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ANTECEDETIES DR LA TVENCION -

En la paﬁente-estadounidense né 1&812-811, se
encuentren descritos unos procedimientos convenclone~
leg para el prensado en frlo y la sinterizacidén de com=
posiciones de cobalto/cerburo de wolframioc. Bste proce~
dimiento bédsico es todevia ampliamente utilizado en la
produccién comercial de carburos cementados.

Algunas modificaciones de este procedimiento bési-
co comprenden una "presinferizacién" para eliminar las
ceras, como degcribe R.H. Forster en Augtralian Institu-

te of Metals Journal, 8, 405-414 (1963), n? 4; o por

otrag ragzones, como se describe en la patente austriaca
n? 171 o413,
Ia variedad de fases en el proceso de sinteriza~

3

cién estd detallada en obras tales como "The Physics of {

P‘owder Metballurgy"t, capitulo IX, pdgs. 278-294 por R.
Kieffer, HcGraw-Hill Book Company Inc. 1351 o'Schwaxzkopf
¥ Kieffers "Cemented Cerbides" Haciillen Company 196Q. '
Hemos descubierto que se puede preparer un cgrburo
de wolframio aglutinado con cobalto con une combinacidn
mejorada de resistencia y duregza por prensndo en frio de
ung mezcla de polvo fiﬁamente dividido y después sinteri-
zando el compaéto calentdndolo rédpidenente, manteniéndolo
e la temperatura méxims por un périoao de tiempo muy corto

y después enfridndo répidamente. Los productos de este

i



1 procedimiento presentan una meyor resistencia psra une
dureza dada que los cuerpos de la misma composicibén qui-
mica preparados por un procedimiento tradicional desine-
berizacldn.

5 COMPELDTIO

En resumen, esta ilavencibn se dirige a-un'proce—
dimiento de preparacién de cuerpos densos y resistentos
de cobalto y carburo de wolframio, gue comprende les etg
pas de:

10 1) preparar una mezcla Intime en polvo de cobalto y car-
buro de wolframio, con una superficie especifica come
prendilde entre 1 y 7 mz/g y un contenido en oxlgeno
inferior al 1,0 # en peso, estando constitulda esen-

' cialménte dicha mezcla por:

15 : a) 3 a 25 % en peso de cobalto con un Hamafio medio de

particula comprendido entre 0,1 y 5 mlcras y }

'b) 97 a 75 % en peso de carburo de wolframio, con un

‘tamafioc medio Ge partfcula comprendido entre 0,1 y

| 2 micras; -

20 2) compactar dlcha mezcla bajo una preslén de 1000 a
100,000 psi (70,3 & 7+ 031 kg/n?) hasta Tormer un
cuerpo coherente con una doensided superior el 30 % de
la tebeicas |

3) desgasificai el cuerpo a %acﬁo, elevando la temperatu

25 re desde la utilizeda en el prensado en frio hasta una

T 381232
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4)

- 5)

6)

temperatura comprendidé entre 1100°C y la tempeoratus-

. va inmediatamente inferior a la temperstura eubdcti-

ca de la composicibén, & wna velocidad no superior a

10°C por minuto;

a continuacibn elevar la temperatura hasta T, a una
. N .

velocidad de Ry manteniendo el cuerpo bajo vacio,

dondes 6 .500 1 (15-0,300)
' - LO0Z v
Cp= 5
" _ 0,0039
r_= [(1,251 + 45) & 10] °C. por minuto y
M o= gl porcentaje en peso de cobalto baszado en

el peso de cobalto y carburo de wolframio; .
mantener bajo vaclo la temperatura T, -durante un perip

do’ de tiempo no superior a 10 minutos; y

enfrisr el cuerpo desde Ty e 800°G, en una atudsfera :

~exenta de oxigenoy en un periodo de tiempo comprendido

entre 5 y 30 minutos. .
BREVE DESCRIPCION DE IA FIGURA -

.

Ia figura representa un gréfico de la tenmperatura

mixina de desgasificacidén para cualquier mezcla dads de

cobalto/carburo de wolframio, en funcién del porcentaje

en peso de cobalto en la mezcla.

i . DESCRIPCION DE IA THVENCION

Polvos de partida

Lo polvos utilizedos en le primera etapa de es-

- 381232
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te procszdimientoe son mez cles finenmente divididas que con
prenden de 3 & 25 i en peso de cobalto, preferiblemente
de 62 205 ¥ 7“ a 07 7 en peso de carburo de wolfremio,
preferiblemente de 80 e 94 #. Ias mezclas pusden pre~
pererge & partir de polvos de cobalto con un tamaiio medio
de particule final comprendide entre O;1 y 5 micras, pre-
feriblemente entre 0,1 y 1 micres y polvos de carburo de
wolfremio con un temafio medio de paritlcula finel compren
aido entre 0,1 y 2 nilcrag, preferiblemente entre 0,1 y
1,0 micras. I superficie especifica de los polvos de
vertida de cobalbo~carburc de wolfreamio debe ser de 1 a
7 n?/g, preferiblemente de 2 a 5 2%/g. Los mejores resul
tedos se obtlenen ubilizardo polvos con éuperficies espe~
cificas comprendidas entre 2 y 3 m%/g.

Pueden ut 111 arse en este procedimiento polvos en
los que les particuias estén agregadas, siempre que los

agregedos seen menores de 50 micras y preferiblemente me-

nores de 10 ricras en su néxima dimensiéne. Cuanto nds

débiles seen los agregados, més adecuados son para uso
en este procedimiento. Los polvos gue eutén sinterizados

parc1a1mente,formando agregados res1stentes,en general

no son efectivos en este procedimiento debido a gue son

Giffciles de prensar en frio haste una densidad superior
gl 30 i de la tedrica y OSuO da lugar a la apericién de

poros en los cuerpos sinterizados finales. El grado de

- 381232



1 , agregaciin y el tamefio de los agregados pusde ser deter

minzdo mediente micrografias bpticas o electrénices de
los polvos. Agimismo, sl1 el polvo puede ser prensado en
frio hagta vna densidad superior al 30 %, y preferible-

mente superior al 50 ¢* de le densided tebrice, el estado

I

de sgregacifn es setisfaclorio pere el procedimiento de
,-. esta invencidn. Pera los fines.de le invencifn, lﬁs nas
adecuadog son los polvos que se encuentran sustancialmenw-
te no agregedos. La mayor parte de los polves comerciales
10 caen dentro de esta Ultima categoria.
Como el procedimienfo,de esta invencidn se dirige
8 un proceso de sinterizacidn rédpida y a le produccibn
de un cuerpo denso de'grano fino, =e prefiere utiligar
un polve de pertide fino. No obstantbe, el polvo no debe.
15 ser excesivamente Tino, ya que puede proéucir una o mési
. de lag siguientes dificnltades:
(a) Debido a le gran superficie especifica asocig-
‘da con un tamaiio de partlicula fino, ‘es giffcil obtener
une alta densidad por prensado en frio. Para asegurar une
20 densificacién completa por el procedimiento de esta'invqg
ciéﬁ, lé.densidad preasada en frio debe ser superior 8l
30 % de le densidad telrica v preferiblemente superior
al 50 % y todavia mejor superior &l 6O % Ias presiones
de compactacién regueridas pore consegulr estas densida-

o5 des son del orden de 1000 & 100,000 psi (70,3 a 7031 kz/c?).

e~ 381232
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(v) Un cucrpo preusado en frio con un tamalio de
particula muy fino se encoge tanto y tan répidenente que
durante la ginterizacidn, tlende a gepararse, éreando
defectos en el clherpo tales como numerosas {isuras pe-
queiiag. |
| (c) Cuente mAs fino mea el polvo, mds ripidemen-—
te adsorbe humedad y oxlgeno del aire, Los polvos ade-
cucdos para el prensado en frio deben tener un contenido
en oxigeno inferior al 1.%, preferibieménte inferior al
0,5 % y todavia mejor al 0,3 % Si el conbenido en.oxige-
no-es demasiado alto, puede conducir a pérdidas de cerbo-
no y excesiva desgasificacidn, lo que 2 su vez produce
agujeros o fisuras. Ademds, la composicién final puede
ser>deficiente en carbono, lo que algunés veces da lugar
& propiedades inferibres debido, por éjemplo, a ls pre-
sencla de faseg indeseables; como la fase eta, 003530.

(a) Tas partioulas excesivamente fines son extraor
dinériamente actlvag debido a su gran superficie especi-
fica y el cfecimiento se produce muy répidemente y ey

diffcil de controlar; por lo tanto, pusden producirse
2 ' P

o

granos indeseablemente grandes.
Procediziento

Etapa 1)
Ias nezclas de cobalto-carburo de wolframio & par-

tir de lag cuales se obltienen los cuerpos de la inven-

381232
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cibén, se preparen por procesos de moliende mecinicos,

Adezde de la reduccién en el temafio de particula, o%ro’
objeto del proceso de moliende es distribulr el bdbal—
to sobre la superficie de las parvicnlas de carburo de

wolframio, obbenisndo asf une mezcle uyy Intima de los

“dos componentes.

Bxisten zuchos tipos de equipos conocidos en la

.

téenica tales como molinos de bolas, molinos vibrato-

rios y molinos a chorro, que pueden ser utilizados pa-
re realizar la molienda. Uno de los métodos preferidos
es la molienda & bolas en molinos rotatorios. Los compo-~
nentes se cargan en un molino de bolss de acero, junto
con un medio de molienda zdecuado, por ejemplo peque-
fios cilindros 8e carburo de wolfremio aglutinado con cos
balto y un.1iquido inerte como acetons o un aceite hidrd

carbonado Ge volatilided mediz, y se nuelen entre si du-

rante un periodo de tiempo que depende del grado de mol—

- turacibn. reouerido y que generaluente es de 1 a 5 dias.

Si se desea conseguir una meyor reduccidn del temafio de
particula o mayor desagregacién del carburo de wolframio
iniéial} con frecuencia es ventajoso moler el carburo de
wolfremio durante varios dfes antes de agregar el cohal~
to y después moler la mezcle durante 1 o 2 dias mds pe~ .
ra distribuir el cobalto sobre el carburo de wolframio

Pinsmente molido. Otro procedimiento interesante consiz-

0T 381232



10

20

25

te en cargar los polvés de carburo de wolframlo y ge
cobalto en un molino vibratorio, utilizando él nisme
tipo de medio de molienda y de flufde que en los mglji~
nos de bolas rotatorios previamente descritos, Norpal-
mente, con un molino vibratorio se requieren tiempos de
moliende mdps cortos que con un molino giratorio papg con
seguir wn grado similar de molturaclién y mezcla,

El fluldo utilizado en la operacién de molienda
ge sebara del polvd, generalmente por destilacidn. Ies

fases de secado finaleg se realizen preferiblemente bajo

- vaclo, por ejemplo de 0,5 torr, y el polvo seco se taai-

za despubs a través de un tamlz de 70 mellas de las nor-
mag esbadounidenses. Ie superficie especifica de los pol-
vog debe estor comprendida entre 1y 7 mg/g y preferible-

menie entre 2 y 5 m?/g ¥y los nejores resultados se obtie«

-nen con polvos con wnas superficies especificas del orden

de 2 a3 m?/g. Los polvos nds finemente divididos se oxd
dan répidamenfe en contacto con la atmésfera e:incluso
pueden ser 'piroféricos. Estos polvos pueden ser desachi-
vados después de secos y hechos adepqagos'para‘la manipu~
lacién en la aﬁmésfera, exponiéndolos priﬁ;ro a una at-
mésfera inerte como nitrégeno y después introduciendo
graduélmeqte‘bxigeno en la.atmésfera inerte para propor-

cionar un revestimiento protector de 6xido. Sin embargo,

los polvod resultantes deben contener menos de 1 % de

- 381232
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oxigeno, preferiblemente menos del 0,5 % y todavia ne-
jor menos del 0,3 %. En el caso de los polvos muy fi-
nos con unas'superficies especificas préxinas & ; m?/g,
incluso este'tratamientovpuede fallar para desactivar

el polvo o el contenido final em oxigeno puede ser de=-
masiado alto ¥y estos polvos tienen que ser menipulados
en e atmbs Iera inorte durante las operaclones posterip

res de compactacién y sinterizacién.

Thava 2)

' 'La segunda etapa consiste en el prensado en frio
de las'meéclaﬁ de cobaltowcarburo de wolframio hasta una
densidad supérior'a1~30 % de la ‘tebrica. El cusrpo pren~

sado en frio debe estar esencialmente exento de huecos
de un tamatio mayor de wnas 10 micras, szendo el tamalio .
de los huecos tanto wés pequeao cuanto mayor sea la den-
sidad del cuerpo prensado en Lrio. Asi, un cuervo con
une densided aparente del 60 7 % despuds de prersado en
frio contiene pocos huecos mayores de 5 micras. Los hue-
s més grandes permanecen incluso después de la etapa
de sinterizacién, dando lugar e la obtencién de cuerpos
déhiles. Por congiguiente, la densided eparente después

de prensado en frio debe ser del 30 % de la tedrica, pre-

feriblemente del 50 % y todavie mejor del 60 %.

Los polvos secos se configuran en ling obes de

forme adecduada, por ejemplo en forma de varilles redon-

oo 381232
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das, barras cuadradas o plemas de forma méds complicade,
cargdndolos en un molde adecuado y compactindolos bajo
presiéne Los noldes pucden ser de acero, de carburo de
wolframio sglutinado con cobalto ¢ de cualquier obro ma~-
terizl adecuadamente resistentoe. Después de carger 1o
cantided deseada de polvo e insertar los pistones,; ol
polvo se compacta mediante la eplicecibn o la muosira
de presiones comprendidas entre 1000 y 20.000 pel
(%0 y 1406 Kg/ o). Esta compactacién puede realizarse
en prensas de repelbicién convencionales, del *ipo uti-
lizado shora en la industria de los carburos. Alterne~
tivemente, el polvo puede configurarse en una forma de-
seade utilizando uns pronsa isostdiica. En une prensa
de este tipo, normalmente el polvo es cargado en un mol
de de goma cuye cavidad tiene la forme reguerida y, des-
pués.de cerrar el molde herméticemente, se introduce en
une cdmars de presibn hidrostética y se somete a presio-
nes de 40,000 a 100.000 psi (2812 a '}031 kg/cn®) para
producir un cuerpo coherente. El prensado en frio pue-
de realigzarse a la temperatura awbiente o a temperatu~
ras tan altes como 100-200°C, o
Etapa 3 .

Ei lingote prensado en frio es trensferido a
continuaciéﬁ & un horno de-alto vacio capaz 4@ ger com

lentado répidamente hasta‘1600°0, mediante une resisten

1= 381232
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cie eXéetrica o por induccién. Los lingotes pueden es-

tar soportados,én bandejas de allaina o sobre una oapa .
de 6xido de aluminio en polvo contenido en una bandejs

de grafito o cualquler nmedio inerte que no interaccione
con el cobalto ni con el carburo de wolframio alas btemw

peraturas de sinterizado.

Después de introducido en el horno, el cuerpo

-cohsrente es desgasificado elevando-le temperatura en

alto vaclo, siendo preferivlements la presidn inferior

e 0,1 torr. Ias particulas muy finas contienen wna e
traordineria cantided ds vaporesg adsorbidos que pueden
desarrollar uae presgidn interns y egrietar la estructu~
ra o menos que se conceda un amplio tiempo para que 1os'
vepores escapen & través de los finisimos poros. Con ob
jeto de desgasificér el cuervo, se calienta desde la taé
peratursa aﬁbiente,ﬂa wns velocidad no superior a 10%¢
por minuto, hasta una temperatura comprendida entre

1100°¢ y un velor inmediatamente inferior & la tempera~

bure eutéctica de la composicién bezjo alto vaclo, sien—

dbvpreferiblemente la presibn inferior a 0,1 torr. Ia
ﬁegperatura real a la que seréd calentada el cuerpo cohe-
rente depende de la composicibni por ejemplo, se prefiere
unaAtemperétura de 1100°¢ para las composiciones que con-
tienen 12 % o mds de cobalbo, mientras que se prefiere

una temperatura de 1200°C para las composiciones que con-

T 381232
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tienen 6 % de cobalto. Pueden ubilizarse temperaturas

lta iempre que no pasen de la temperstura cutéc
tica para une. composicilbn particular. Como la sinteri-
zaclén comienza por encima de unos 1100°¢, la temperatus
ra en todo el lingote debe mantencrse muj uniforme. 1
la partbe exterior se calienta més y se encoge mésg depri-
sa que el intex 1or, se producen defectos, Con los polvos
prensedos de grano muy fino que comiehzan z ginterizar
a unaltemperatura desusadanente baje, es muy critica la
uniformided de temperatura en tode el lingote.

Ie temperabura mdxima de dess aalchac"én, e

decir la'temperatura por debajo de la cuel la muestra
es deggasificada durante el lento calentamiento, puece

ser determinada pare cualquier mezcla dade de cobalto-

carburo de wolframio wtilizando la figura gue accupiiia

& egba memoris, en la que se encuentra representeda 1z
terpersture méxime de desgasificacidn en funcién del
porcentaje dé cobaltbo.

Lavsuperficie egpecifica del cuerpo después de
la desgesificacién de preferencia no debe, erAsuperior
al 90 % de la superficie especifica delléolvo a pertir
del cuel se ha prensado en frio el cuerpo, y preferible—
mente no debe ser superior al 70 &y todavia.mejor P Y0)
superior al 50 %. Adends, después de la desgasifice cidn,

la densiced aperente debe ser superdior al 60§ % de la

38@232
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tebrics y preferiblemente supericr sl 70 % de le
tebrica.
Btape 4)

La Btapa 4 en el presente procedimiento es

-

erlticas Despuds de desgasificer, el cuerpo coherentge

es calentado wépidamente a la temperatura de sinterize-

cibn {TS], menteniendo un alto vaclo, siendo preferi-

blemente la presidn inferior a 0,1 torr. Ila sinterizo-

eidn convencional de los cuerpos de carburo de wolfra~
mio que contienen de-3 & 25 % en peso de cobalto se
realiza en un inﬁervalo comproendido ehﬁré 1250%¢ y
150000, durante w periodo de ‘tiempo comprendido entre -
%4 hore y varias horas pers ssegurer wne densifiocacidn
completa. Bn el procedimiento del presente invento, la -
ginterizacién se realiza elevendo la temperatura en ol
gunos minutos hesta la temperaturs mixime de ginterizas
cibne '

L temperature de sinterizacitn [T.] se deterni-

ne de scuerdo con la ecuaciéng

6.500 - 1og, (1~0.300) +50 og

7= -
8 0, 0039

donde M es el porcentaje en peso de cobalto basado en
le centided total de cobalbo y carburo de wolframlo.

La ecnecibn ekpresa ol intervalo permisible de T.. Ia

381232
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velocidad & la cuzl se calientan log cuerpos coherentes

a TB se aeterma o mediante lg sigulente ccuscidn:

Ro= [t2s + 45]  °G/nin,,
donde
R, = velocidad de calefaccién en O¢/minutos y
H tiene el 31 enificado dado anteriormente.
Etapa 5)

I=a quintz etapa del procedimiento consiste gime
rlehvnue en mentener la temperature de sinterizacibn,
TS, durante un periodo de tiempo comprendidc. enure 0y
10 minutos, preferiblemente enire 2 y 5 minutos, mante~
niendo un alto vaclo, siendo preferihlemente la presgién
inferior a 041 borr. Es importante que el periodo de
tiempo durante el cual el cuerpo se mentiene e Ty no
pese de 10 minutos, con otjebo de reducir al minimo el

crecimiento Qe greno del carburo de wolframio y del co-

Otra etepz critica en el pre«ente procedimlenmo
es la etepa Qe enfriemiento después de 12 ‘sinterizaciba.
El cuerpo sinterizado debe ser enfriado rdpidamente cdes-
de la temperatura de sinterizacién hasta unos 80000,
dentro de un periodo comprendido entre 5 minutos y 30
ninutos, manteniendo un ambiente exento de oxigeno. De

preferencia, el producto debe ser enfriado desde le tem

381232
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péraﬁura de sinterizecifn a 800°C Gentro Ge un periodo
de 5 minutos a 10 mindtos, Después el producto es enfriam
do desde 800°C a la temperatura swbiente de forme con—
vencional, es decir se enfrie a una velocldad de unos
3 a 5°C por minuto y en este fase no es esenciel la
proteccibn de la atmdsfere.
Después'de haber enfriado los cuerpos, Son re—

éﬁﬁérados y ufiliéados en los fines propuesbos.

' Il invento serd comprendido mejor nediante los

siguientes ejemplos ilustrativos, en los que las partes

'y porcentajes se dan en peso salvo indicacién en contre-

rioe
EJEIPTO 1 )

Este ejemplo describe 1z preparaoién de un cuer-
éo,denso de ,cerburo de wolfremio aglutinado con 12 & de ?
éobalto, que posee una gran resistencia y dureza y -tie-
ne un tamafio de grano extremadamente fino y baja porosi-v
dad, obtenido bor preparacibdn de una negcla Intina muy
finamente dividida de polvos de cobalto y carburo de wol

framio, prensedo en frio y sinterizamcién en lag condiclo-

nes descritasg a continuacién.

Un molino de acero de 1 galén (3,78 litros) se
carga con 14.000 partes de cilindros de molienda de cer-
buro de wolfremio aglutinado con 6 % de cobalto, de 1/4

pulgedas (6,3 mm) de longitud y 1/4 pulgedes (6,3 mm) de

s 381232
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didmetro, que han sido acondicionedog previamente vol-
tedndolos en acetona denbro del molino durante 2 scme-
nas; con ohjeto de desgaster todap las esquihas apgudasg
y hasta gue el Indice de desgaste en log condiclones de
molienda utilizedas es inferior a unos 10 gfamos en 5
dlasg. .

En el molino se cargan btambién 1800 partes de
polvo fino de carbure de wolframio y 1160 partes de ace~
tona. EL polvo de carburo de wolframio tiene una superfi-
cle especifica, Gebterminada por adsorcién de niﬁrégeﬁo,
de 0,66 mz/g. Segin las medidagy de ensancheniento de la
linea de Rayos X, el tamafio medio de los cristalitos es
de 370 milimicras. El exameh del polvd con un microsco-
pio electrénico revela la presencia de agregados densos
con un tamailo comprendido entre 2 y 10 micras, estando
constituidosvlos agregados por grenos de carburo de wol- '
framio de un taomafio de ¢,5 a 2 micras, con un tamafio me-
dio de 0,5 micras eproximadamente. Fl andlisls quimico
de este polvo es 93,2 & de wolframio, 6,32 % de cerbo~-
no"totalry menos de 0,1 3 en'peso de.oxig@po y de carbo-
no libre, respectivamente, ‘ |

Ia cerge ocupa aproximadamenté la mitad del vo=
lumen‘del molino. Ia molienda se resliza girando el mo-
lino a 800 revoluciones por minuto, estando la tapa her-

néticomente cerrada pera evitar la pérdida del conteni-

T 381232
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1 do. Ia molienda se prosigue durante 48 horas. Despusds se
deja enfriar el molino y se. abre, agﬂegando 250 partes
. de polvo de cobaltoe. Ll polvo de cobalto tiene uns super—
ficle especifica de 0 7 n /g ¥y un tamefo medio de grano
5 de 1 micra aproxime damente. Se 01erra el molino y se reeny
da la molienda durente 72 horas, a wna velocidad de 80 rpm.
Despuds se deja enfriar el molino y le tepa se sustituye
péf‘ﬁna cublerta de descargs provista de conexiones de
entradaﬁy selida, de forma que el contenido es transferi-
10 . - do & un depésito mentenido en etmésfera de nitrégeno duran
te toda la operacuén. Pgrae lavar el molino se utilizan {res
porclones de acetons e 316 partes cada una. Los sélidos -
contenidos en el natraz receptor se dejan &sedimentar y la
mayor parte de la acetona se separa por_sifonacién. Deg- .
15 ?ués se evaciia el matraz y se calienta desde el exterior ¢
ﬁarq separar por'destilacién le acetona y la temperaiura
del mafraz después de completada la destilacilbn se lleva
a 12500, mantgniendo el contenido bajo un vacio inferior
a 0;01 mm de mercurio durante unas 4 horas. Se enfria el
20'. métraz'y se llena con nitrégeno puro, transfiriéndolo &
una caga de guantes llena de nltrégeno. In este ambiente
1nerte, se sacan los sbélidos del matraz y se tamizen &
través de wn tamiz de acuerdo con las normas estudOLnldqg
ses de %0 mallas/pulgeda (2;,6 mallas/cm). EL agélisis ael

25 polvo,que s mantiene continusmente bejo nitrégeno, es 5,42 %
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de carbono tobal, 0,09 % de carbono libre, 0,31 & de
oxlgeno y 12,76 % de cobalto, siendo el resto wollramio,

El tamafio de partlcula de este polvo se carczo-
teriza de la sigulente formae Ia superficle especifice
por adsorcidén de nitrdgeno es 2,8 mz/g. Después de ex-
traer el cobalto con dcido clorhifdrico céneentradé calien~
te y laver y secar el carburo de wolframio, la superficile
egpecifica es 3,5 m2/g.

El polvo se carga en atmésfera inerte en unos
moldez de goma con unea seccidén transversal de 7/8 pulga~-
des cuadraaas (5,6'cm2). Los moldes son de goma de pered
delgeda, con un espesor de pared de 1/16 pulgadas (1,6 umm)
aproy1maaamente, con una longitud de. mes 4 pulgzadas
(10,2 on) y con uno de sus extremos cerrado. Después de
introducir el polvo, el otro extremo se clerra hermétice~
mente utilizendo un tapén de gome sujeto en su sitio éon
une. ﬁordaza de résorte. Los moldes son evaéuadbs medicnte

une aguja hipodérmica conectada a vaclo, mientras se gol-

petea suavemente el molde. A continuacién el molde se in~

troduce en una cémars de presiébn hldrostétlca y se somete
a wa pres16n de 60,000 pei (4210 kg/cm ), 51endo ague el
med.lo transmlsor de la presién. La presién se eplica de

forma continua durante 5 mlnutos. Después se afloja lenta-

mente la pres 16n a lo largo de un periodo de 2 minutos has-

ta llegar a la atmosférica. A continuacibén la muestre se
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saca del molde en simdsfera de nitrdgeno.

Tos lingotes prensedos en frio se introducen en
bandejag de 6xido de aluminio puro, en las que se calien—
tan y sinterizan en un horno eléetrico de alto vaclo.

Ia velocided de calefaccién del lingote es nmuy

lenta y coatinua. Se extrae ol aire de la cavidad del

,i'horno medisnte una bomba durante un periodo de 10 minu=-

tos, hap%a que se obitiene una presién de 1 x 10 + torr.
La temnerabura del horno se eleva desde 900 habta 1100 c
a una velogldad wiforme de 5°C por minuwto. Cuando se
alcanzan.los i100°c; se aumenta la velocidad de calefaoc-
cibn y se obtiene una femperatura de 140000 en 6 minu-
to0s. Ta muestrs se calienta a 1400°C durante wn tobal de
5 minufos, bajo una presién de 0,2 x 1074 torr. A con-
tinuacién se‘enfri ol horno vy la temperstura de la n “uevur
tra se reduce desde 1400°C a 800°C en 4 minutos.

R 1ingpte sinterizado resultante tiene une re- -
sistencia a la ruptura transversal‘de 600, 000 pei
(42:184 kg/cmz) y wna dureza de 90,8 Rockwell A. Bl examen
de le microestructura muestra una porosidadVeztraordinaria—
mente baja, con una porosidad A~1 en la escala de porosgi-
ded ASTI. Ta distribucién del cobalto es nuy uniforme‘y
no £e pbsér%a fase eta (003W3C). Ios granos de carburo de
wolframio son pfécticamenﬁe en su totalidad menores de

1 micra, generalmente equiaxiales y el tamafio medio de
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érano es de 0,7 micrag.
EFSPI0 2

Lste ejemplo Gegerive la preparacibn de un cuer-
po denpo de carburo de wolfranio esglutinado con 20 % de
cobalto. Un molino &e ecaro de 1 galdn (3,%8 litros) so
carga con 14.000 pertes del medio de molienda del Ijemw
plo Te

Después el molino se carga con 1800 partes'de
polve fino de cerburo de wolframio y 1160 partes de aceto-
nae EL polvo de carburo de wolframio tiene unz supsrficie
especifica de 0,66 m?/g, deterninada por el método de
adsorcién de nitrébgeno. EL polvo estd congtituido por
agregados densos de un’tamaﬁQ conprendido entre 2 y 10 mi
cras, estando constituldos Los agregados por granos de car
buro de wolframio de un tamaiio de 0,5 a z'micras. Después
el molino se voltez sobre un rodillo en-la forma descrita
en el Ejemplo 1, durante 2 diss. Despuds de 2 diag de mo-
liende, se.agregen 450 pertes de polvo de coballo y se

coxtinda moliendo durante 3 dlas mds. Ia papilla de co=-

‘balfo-carburo de wolfranio se seca a.contingacién por el

procedimiénto descrito en el Ejemplo 1.

- Ia guperficie especifica de este polvo es de
2,5 m?/g. A contizuacidén este polvo se prensa en frio
isostdticamente a 60.0C0 psi (4210 kg/cm2) por el proce-

dimiento del Ejemplo 1. A continuacién la muestrs prensada
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es sinterizada en un horno, que se svacia haste una

pregdén de 1 x 10™% torr. Antes de alcanzer la tempera~
ture de ginterigacibn finel, lag muestras se desgasifican
lentamente calentdndolas hesta 1050°C & una velocidad unl
forme de unos 5°C por minuto. Ia velocidad de calefaccidn

final es de unos 70°C por minuto y la muestrz se mantic~

ne a la temperaturs méxima de sinterizacién de 1380°C

durente 5 minutos. Transecurridos estos 5 minutos de re-
tencibn, el horno se enfrié hasta unos 800°C dentro de

un periodo de 4 minutos y después se enfria a la bempere~
ture emblente.

Bl lingote sinterizado resultente tiene una re- .
sigtencia a la ruptufa trensversal de 540,000 pgi
(37.966 kg/cmz).y_una dureze de 87,2 Rodmell A+ Is RS S=,
tra ‘tiene una porosidad baja (A~1 en 1a escala ASTH) ¥y ?
un tamafio de greno y una distribucidn de cobalbo unifan—_
mes. - '

 DLILIDAD | ‘

El procedimiento de esta invencién se wbilize pa-~
ra la preparacién de cuerpos compactos densos, Qe grano
desusadamente fino; de gran resistencie y tenacldad. Loz
cuerpos de cerburo de wolframlio aglutinados con cobalto
preparados por el procedimiento de esta invencién son
Ghiles como herramlentas pare el corte de metales, espe=
cialmente en lag’ operaciones en las que los carburos aglu
TF 381232
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nterizados convencionalmente,

g agtillarze, como en el fresado de
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En resumen, la pabtente de invencidn que se

]

" s0licita recaerd sobre las siguientes:

REIVINDICACTIONES

Tv Tn procediniento pera la preparacidn de un

- cuerpo registents denso de cobalto y cerburo de wolfraom

mio, que comprende las etapas de:
1).ca1enﬁar bajo vaclo w cuerpo, constituldo esencialmen—
%e por 3 a 25 % en peso de cobalio y é; a ;5 % en peso
~de cafbaro de wolframlio y con une densidad superior
al 30 % de la tedrica, havta una temperatura cémpren— '
dida entre 1100°¢ y un valor inmediatemente inferior 2
~ la temperatura eutéctica de la composicién, & una velo'
cidad no superior a 10°¢ por minuto; ]
2) a continuacién elever la temperatura hasta T a ma ve-

locidad de Rs’ nanteniendo el cuerpo bajo #acio, donde:

6,500 = log, (i&0,300)

0,0039
Ry = [ (1,250 + 45) * 10] ¢ por minuto, ¥y
M = porcentaje en peso de cobalto basado en

0o el peso de cobalto y carburo de wollre-
nios

3) mentener, bajo veclo, le temperatura T, durente un pg

- 24 - 381232 -



10

20

(22N

e
er =
=
ree
<
ceyrs

riodo de¢ tiempo no superior a 10 minubos; ¥
4) enfrier el cuerpo desde TS a 800°C en atmésfera cxen-
‘ta de oxigeno, durante un periodo de tiempo comprendi-
do entre 5 y 30 ninutos.
2. Un procedimiento para la preparaciéﬁ de un
oﬁerpo resistente denso de cohalto y carburo de wolfra-
mio, que comprende las etapas de:
1) preparacién de wia mezcle Intima en polvo de cobalto
T carburo de wolframio, con una superficie especifica
de 1 a 7 m /g y un contenido en oxigeno inferior sl
1,0 % en peso, estando constitulda esencialmente este
mezcla pors
8) 3 a 25 % on peso de cobalto con vn tamafio medio de
partfcula comprendido entre 0,1 y 5 mlcras y

b) 97 a ;5 % en peso de carburo de wolframio, con un
tamafio medio de particula comprendido entre 0,1 y
2 micras;

2) compactar d¢cha mezcla bajo una presién de 100 a 100, C0C
pei (70 38 7031 ke/cm®) hasbe formar un onerpo coheren—
te con una densidad superior al 30 7 de la tebrica;

3) desgasificar el cuerpo bajo vaclo elevando la tenpera-

tura desde la temperatura de prensado en frio hasta wna

tempereture comprendida entre 1100°¢ ¥ un valor inmediz
tamente inferior a le temperatura eutéctica de le compo

sicién, a una velocidad-no superior a 10°¢ por minutos

TP 381232



10

20

........

4) a continuacibn elevar la temperature hasta T, 2 wna

velocided de R, , menteniendo el cuerpo bajo vacio,

dondes
1 /58,500 = log, ~ (1~0,300)
rj-‘sz ’ 10 ’ + .50 OC
- 0, 0033 ,
R, = [(1,25H + 45) + 10] °0C por minuto y

. M = nporceataje en peso de cobalto basado en el v~
so de cobalto y-carburo de wolframio;
5) mantener, bajo vaclo, la temperatura TS durante uvn
periodo de tiempo no superior a 10 minutos; y
6) enfriar el cuerpo desde T_ a 800°C en atmésfera exen—
ta de ox{igeno, durante un periodo de tiempo comprendi-'
do entre 5 y 30 minutos.
3. Un procedimiento segin la Reivindicecidn 2,
en el que la mezcla estd constitulde esencialmente por:
) 6 a 20 % en peso de cobalto ¥y
b) 94 g 80 % en peso de carburo de wolframio. |
4. Un procedimiento segin 1a Reivindicacién 2,
en el qué el.tamaﬁo medio de particula del carburo. de wol
framiq es?é comprendido entre 0,1 y 1,0 micras.
5. Un procedimiento segin la Reivindicacién 2,
en el quevel %émaﬁo nedio de particula del cobalto estd

compréndido entre 0,1 y 1,0 micras.

6. Un procedimiento segin la Reivindicaciébn 2,

en el que el cuerpo coherente es prensado en frio en la

| .- 381232
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7« Un procediniento segin la Reivindicacién 2,
en el gue el cuerpo coherente es prénsado en frio en
la Etapa 2 hesta que +iene una densidad superior al 60 i
de la tedrica.

8. Un procedimiento segsin la Reivindicacidn 2,
en el gue el periodo de tieﬁpo en la Itepa 5 no es supe-
rior a 5 minutos.

9« Un procediniento segin la Reivindicacién 2,
en el que el periodo de tiempo en la Etapa 6 es de 5 a
iO rinutos.

10« Un procedimienté pares la preparacién de un
cuerpo resistente denso de cobalto y carburo de wolfremio,
que comprende lasg etapag de: '

1) preparar uns mezcia Intima en polvo de cobalto ¥ carby-

ro de wolfremio con una superficie especifica de 2 e

5 m?/g ¥y un contenido en oxigeno inferior a 0,5 & en
peso, estando constitulda eseancizlmente dicha mezcla
pors: ' s

a) 6 2 20 & en peso Ge cobalto, con un tamefio medio de

parficula comzrendido entre 0,1 y 1,0 micras y
b) 94 a 8C ¢ en peso de carburo de wolframio, con un

tanefio medio de particula comprendido entre 0,1 y

.

4. 981252

1,0 micres;



2) compecter diche mezcle bajo una presién compreandida
entrs 1000 y 100,000 pei (70,3 v '?031 ke/en?) hasta
forusr un cuerpo coherente con wna densidad superior
al 60 % de la tebrica;

5 3) deszesificar el cuerno bejo vacio; elevendo la teupe-

retura desde la temperatura de prensado en frio haste

,- “gp'valor comprendido entre 110000 v una femperaﬁura'in—

medisfamzente inferior a la temperetura eutécetica de lo
composicidn, a vna velocidad no superior a 10°C~por mi
10 nutoj; ‘
4) a continvacién elevar la temperatura hasta T, 2 una

velocidad de Rs, nanteniendo €l cuerpo bajo vacio,

donde:
64500 = log, ~ (1=043C0) .
15 o =l 10 |+ 50 o¢
0, 0039
R, = [(1,25 + 45) + 10] °C por minuto, y

i = porcenvaje en peso de cobalio basedo en el peso
de cobal{o y carburo de wolfremio;
20 5) mentener, bajo vaclo, la temperatura Ty durente un pe-
rio&o e tienpe no superior 2 5 minutos; y

6) enfriar el-cherpo desde T_ & 80000, bajo vacio, en un

)

periodo de tiempo comprendido enire 5 y 10 minubos.

11. Se reivindica por Gltimo como objeto so-

re el que ha de recaer la patente de invencidn que se sO

'_'28" - 381232
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licita: "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN CUER
PO RESISTENTE DENSO DE COBAITQ Y CARBURO DE WOLFRAMIOY,

Todo conforme queda descrito ylreivindicado
en la présente memorlia descriptiva que’ conste de velnti-
nueve piginas mecanografiadas y dibujos adjuntos.

Madrid, 27 junio 1.970

BERNARDO UNGRIA
Do

381232

-29 -



SPAIN
E.I. DU PONT LE NEMOURS AND COMPANY HOJA UNICA

381232

1300 \ '

1200

{100

AN

ESCALA VARIABLE
MADRID,27..DE.. dunio  pE1a7¢.

BERNARLQ U
P. P.




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



