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ANTECEDENTES DE,LA DIVENCION

En la  patente estadounidense nS 1.8 12 .8 1!, se 

encuentran descritos unos procedimientos convenciona­

le s  para e l prensado en fr ió  y la  sinterización de com­

posiciones de cobalto/carburo de wolframio. Este proce­

dimiento básico es todavía ampliamente u tiliza d o  en la  

producción comercial de carburos cementados.

Algunas modificaciones de este procedimiento bási­

co comprenden una "presinterización" para eliminar la s  

ceras, como describe R.H. Forster en Australian In stitu ­

to of Metals Journal, 8, 405-414  ( 1963), n̂  4 ; o por 

otras razones, como se describe en l a  patente austríaca  

na 171. 413.

La variedad de fases en e l proceso de sinterissr- 

ción está detallada en obras ta le s  como "The Physics of

Powder N etallurgy", capitulo IX, págs. 278-294  por R. 

K ie fíe r, Hc&raw-Hill Book Company Inc. 1951 o Schwa^zkopf 

y  K ie fíe rs  "Cemented Carbides" MacMillan Company 1960.

Hemos descubierto que se puede preparar un carburo 

de wolframio aglutinado con cobalto con una combinación 

mejorada de resiste n cia  y dureza por prensado en fr ío  de 

una mezcla de polvo finamente dividido y después s in te r i-  

zando el compacto calentándolo rápidamente, manteniéndolo 

a la  temperatura máxima por un periodo de tiempo muy corto 

y  después enfriando rápidamente. Los productos de este
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procedimiento presentan una mayor resisten cia  para una 

dureza dada que lo s  cuerpos de la  misma composición quí­

mica preparados por un procedimiento tradicional desin­

tonización.

COMPENDIO

En resumen, esta invención se d irige a un proce­

dimiento de preparación de cuerpos densos y  resisten tes  

de cobalto y carburo de wolframio, que comprende la s  eta 

pas de:

1) preparar una mezcla íntima en polvo de cobalto y car­

buro de wolframio, con una superficie específica  com­

prendida entre 1 y  7 m^/g y  un contenido en oxígeno 

in ferio r a l  1,0 % en peso, estando constituida esen­

cialmente dicha mezcla por:

a) 3 a 25 % en peso de cobalto con un tamaño medio de 

p artícula comprendido entre 0,1 y 5 mieras y  

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

tamaño medio de p artícu la comprendido entre 0,1 y  

2 mieras;

2) compactar dicha mezcla bajo una presión de 1000 a 

100.000 p si (70,3 a 7*031 kg/on^) hasta formar un 

cuerpo coherente con una densidad superior al 30 % de 

la  teórica;

3 ) desgasificar e l  cuerpo a vacio, elevando la  temperatu 

ra desde la  u tiliza d a  en e l  prensado en f r ío  hasta una
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temperatura comprendida entre 1100°C y la  temperatu­

ra Inmediatamente in ferio r a la  temperatura eatáeti­

ca de la  composición, a una velocidad no superior a 

1C°C por minuto;

4) a continuación elevar la  temperatura hasta Tg a una 

velocidad de Rg, manteniendo e l  cuerpo bajo vacio , 

donde:
/6,50 0 -  log„„ (M-0,300)\

)+ 50
. T

0,0039

T .

R = [ ( 1 , 25M + 4 5 ) + 10] °C. por minuto y
s. ***

M = e l porcentaje en peso de cobalto basado en 

e l peso de cobalto y  carburo de w olfram io;.

5) mantener bajo vacio la  temperatura Tg durante un perio  

do de tiempo no superior a 10 minutos; y

6) enfriar e l  cuerpo desde Tg a 800°C, en una atmósfera ¡' 

exenta de oxígeno, en un periodo de tiempo comprendido 

entre 5 y  30 minutos.

BREVE DESCRIPCION DE LA FIGURA ' .

La figu ra representa un gráfico  de la  temperatura 

máxima de desgasificación para cualquier mezcla dada de 

cobalto/carburo de wolframio, en función del porcentaje 

en peso de cobalto en la  mezcla.

, DESCRIPCION DE LA HÍVBXCION 

Polvos de partida

Los- polvos u tilizad o s en la  primera etapa de es-

Xa 1 919
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arenden Re 3 a 25  ̂ en peso de cobalto, preferiblemente 

de 6 a 20 y 75  a 97 % en peso de carburo de volframio,

pararse a partir de polvos de cobalto con un tamaño medio 

de p artícula f in a l comprendido entre 0,1 y  5 mieras, pre­

feriblemente entre 0,1 y  1 mieras y polvos de carburo de 

wolframio con un tamaño medio de partícula f in a l compren 

dido entre 0,1 y 2 mieras, preferiblemente entre 0,1 y  

1,0  mieras, la  superficie esp ecífica  de los polvos de 

partida de cobalto-carburo de wolframio debe ser de 1 a 

7 m^/g, preferiblemente de 2 a 5 m^/g. Los mejores resal 

tados se obtienen utilizando polvos con superficies espe­

c ífic a s  comprendidas entre 2 y 3 m^/g.

Pueden u tiliz a r s e  en este procedimiento polvos en 

los que la s  partícu las estén agregadas, siempre que los  

agregados sean menores de 50 mieras y  preferiblemente me­

nores de 10 mieras en su máxima dimensión. Cuanto más 

débiles sean lo s  agregados, más adecuados son para uso 

en este procedimiento. Los polvos cue están sinterizados

parcialmente, formando agregados resisten tes, en general 

no son efectivos en este procedimiento debido a que son 

d if íc i le s  de prensar en fr ío  hasta una densidad superior 

al 30  ̂ de la  teórica y esto da lugar a la  aparición de 

poros en lo s  cuerpos sinterizados fin a le s. El grado de

preferiblemente de 80 a 94 %. los mezclas pueden pre'
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agregación y  e l tamaño de lo s  agregados puede ser deter­

minado mediante miorografías ópticas o electrónicas de 

lo s  polvos. Asimismo, s i  e l polvo puede ser prensado en 

fr ío  hasta una densidad superior a l  30  y  p referible­

mente superior al 50  i* de la  densidad teórica, e l estado 

de agregación es sa tisfa cto rio  para e l procedimiento de 

esta invención. Para lo s  fin e s.d e  la  invención, lo s  más 

adecuados son lo s  polvos que se encuentran sustanoialmen- 

te  no agregados. La mayor parte de lo s polvos comerciales 

caen dentro de esta última categoría.

Como e l procedimiento de esta invención se d irige  

a un proceso de sinterisación rápida y a la  producción - 

de un cuerpo denso de grano fin o , se prefiere u t iliz a r  

un polvo de partida fin o . No obstante, e l polvo no debe  ̂

ser excesivamente fin o , ya que puede producir una o más} 

de la s  siguientes d ificu lta d e s:

(a) Debido a l a  gran su perficie e sp e cifica  asocia­

da con un tamaño de p artícu la fin o , es d i f í c i l  obtener 

una a lta  densidad por prensado en fr ío . Para asegurar una 

densificación completa por e l  procedimiento de esta  inven 

ción, la  densidad prensada en f r ío  debe ser superior a l  

30 % de l a  densidad teó rica y  preferiblemente superior 

a l 50 % y todavía mejor superior a l 60 %. Las presiones 

de compactación requeridas para conseguir estas densida­

des son del orden de 1000' a 100.000 p si (7 0 ,3  a 7031

581252
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1 (b) Un cuerpo prensado en fr ío  con un tamaño de 

p artícu la muy fino se encoge tanto y tan rápidamente que 

durante la  sintonización, tiende a separarse, creando 

defectos en e l cuerpo ta le s  como numerosas fisu ras pe­

queñas.

(c) Cuanto más fino sea e l polvo, más rápidamen­

te  adsorbe humedad y oxígeno del aire. Los polvos ade­

cuados para el prensado en fr ío  deben tener un contenido 

en oxígeno in ferio r a l  1 %, preferiblemente in ferio r al  

0 ,5  % y  todavía mejor a l 0 ,3  %. Si e l contenido en oxíge­

no es demasiado a lto , puede conducir a pérdidas de carbo­

no y  excesiva desgasificación, lo  que a su vez produce 

agujeros o fisu ra s. Además,' l a  composición fin a l puede 

ser deficien te en carbono, lo  que algunas veces da lugar 

a propiedades in ferio res debido, por ejemplo, a la  pre­

sencia de fases indeseables, como la  fase eta, CoyY^C.

(d) Las partículas excesivamente fin as son extraor

dinariamente activas debido a su gran superficie especi­

f ic a  y e l crecimiento se produce muy rápidamente y  es 

d i f í c i l  de controlar; por lo  tanto, pueden producirse 

granos indeseablemente grandes. '

Procedimiento

Etapa 1 )* .*....i .
Las mezclas de cobalto-carburo de wolframio a par­

t i r  de la s  cuales se obtienen lo s cuerpos de la  inven-

5 8 1 2 3 2
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ción, se preparan por procesos de molienda mecánicos. 

Además de la  redacción en e l  tamaño de partícu la, otro * 

objeto del proceso de molienda es d istrib u ir  e l  cobal­

to sobre l a  superficie de la s  partículas de carburo de 

wolframio, obteniendo a sí una mezcla muy íntima de lo s  

' dos componentes.

Existen muchos tip os de equipos conocidos en la  

técnica ta le s  como molinos de bolas, molinos vibrato­

rio s  y molinos a chorro, que pueden ser u tiliza d o s pa­

ra re a liza r  la  molienda. Uno de los métodos preferidos  

es la  molienda a bolas en molinos ro tato rio s. Los ccspo- 

. nentes se cargan en un molino de bolas de acero, junto - 

con un medio de molienda adecuado, por ejemplo peque­

ños cilindros de carburo de wolframio aglutinado con co­

b alto  y  un-liquido inerte como acetona o un ace ite  hidro 

carbonado de v o la tilid a d  media, y  se muelen entre s i  du­

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

turación.requerido y  que generalmente es de 1 a 5 días. 

S i se desea conseguir una mayor reducción del tamaño de 

p artícu la o mayor desagregación del carburo de wolframio 

in ic ia l ,  con frecuencia es ventajoso moler e l carburo de 

volframio durante varios días antes de agregar e l cobal­

to  y  después moler la  mezcla durante 1. o 2 días más pa­

ra d istrib u ir  e l  cobalto sobre e l carburo de wolframio 

finamente molido. Otro procedimiento interesante consis-
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'be en cargar lo s  polvos de carburo de wolframio y  ^  

cobalto en un molino vibratorio, utilizando el mismo 

tipo de medio de molienda y de flu ido que en lo s  moli­

nos de bolas rotatorios previamente descritos. Normal­

mente, con LUI molino vibratorio se requieren tiempos de 

molienda más cortos que con un molino girato rio  para con 

seguir un grado sim ilar de molturación y mezcla.

El flu ido u tilizad o en la  operación de molienda 

se separa del polvo, generalmente por d estilació n . las  

fases.de secado fin a le s  se realizan preferiblemente bajo 

vacio, por ejemplo de 0 ,5  torr, y  e l polvo seco se tami­

za después a través de mi tamiz de 70 mallas de la s  nor­

mas estadounidenses. La superficie específica de lo s  pol­

vos debe estar comprendida entre 1 y  7 m^/g y  preferible­

mente entre 2 y  5 m^/g y  lo s mejores resultados se obtie­

nen con polvos con unas su perficies específicas del orden 

de 2 a 3 m^/g. Los polvos más finamente divididos se oxi 

dan rápidamente en contacto con la  atmósfera e:incluso  

pueden ser pirofóricos. Estos polvos pueden ser desacti­

vados después de secos y  hechos adecuados para la  manipu- 

lacién en la  atmósfera, exponiéndolos primero a una a t­

mósfera inerte como nitrógeno y  después introduciendo 

gradualmente oxígeno en la  atmósfera inerte para propor­

cionar un revestimiento protector de óxido. Sin embargo, 

lo s  polvos resultantes deben contener menos de 1 % de

—  3 8 1 2 3 2
!



1

5

10

15

20

25

oxigeno, preferiblemente menos del 0 ,5  % y  todavía me­

jor menos del 0,3 %. Un e l caso de lo s  polvos muy f i ­

nos con unas su perficies esp e cíficas próximas a 7 m^/g, 

incluso este-tratam iento puede f a l la r  para desactivar  

e l polvo o e l contenido f in a l en oxígeno puede ser de­

masiado alto  y  estos polvos tienen que ser manipulados 

en una atmósfera inerte durante la s  operaciones posterio  

res de compaotaoión y sin terisació n .

Etapa 2 )

' La segunda etapa consiste en e l prensado en fr ío  

de la s  mezclas de cobalto-carburo de wolframio hasta una 

densidad superior a l  30 % de la  te ó rica . E l cuerpo pren­

sado en fr ío  debe estar esencialmente exento de huecos 

de un tamaSo mayor de unas 10 mieras, siendo e l tamaño .. 

de lo s  huecos tanto más pequeño cuanto mayor sea la  den-i 

sidad del cuerpo prensado en f r ío .  Así, un cuerpo con 

una densidad aparente del 60 % después de prensado en 

fr ío  contiene pocos huecos mayores de 5 mieras. Los hue­

cos más grandes permanecen incluso después de la  etapa 

de sin terización , dando lugar a l a  obtención de cuerpos 

débiles. Por consiguiente, la  densidad aparente después 

de prensado en fr ío  debe ser del 30  % de la  teórica, pre­

feriblemente del 50 % y todavía mejor del 60 %.

Los polvos secos se configuran en lin go tes de 

forma adeduada, por ejemplo en forma de v a r il la s  redon-

-  1Ó
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1 das, barras cuadradas o piezas de forma más complicada,

cargándolos en un molde adecuado y  compactándolos bajo 

presión. Los moldes pueden ser do acero, de carburo de 

wolframio aglutinado con cobalto o de cualquier otro ma- 

5 te r ia l  adecuadamente re siste n te . Después de cargar la

cantidad deseada de polvo e in sertar los pistones, e l  

polvo se compacta mediante la  aplicación a la  muestra 

de presiones comprendidas entre 1000 y 20.000 psi 

(70 y 1406 kg/cm^). Esta compaotación puede realizarse  

10 en prensas de repetición convencionales, del' tipo u ti­

lizado ahora en la  industria de lo s carburos. Alterna­

tivamente, e l polvo puede configurarse en una forma de­

seada utilizando una prensa iso s tá tic a . En una prensa 

de este tip o, normalmente el polvo es cargado en un mol 

15 de de goma cuya cavidad tiene la  forma requerida y, des­

pués de cerrar e l molde herméticamente, se introduce en 

una cámara de presión hidrostática y  se somete a presio­

nes do 40.000 a 100.000 psi (2812 a 7031 kg/cm^) para 

producir un cuerpo coherente. E l prensado en fr ío  pue- 

2o de realizarse a la  temperatura ambiente o a temperatu-

ras tan a lta s  como 100-200 C.

Etapa 3 )

E l lin gote prensado en fr ío  es transferido a 

continuación a un horno de - a lto  vacio capaz de ser ca- 

25 lentado rápidamente hasta 1600°C, mediante una resisten

t



cia e lé c tr ic a  o por inducción. Los lin go tes pueden es­

ta r soportados en bandejas de alúmina o sobre una capa. 

de óxido de aluminio en polvo contenido en una bandeja 

de gra fito  o cualquier medio inerte que no interaccione  

con e l  cobalto n i con e l carburo de wolframio a Tas tem­

peraturas de sinterizado.

Después de introducido en e l  horno, e l  cuerpo 

-coherente es desgasificado elevando"la temperatura en 

alto  vacio, siendo preferiblemente la  presión in ferio r  

a 0,1 torr. la s  partículas muy fin as contienen una e2&- 

traordinaria cantidad de vapores adsorbidos que pueden 

desarrollar una presión interna y  agrietar la  estructu­

ra a menos que se conceda un amplio tiempo para que lo s  

vapores escapen a través de lo s  finísim os poros. Con ob

je to  de desgasificar e l  cuerpo, se calien ta desde la  tem
o !peratura ambiente, a una velocidad no superior a 10 C 

por minuto, hasta una temperatura comprendida entre 

1100°C y un valor inmediatamente in fe rio r a la  tempera­

tura eutéetica de la  composición bajo a lto  vacío, sien­

do preferiblemente la  presión in fe rio r a 0,1  to rr. La 

temperatura re a l a la  que será calentada e l cuerpo cohe­

rente depende de la  composición; por ejemplo,se prefiere  

una temperatura de 1100° C para la s  composiciones que con­

tienen 12 % o más de cobalto, mientras que se prefiere  

una temperatura de 1200°C para la s  composiciones que con-
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tienen 6 % de cobalto. Pueden u tiliz a r s e  temperaturas 

más a lta s  siempre que no pasen de la  temperatura eutác 

t ic a  para una composición p articu lar. Como la  s in te r i-  

zaclón comienza por encima de unos 1100*'C, la  temperatu­

ra en todo e l lingote debe mantenerse muy uniforme. Si 

la  parte exterior se calien ta más y se encoge más depri­

sa que e l in te rio r, se producen defectos. Con lo s polvos 

prensados de grano muy fino que comienzan a sin terizar  

a una temperatura desusadamente baja, es muy c r itic a  la  

uniformidad do temperatura en todo el lin gote.

La temperatura máxima de desgasificación, es 

decir la  temperatura por debajo de la  cual la  muestra 

es desgasificada durante e l lento calentamiento, puede 

ser determinada para cualquier mezcla dada de cobalto- 

carburo de wolframio utilizando la  figura que acompaña 

a esta memoria, en la  que se encuentra representada la  

temperatura máxima de desgasificación en función del 

porcentaje de cobalto.

La superficie esp ecífica  del cuerpo después de 

la  desgasificación de preferencia no debe,ser superior 

a l 90 % de la  superficie e sp e cifica  del polvo a partir  

del cual se ha prensado en fr ío  el cuerpo, y  preferible­

mente no,debe ser superior a l 70 % y todavía mejor no 

superior a l 50 %. Además, después de la  desgasificación, 

la  densidad aparente debe ser superior al 60 % de la

" "  381232



teórica y preferiblemente superior al 70 % de la  

teórica.

Etapa 4 )

La Etapa 4 en e l presente procedimiento es 

c r ític a . Después de d esgasificar, e l cuerpo coherente 

es calentado rápidamente a la  temperatura de s ín te r ila ­

ción ÍT g ], manteniendo un a lto  vacío, siendo p referi­

blemente la  presión in ferio r a 0,1 to rr. La s in te r iz a -  

oión convencional de lo s  cuerpos de carburo de wolfra­

mio que contienen de 3 a 25 % en peso de cobalto se 

r e a liz a  en un intervalo comprendido entre 1250°C y  

1500°C, durante un periodo de tiempo comprendido entre ' 

ig- hora y varias horas para asegurar una densificación  

completa. En el procedimiento d el presente invento, l a  -- 

sinterización se r e a liz a  elevando la  temperatura en al-í 

gunos minutos-hasta, la  temperatura máxima, de sin teriza­

ción.

donde M es el porcentaje en peso de cobalto basado en 

la  cantidad to ta l de cobalto y  carburo de wolframio. 

La ecuación expresa el in tervalo permisible de Tg. La

La temperatura de sin terización  [Tg] se determi­

na de acuerdo con la  ecuación:

14
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velocidad a la  cual se calientan lo s  cuerpos coherentes

a T se determina mediante la  siguiente ecuación: s

R = [ 1.2511 + 4 5 ]&
donde

B -  velocidad de calefacción en °C/minutos y 

K tiene el significado dado anteriormente. 

Etapa 5)

La quinta etapa del procedimiento consiste sim­

plemente en mantener la  temperatura de sinterisación,

Tg, durante un periodo de tiempo comprendido entre O y  

10 minutos, preferiblemente entre 2 y  5 minutos, mante­

niendo un a lto  vacío, siendo preferiblemente la  presión 

in ferio r a 0,1  torr. Es importante que e l  periodo de 

tiempo durante el cual e l cuerpo se mantiene a Tg no 

pase de 10 minutos, con objeto de reducir al mínimo el 

crecimiento de grano del carburo de wolframio y del co­

balto.

Etapa 6)

Otra etapa c r itic a  en e l presente procedimiento 

es la  etapa de enfriamiento después da la/sin terización . 

El cuerpo sinterizado debe ser enfriado rápidamente des­

de la  temperatura de sinterización hasta unos 800°C, 

dentro de un periodo comprendido entre 5 minutos y 30 

minutos, manteniendo un ambiente exento de oxígeno. De 

preferencia, e l  producto debe ser enfriado desde la  tem

3 8 1 2 3 2
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peratura de sin terización  a 800^0 dentro de un periodo 

de 5 minutos a 10 minutos. Después e l  producto es en fria­

do desde 800°C a la  temperatura ambiente de forma con­

vencional, es decir se enfria a una velocidad de unos 

3 a 5°C por minuto y  en esta fase no es esen cial la  

protección de la  atmósfera.

Después de ha"ber enfriado lo s  cuerpos, son re­

cuperados y  u tiliza d o s en lo s  fin e s  propuestos.

El invento será comprendido mejor mediante lo s  

siguientes ejemplos ilu s tr a tiv o s , en lo s  que la s  partes 

y  poroehtajes.se dan en peso salvo indicación en contra­

r io .

EJEMPLO 1

Este ejemplo describe la  preparación de un cuer­

po denso de,carburo de wolframio aglutinado con 12 % de 

cobalto, que posee una gran re siste n cia  y  dureza y  t ie ­

ne un tamaño de grano extremadamente fin o y baja porosi­

dad, obtenido por preparación de una mezcla intima muy 

finamente dividida de polvos de cobalto y carburo de wql 

frarnío, prensado en fr ío  y sinterización en la s  condicio­

nes descritas a continuación.

Un molino de acero de 1 galón (3 ,7 8  l itr o s ) ' se 

carga con ,14.000  partes de cilindros de molienda de car­

buro de wolframio aglutinado con 6 % de cobalto, de 1/4  

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

'  381232-  16



diámetro, que han sido acondicionados previamente vol­

teándolos en acetona dentro del molino durante 2 sema­

nas, con objeto de desgastar todas la s  esquinas agudas 

y hasta que el índice de desgaste en la s  condiciones de 

molienda u tiliza d a s es in ferio r a unos 10 gramos en 5 

días.

En el molino se cargan también 1800 partes de 

polvo fino de carburo de wolframio y 1160 partes de ace­

tona. EL polvo de carburo de wolframio tiene una superfi­

cie específica, determinada por adsorción de nitrógeno, 

de 0,66  m^/g. Según la s  medidas Re ensanchamiento de la  

lín ea  de Rayos X, e l tamaño medio de los c r is ta lito s  es 

de 370 milimicras. El examen del polvo con un microsco­

pio electrónico revela la  presencia de agregados densos 

con un tamaño comprendido entre 2 y  10 mieras, estando 

constituidos lo s  agregados por granos de carburo de wol­

framio de un tamaño de 0,5 a 2 mieras, con un tamaño me­

dio de 0 ,5  mieras aproximadamente. EL a n á lisis  químico 

de este polvo es 93,2 % de wolframio, 6,32 % de carbo­

no, to ta l y  menos de 0,1 % en peso d e .oxigeno y  de carbo­

no lib r e , respectivamente.

la  carga ocupa aproximadamente la  mitad del vo­

lumen del molino. La molienda se r e a liz a  girando e l mo­

lin o a 800  revoluciones por minuto, estando la  tapa her­

méticamente cerrada para e v ita r la  pérdida del contení-



do. La molienda se prosigue durante 43 horas. Después se 

deja enfriar e l  molino y  se.abre, agregando 250 partes  

de polvo de cobalto. El polvo de cobalto tien e una super- 

f io ie  esp ecifica  de 0,7 m / g  y  un tamaño medio de grano 

de 1 miera aproximadamente. Se cierra e l  molino y se reanu 

da la  molienda durante 72 horas, a una velocidad de 80 rpm. 

.Después se deja enfriar el molino y la  tapa se sustituye  

por una cubierta de descarga provista de conexiones de 

entrada y salida, de forma que e l  contenido es tra n sferi­

do a un depósito mantenido en atmósfera de nitrógeno duran 

te  toda la  operación. Para lavar e l  molino se u tiliz a n  tre s  

porciones de acetona de 316 partes Cada una. Los sólidos * 

contenidos en e l matraz receptor se dejan, sedimentar y  la  

mayor parte de la  acetona se separa por sifonación. Des- <- 

pués se evacúa e l matraz y se calien ta desde e l exterior ! 

para separar por d estilació n  l a  acetona y  la  temperatura 

del matraz después de completada la  d estilación  se lle v a  

a 125°C, manteniendo e l contenido bajo un vacío in fe rio r  

a 0,01  mm de mercurio durante unas 4 horas. Se en fría e l  

matraz y  se lle n a  con nitrógeno puro, transfiriéndolo a 

una caja de guantes llen a  de nitrógeno. En este ambiente 

in erte, se sacan lo s  sólidos del matraz y  se tamizan á 

través de un tamiz de acuerdo con la s  normas estadouniden 

ses de 7 O mallas/pulgada (27 ? 6 mallao/cm). El a n á lisis  del 

po!vo,quese mantiene continuamente bajo nitrógeno, es 5,42 %



de carbono to ta l, 0,09 Z de carbono lib r e , 0,31 % de 

oxígeno y  12,76  % de cobalto, siendo e l  resto wolframio.

El tamaho de partícula de este polvo se carac­

te riza  de la  siguiente forma. La superficie específica  

por adsorción de nitrógeno os 2,8 m^/g. Después de ex­

traer e l cobalto con ácido clorhídrico concentrado calien­

te y lavar y secar e l carburo de wolframio, la  superficie  

esp ecifica  es 3,5 m /g .

El polvo se carga en atmósfera inerte en unos

moldes de goma con una sección transversal de 7/8 pulga-
2

das cuadradas (5 ,6  can ). Los moldes son de goma de pared 

delgada, con un espesor de pared de 1/16  pulgadas (1,6  mn) 

aproximadamente, con una longitud de.unas 4 pulgadas 

(10,2 cm) y  con uno de sus extremos cerrado. Después de 

introducir el polvo, e l otro extremo se cierra hermética­

mente utilizando, un tapón de goma sujeto en su s it io  con 

una mordaza de resorte. Los moldes son evacuados mediante 

una aguja hipodé-rmica conectada a vacío, mientras se gol­

petea suavemente e l molde. A continuación e l molde se in­

troduce en una cámara de presión hidrostática y  se somete 

a una presión de 60.000  p si (4210  kg/cm ), siendo agua el 

medio transmisor de la  presión. La presión se aplica de 

forma continua durante 5 minutos. Después se a flo ja  lenta­

mente la  presión a lo  largo de un periodo de 2 minutos has­

ta  lle g a r  a la  atm osférica.-A continuación la  muestra se
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saca del molde en atmósfera de nitrógeno.

Los lin g o te s  prensados en fr ío  se introducen en 

bandejas de óxido de aluminio puro, en la s  que se calien­

tan y  sinterizan en un horno e lé c tric o  de a lto  vacio .

La velocidad de calefacción del lin g o te  es muy 

len ta y  continua. Se extrae e l  a ire  de la  cavidad del

/--horno mediante una bomba durante un periodo de 10 minu-
' ' ' -4

to s, hasta que se obtiene una presión de 1 x  10 to rr.
o

La temperatura del horno se eleva desde 30° hasta 1100 C 

a una velocidad uniforme de 5°C por minuto. Cuando se 

alcanzan lo s  1100°C, se aumenta la  velocidad de ca le fa c­

ción y  se obtiene una temperatura de 1400°C en 6 minu­

to s. La muestra se calienta a 1400°C durante un to ta l de 

5 minutos, bajo una presión de 0 ,2  x 10"*̂  to rr. A con­

tinuación se enfria e l horno y la.temperatura de la  mués-! 

tra  se reduce desde 1400°C a 800°C en 4 minutos.

El lin g o te  sinterizado resultante tiene una re­

sisten cia  a la  ruptura transversal de 600.000 p si  

(42 i l 84 kg/cm^) y una dureza de 90,8  Rockwell A. El examen 

de la  microestructura muestra una porosidad extraordinaria­

mente baja, con una porosidad A?-1 en la  escala de porosi­

dad ASTM. La distribución del cobalto es muy uniforme y  

no se observa fase eta (Coy7̂ C). Los granos de carburo de 

wolframio son prácticamente en su to talidad  menores de 

1 miera, generalmente equiaxiales y  e l tamaño medio de

-  20 -
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grano es de 0,7 mieras.

EJSúPLO 2

Este ejemplo describe la  preparación de un cuer­

po denso de carburo de wolframio aglutinado con 20 % de 

cobalto. Un molino de acero de 1 galón (3*78  l itr o s )  se 

carga con 14.000  partes del medio de molienda del Ejem­

plo 1.

Después e l molino se carga con 1800 partes de 

polvo fino de carburo de wolframio y  1160 partes de aceto­

na. El polvo de carburo de wolframio tiene una superficie  

esp ecífica  de 0,66 n^/g, determinada por e l método de 

adsorción de nitrógeno. El polvo está constituido por 

agregados densos de un tamaño comprendido entre 2 y  10 mi 

eras, estando constituidos lo s agregados por granos de car 

buró de wolframio de un tamaño de 0 ,5  a 2 mieras. Después 

e l molino se vo ltea  sobre un ro d illo  en la  forma descrita  

en el Ejemplo 1, durante 2 días. Después de 2 días de mo­

lienda, se.agregan 450 partes de polvo de cobalto y se 

continúa moliendo durante 3 días más. la  p ap illa  de co­

balto-carburo de wolframio se seca a. continuación por el 

procedimiento descrito en el Ejemplo 1.

La superficie esp ecífica  de este polvo es de 

2 ,5  m^/g. A continuación este polvo se prensa en fr ío  

isostáticam ente a 60«000 p si (4210  kg/cm^) por e l  proce­

dimiento del Ejemplo 1 . A continuación la  muestra prensada

-,-- 3 8 1 2 3 2
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es sínterizada en un horno, que se evacúa hasta una
-*<A '

presión de 1 x 10  ̂ torr. Antes de alcanzar la  tempera­

tura de sin terisació n  f in a l,  la s  muestras se desgasifican  

lentamente calentándolas hasta 1050°C a una velocidad uní 

forme de unos 5°C por minuto. La velocidad de calefacción  

f in a l  es de unos 70°.C por minuto y  la  muestra se mantie­

ne a la  temperatura máxima de sin terización  de 1380°C 

durante 5 minutos. Transcurridos estos 5 minutos de re­

tención, e l horno se enfria hasta unos 800°C dentro de 

un periodo de 4 minutos y  después se enfria a la  tempera­

tura ambiente.

El lin go te sinterizado resultante tiene una r e - . 

sisten cia  a la  ruptura transversal de 540.000  p si  

(37.966  kg/cm ) .y  una dureza de 8 7 ,2  Rockwell A. La mues­

tra  tiene una porosidad baja (A-1  en la  escala ASTM) y  ¡' 

un tamaño de grano y  una distribución de cobalto u n iío r - . - 

mes.

UTILIDAD

El procedimiento de esta invención se u t i l iz a  pa­

ra la  preparación de cuerpos compactos densos, de grano 

desusadamente fin o, de gran resiste n cia  y  tenacidad. Los 

cuerpos de carburo de wolframio aglutinados con cobalto 

preparados por e l  procedimiento de esta invención son 

ú tile s  como herramientas para e l corte de metales, espe­

cialmente en la s  operaciones en la s  que lo s  carburos aglu

381232
!



tinados con cobalto, sinterisados convencionalmente, 

tienen tendencia e, astillarse, como en el fresado de 

aleaciones duras de acero.
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, En resumen, la  patente de invención que se

' s o lic it a  recaerá sobre la s  siguientes:

5

10

15

20

REIVINDICACIONES

1'+ Un procedimiento para la  preparación de un 

cuerpo resisten te  denso de cobalto y  carburo de wolfra­

mio., que comprende la s  etapas de:

1) calentar bajo vacio un cuerpo, constituido esencialmen­

te  por 3 a 25 % en peso de cobalto y  97 a 75 % en peso 

de carburo de wolframio y con una densidad superior

a l 30 % de la  teórica, hasta una temperatura compren­

dida entre 1 100°C y  un valor inmediatamente in fe rio r  a 

l a  temperatura eu téctica de l a  composición, a una velo^ 

cidad no Superior a 10°C por minuto; '

2) a continuación elevar la  temperatura hasta a una ve­

locidad de Rg, manteniendo e l cuerpo bajo vacio , donde:

T,

R,

6,500 -  l o g ^  (M-0,300)
+ 50

0,0039
'C

[ (1, 25H + 4 5 ) + 10] ° c  por.minuto, y

M = porcentaje en peso de cobalto basado en

¡ - e l peso de cobalto y  carburo de wolfra­

mio;

mantener, bajo vacio, la  temperatura durante un pe

-  24 -



1 riodo de tiempo no superior a 10 minutos; y  

4) enfriar e l cuerpo desde a 800° C en atmósfera exen­

ta  de oxigeno, durante un periodo de tiempo comprendí- 

do entre 5 y 30 minutos.

5 2 . Un procedimiento para la  preparación de un

cuerpo resisten te denso de cobalto y  carburo de wolfra­

mio, que comprende la s  etapas de:

1) preparación de una mésela íntima en polvo .de cobalto 

y carburo de wolframio, con una superficie específica

10 de 1 a 7 m / g  y  un contenido en oxígeno in ferio r al

1,0 % en peso, estando constituida esencialmente esta  

mezcla por:

a) 3 a 25 % en peso de cobalto con un tamaño medio de 

partícula comprendido entre 0,1 y  5 mieras y  

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

tamaño medio de p artícu la comprendido entre 0,1 y  

2 mieras;

2) compactar dicha mezcla bajo una presión de 100 a 100.COC 

p si (70,3 a 7031 kg/cm^) hasta formar un cuerpo coheren-

20 te  con una densidad superior a l 3P.% de.da teórica;

3 ) d esgasificar e l  cuerpo bajo vacio elevando la  temperar- 

tur a desde la  temperatura de prensado en fr ío  hasta una 

temperatura comprendida entre 1100 0 y  un valor inmedia. 

tamente in ferio r a la  temperatura eutóctica de la  compo 

sición, a una velocidad-no superior a 10°C por minuto;

5 8 1 2 3 2
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4 ) a continuación elevar la  temperatura hasta Tg a una 

velocidad de R , manteniendo e l cuerpo bajo vacio .

donde:

46,500- l o g ^  (H -0,300)
50

R.

0,0039

[ ( 1 . 25H + 45 ) + 10j ° 0  por minuto y-g
.. .M = porcentaje en peso de cobalto basado en e l pe­

so de cobalto y-carburo de wolframio;

5) mantener, bajo vacio, la  temperatura Tg durante un 

periodo de tiempo no superior a 10 minutos; y

6) enfriar e l cuerpo desde Tg a 800^0  en atmósfera exen­

ta  de oxigeno, durante un periodo de tiempo comprendi­

do entre 5 y 30 minutos.

3 . Un procedimiento según la  Reivindicación 2 , -

en e l  que la  mezcla está constituida esencialmente por: ^

a) 6 a 20 % en peso de cobalto y

b) 94 a 80 % en peso de carburo de wolframio.

4 . Un procedimiento según la  Reivindicación 2 , 

en e l que el tamaño medio de p artícu la  del carburo de wol 

framio está comprendido entre 0,1 y  1,0  mieras.

5. Un procedimiento según la  Reivindicación 2 , 

en el que e l tamaño medio de p artícu la  del cobalto está



1 Etapa 2 hasta que tiene una densidad superior al 50   ̂

do la  teórica.

7 * Un procedimiento segdn la  Reivindicación 2, 

en el que el cuerpo coherente es prensado en fr ío  en 

5 la  Etapa 2 hasta que tiene una densidad superior a l 60

de la  teórica.

8. Un procedimiento segdn l a  Reivindicación 2 , 

en el que el periodo de tiempo en la  Etapa 5 no es supe­

rio r  a 5 minutos.

10 9. Un procedimiento segdn la  Reivindicación 2,

en el que e l periodo de tiempo en la  Etapa 6 es de 5 a 

10 minutos.

10. Un procedimiento para la  preparación de un 

cuerpo resisten te denso de cobalto y  carburo de wolframio, 

15 que comprende la s  etapas de:

1) preparar una mezcla íntima en polvo de cobalto y  carbu­

ro de wolframio con una superficie específica de 2 a
O

5 &i/g y  un contenido en oxigeno in ferio r a 0 ,5  % en 

peso, estando constituida esencialmente dicha mezcla 

20 por: ...... /

a) 6 a 20 % en peso de cobalto, con un tamaño medio de 

partícu la comprendido entre 0,1 y  1,0  mieras y

b) 94 a 80 % en peso de carburo de wolframio, con un 

tamaño medio de partícula comprendido entre 0,1 y  

1,0  mieras;

_ p*7 O  B W* W Ma*



1 2) conpactar dicha mezcla bajo una presión conprendida 

entre 1000 y  100.000 p si (70,3 y  7031 kg/cm^) hasta  

fornar un cuerpo coherente con una densidad superior 

a l 60 % de la  teórica:

3 ) d esgasificar e l  cuerpo bajo vacío, elevando la  tempe­

ratura desde la  temperatura de prensado en fr ío  hasta
, o

un valor comprendido entre 1100 C y  una temperatura in­

mediatamente in fe rio r a la  temperatura eu tóctica de la  

composición, a una velocidad no superior a 10^0 por mi 

10 ñuto;

4) a continuación elevar la  temperatura hasta Tg a una 

velocidad de R^, manteniendo e l  cuerpo bajo vacio,

- donde:

15
6̂ ,500

0,0039

oC

Rg *  [(1p25H + 4-5 ) + 1 0 ] °C por minuto, y

H -  porcentaje en peso de cobalto basado en e l peso 

de cobalto y  carburo de wolframio;

20 5) mantener, bajo vacio , la  temperatura Tg durante un pe­

riodo de tiempo no superior a 5 minutos; y  

6) enfriar el cuerpo desde Tg a 800^0, bajo vacío, en un



1 l i c i t a :  "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN CUER 

PO RESISTENTE DENSO DE COBAHPO Y CARBURO DE VOLFRAMIO".

Todo conforme queda descrito y reivindicado  

en la  presente memoria descriptiva que consta de v e in ti-  

5 nueve páginas mecanografiadas y  dibujos adjuntos.

Madrid, 27 junio 1.970
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