kg/ocm2

para laminar encepsulado por la alfimina durante un periodc
total de 5 minn%os, nientras que la temperatura se mantig

ne a 14002C. Entonces se quita la presién y el molde se ex,

-

separédo del paquete para laminar por roturé,’se prueba -
dicho paguete de la siguiente manera: el cuerpo obtenido
tiene una resistencia a la ruptura transversal de 32900 kg/
cn2; una dureza Rockwell A de 90,5; contiene 11,7% de co-
balto y la fase aglutinante cobdltica contiene 17% por pe-
so0 de volframio en soluc?én sblida. La resistencis a los

dcidos del cuerpo es superior a 50 horas. El tamafio medio :
del grano del carburo de volframio es de 0,8 micras y una :
proporcidén de 8% de los granos tiene un tamafio inferior a
; micra. El paquete para laminar obtiene su forma por me-~

dio de trabajo mechnico por descarga eléctrica en un tro~

quel de eyeccidn.
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] | . BEIVINDICACTONES

' 1. Un procedimiento para preparar un cuerpo de
carburo de volframio interdispersado con 1 a 30% ﬁor peso
de .cobalto en relaciéﬁ al peso total del cuerpo, caracteri-
5 zéndose este procedimiénﬂo porque consiste en: A

&) triturar un polvo de cobalto con un polﬁo de '
carburo de'volframib en un liquido inerte hasta que el pro-
medio de taomafio de la particula del carburo de volframio
sea inferior a 1 micra y qué el carburo de volfremio fénga
10 una superficie especifica de por lo menos 3 m2/g;

b) recuperar la mezcla de polvo interdispersada
dél medio liquido y-secarla en una atmdésfera inerte, la meg
cla triturada se caracteriza en que el carburo de volframio
contime més de 0,81 y menos de 1,0 peso atdémico de carbono
18 '} por peso atbémico de volframio.

¢) calentar el polvo sin compﬁlsién mecénica en |
una atmbésfera inerte a una temperaturé Té comprendidg entre‘
1000°¢ Yy Th durante un intervalo de t, a 20 by minutos, tS".

Th ¥y ts siendo tales como:

20 . 13 250 '
! S
o 6%5"10810(:9"0’3)
b 0,0039

P siendo el porcentaje por peso de cobalto; -
25 d) comprimir luego la mezcla a una densidad de
még/de 95% de la densidad tebrica a una temperatura que pue

llegar hasta Tm durante un intervalo comprendido entre

K

“/ . .
C, b, 720 b mlnutoo,-Tm ¥ t, siendo tales como:

s




[ Y

20

LR 1

¢ e ° 174,
o a 7

- 135 250

Tm + 27

t = -
1og10 n 3 8,2

T = 6,5 - 10810(?‘0$3) +
0,0039
y enfriar la composicidn a una cadencia répida.

100°¢

2. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, que
se caracteriza porque la mezcla de polvo seca recuperada en
la fase (b) se somete a una corriente de mna mezcla ligera-
mente carburante de hidrdgeno ¥y de metano a una temperatura
comprendida entre 750 y 100000, 1z mezcla & continuécién se
somete a las fases (¢) y (d).

%. Procedimiento segin la reivindicacidén i, que
se caracteriza porque la mezcla de polvo seco de la fase
(b) se precomprime a una temperatura que puede lleger has-
te Ts durante un periodo que puede llegar a ts minvbos a
condicibén de que la temperatura de la precompresidn ho sea
superior a 1250°C, el polvo enmtonces se somebe a las fases
() ¥ (@) )

4. Procedimiento segin la reivindicacidén 1, que
se caracteriza porque la mezcla de polvo seco de la fase
(v) se somete a ug;.corriente de una.ﬁezbla ligersmente
carburante de hidrdgeno y de metana a uﬁa temperétura entre
750 ¥ 1000°¢ ¥ se precomprime a uvna temperabura que puede
llegar hasta T durante un intervalo de tiempo que puede

gar a by minutos, con tal gue 1@ temperatura de precom-
;%ztsién no sea superior a 1250°C, el polvo entonces se somg
be a las fases (c¢) y (4).

5. Procedimiento segin la reivindicacién 1, que

se caracteriza porqﬁeﬁla mezélg en polvo seca de la fase

(b) se libera de gases a una temperatura comprendida entre
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; //20 t, minutos, T_, T, y t, siendo tales como:

" ‘%?:“:::1 ',.i

~175- - 1 il

77791
400 y 700°C en una atmbsfera inerte vy a continuacién se cop|
prime & una tempersburas inferior = 4,00°¢ bajo una presidn
‘mecanica de por lo menos de 350 kg/em2, el polvo entonces
se somete a las fases (¢) y (4).

. 6. Procedimiento para preparar un cuerpo de, car-
buro de kblrramio interdispersado con 3 a 15% de cobaito en
relacibn al peso total del cuerpo, cuyo procedimiento se
caracteriza porque consiste en: '

a) triturar el polve de cobalto cq&upolVO de caxr|
buro de volframio en un liguido inerte hasta que el tamaﬁo
de la particula de carburo de volframio esté comprendido o
tre 10 y 1000 milimicras, que ¢l tamsfio medio de la purticy)
la sea inferior a 750 milimicras y que el carburc de volfrg
mio y el metal sean interdispersados de una manera homogé-~
neas '

b) recuperar la mezcla de polvo del medio liqui~
do en una atmésfera inerte y secarlo en una atmbsfera incr-
te, la mezcla triturada se caracteriza adembs en que contigl "
ne menos de 1,0% por peso de oxigeno y en que el carburo
de volframio contiene mis de 0,81l y menos de 1,0 peso atd-
mico de carbono por peso atdmico de volframio, la mezcla
tiene una superficie especifica de 3 a 15 m2/g;

¢) calenbtar el polvo sin compulsidn mecénica en
una atmdésfera inerte a una temperatura TS comprendida-entre

00°¢ ¥y Ty, durante un intervalo comprendido entre t, ¥

logypbs « 2220 _ g0y
T+ 273

.6a5"10810 (¥-0,3)
20,0039
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P siendo el porcentaje por peso de cobalto;

ok
v

-176-

!5\ s@,

,']
Nk

d) comprimir entonces la mezcla a una densidad
de més de 95% de la densidad tebrica a una temperatura pu-
diendo llegar hasta Qm durante un intervalo de tiempo com-

prendido entre tm v 20 tm ninutos, Tm N tm siendo tales co~

mo:.
‘m + 273
J o
- -0 7
poo 6,5 - 10310(]? 07))_ + 10000'
n 00,0039

¥ enfriar la composicién comprimida a razén de mhs de 10°C
por minuto.

7. 8e reivindica por Ultimo, como objeto sobre

el-que ha de recaer la Patente de Introduccidn que se soli~|-

cita: "UN PROCEDIMIENTO PARA TREPARAR UN CUERPO DE CﬁRBURO
DE VOLFRAMIO INTERDISPERSADO"; |
Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente memoria descriptiva que consta de ciento seten—
ta y seis paginas mecanografiadas ¥y dibujos adjuntos.

Madrid, 21 d¢ Marzo de 1.970
BERNARDQ-UNGRIA
. ‘P'p.

-
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