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(sj)  Sintering  cycle  including  a  low  pressure  hot  isostatic  pressing  step. 

According  to  the  invention  a  material  made  from 
powders  and  of  the  liquid  phase  sintering  type  is  first 
vacuum  sintered  to  substantially  full  density,  except  for  the 
presence  of  occasional  closed  clean  flaws,  and  then,  without 
lowering  the  temperature  below  the  solidus,  is  subjected  to 
gas  pressure  of  100-1000psi  for  15-60  minutes  for  the 
purpose  of  healing  the  flaws. 





T h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to   a  m e t h o d   of   s i n t e r i n g   a  
m a t e r i a l   f rom  p o w d e r   and  of  t h e   l i q u i d   p h a s e   s i n t e r i n g  

t y p e , e . g . ,   a  m i x t u r e   of   t u n g s t e n   c a r b i d e   p o w d e r   and  c o -  !  

b a l t   p o w d e r ,   t h e   r e s u l t i n g   m a t e r i a l   b e i n g   c o m m o n l y   r e f e r -  

r e d   to   as  c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e .  

I t   i s   w e l l   known   in  t h e   a r t   t h a t   t h e   p h y s i c a l   p r o p e r -  

t i e s   s u c h   as  s u r f a c e   i n t e g r i t y   a n d   s t r e n g t h  o f  s o m e   m a t e -  

r i a l s ,   s u c h   as   c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e ,   w h i c h   h a v e  

a l r e a d y   b e e n   v a c u u m   s i n t e r e d  t o   s u b s t a n t i a l l y   100%  o f  

t h e o r e t i c a l   d e n s i t y   may  be  s i g n i f i c a n t l y   i m p r o v e d   b y  

s u b j e c t i n g   t h e   m a t e r i a l  t o   a  h o t   i s o s t a t i c   p r e s s i n g   o r  
" H I P "  t r e a t m e n t .   In   t h e   c a s e   o f   c e m e n t e d  t u n g s t e n   c a r b i d e ,  

t h i s   s t e p   t y p i c a l l y   i n v o l v e s   r e h e a t i n g   an  a r t i c l e   o f  

s i n t e r e d   c e m e n t e d   t u n g s t e n  c a r b i d e   t o   a r o u n d   13500C  a n d  

t h e n   s u b j e c t i n g   t h e   m a t e r i a l   to   i s o s t a t i c   p r e s s u r e   on  t h e  

o r d e r   of   s e v e r a l   t h o u s a n d   p o u n d s   p e r  s q u a r e   i n c h   f o r   a  

p e r i o d   c o n s u m i n g   s e v e r a l   h o u r s   of  c y c l e   t i m e .   The  p r i m a r y  

b e n e f i c i a l   e f f e c t s   of  s u c h   a  HIP  t r e a t m e n t   i s   to   r e d u c e  

or  e l i m i n a t e   any  s m a l l   p o r e s   w h i c h   m a y  r e m a i n   a f t e r   s i n -  

t e r i n g ,   a n d ,   m o r e   s i g n i f i c a n t l y ,   t o   r e d u c e   or  e l i m i n a t e  

any  l a r g e r   r a n d o m l y   s p a c e d   h o l e s ,   s l i t s   or  f i s s u r e s  

w h i c h   may  be  p r e s e n t   in   t h e   s i n t e r e d   c e m e n t e d   t u n g s t e n  

c a r b i d e   a r t i c l e s .  

W h i l e   HIP  t r e a t m e n t  a s   o u t l i n e d   a b o v e   has   b e e n   w i d e -  

ly   a d o p t e d   in  t h e   m a n u f a c t u r e   of  a r t i c l e s   w h i c h   m u s t   h a v e  

t h e   s m a l l   p o r e s   a n d  l a r g e r   f l a w s   r e d u c e d   or   e l i m i n a t e d  

a f t e r   s i n t e r i n g ,   t h e   m e t h o d s   and  a p p a r a t u s   in  common  u s e  

s u f f e r   f rom  s e r i o u s   d i s a d v a n t a g e s .   F i r s t ,   t h e   p r e s s u r e s  
a n d   t e m p e r a t u r e s   t y p i c a l l y   i n v o l v e d ,   c o u p l e d   w i t h   t h e  

l o n g   c y c l e   t i m e s ,   d i c t a t e   l a r g e   and  e x p e n s i v e   a p p a r a t u s  

to  b o t h   g e n e r a t e   and  w i t h s t a n d   t h e   e x t r e m e   c o n d i t i o n s .  

M o r e o v e r ,   t h e   d e m a n d s   p l a c e d   on  t h e   a p p a r a t u s ,   e s p e c i a l l y  

t h e   gaz  s e a l s   and   t h e   p u m p i n g  e q u i p m e n t ,   o f t e n   l e a d   t o  

f a i l u r e s .   The  c o n s i d e  a t  i o n s   of  t h e   p h y s i c a l   c a p a b i l i t i e s  

and  i n t e g r i t y   of  t h e   a p p a r a t u s   b e c o m e   even   more   s i g n i -  

f i c a n t   as  t he   s i z e   of  t h e   a r t i c l e   t o   be  t r e a t e d   i n c r e a s e s  

F u r t h e r m o r e ,   t h e   s h e n   n a s s   of  t h e   f u r n a c e ,   as  d i c t a t e d  



by  t h e   p h y s i c a l   s t r e n g t h   r e q u i r e d   t o   w i t h s t a n d   t h e   p r e s - i  

s u r e s   a t   o p e r a t i n g   t e m p e r a t u r e s ,   r e s u l t s   in   r e l a t i v e l y  

l o n g   s t a b i l i z a t i o n   t i m e s ,   w h i c h   e v e n   f u r t h e r   t a x   t h e   I 

e q u i p m e n t   and  i n c r e a s e   t h e   o v e r a l l   c o s t   of   t h e   t r e a t m e n t  

And  to   t h e   e x t e n t   t h e   a r t i c l e s   m u s t   be  t r a n s f e r r e d   f r o m  

t h e   s i t e   of  t h e   s i n t e r i n g   t o   a n o t h e r   l o c a t i o n   f o r   t h e  

HIP  t r e a t m e n t ,   s c h e d u l i n g   and  t r a n s i t   c o n s i d e r a t i o n s   m a y  

s e r v e   to   f u r t h e r   i n c r e a s e   t h e   e f f e c t i v e   c o s t   of   t h e   o p e -  

r a t i o n s .  

F i n a l l y ,   t h e r e   i s   some  e v i d e n c e   t h a t   t h e   e x t e n d e d  

h o l d i n g   t i m e s   a t   t h e   t y p i c a l   HIP  t e m p e r a t u r e   and   p r e s s u r e  

may  r e s u l t   in   u n d e s i r a b l e   l o c a l i z e d   g r a i n   g r o w t h .   I r o n i -  

c a l l y ,   t h e   l a r g e   g r a i n s   w h i c h   may  r e s u l t ,   when   l o c a l i z e d  

in  p a t c h e s ,   can   h a v e   d e l e t e r i o u s   e f f e c t s   v e r y   s i m i l a r  

t o   t h e   f l a w s   w h i c h   t h e   HIP  t r e a t m e n t   i s   i n t e n d e d   t o   r e -  

d u c e   or   e l i m i n a t e .  

An  o b j e c t   of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   t h e   a c h i e v e -  

ment   of   many  of   t he   b e n e f i t s   o f   a  c o n v e n t i o n a l   HIP  t r e a t -  

ment   t h r o u g h   a  p r o c e s s   w h i c h   a v o i d s   t h e   u s e   of   t h e   h i g h  

o p e r a t i n g   p r e s s u r e s   and  l o n g   c y c l e   t i m e s   t y p i c a l l y   a s s o -  

c i a t e d   t h e r e w i t h .  

A n o t h e r   o b j e c t   of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   t o  p r o -  

v i d e   an  o v e r a l l   more   e f f i c i e n t   m e t h o d   f o r   s i n t e r i n g  

and  h o t   i s o s t a t i c   p r e s s i n g   a r t i c l e s .  

A  c o l l a t e r a l   o b j e c t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   t o  

p r o v i d e   a  m e t h o d   f o r   h e a l i n g   o c c a s i o n a l   c l o s e d   c l e a n  

f l a w s   in  s i n t e r e d   a r t i c l e s   w h i c h   a v o i d s   c o n d i t i o n s   w h i c h  

may  l e a d   to   u n d e s i r a b l e   g r a i n   g r o w t h .  

In  a  more   s p e c i f i c   a p p l i c a t i o n ,   an  o b j e c t   of   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   to  p r o v i d e   a  m e t h o d   f o r   p r o d u c i n g  

a r t i c l e s   f o r m e d   of  t u n g s t e n   c a r b i d e   and  c o b a l t   p o w d e r s  

in  w h i c h   c l o s e d   c l e a n   f l a w s   a r e   r e m o v e d   w i t h o u t   r e s o r t  

to  a  c o n v e n t i o n a l   h i g h   p r e s s u r e   HIP  t r e a t m e n t   s e p a r a t e  ;  

f rom  and  f o l l o w i n g   c o n v e n t i o n a l   s i n t e r i n g .  

O t h e r   o b j . e c t s   and  a d v a n t a g e s   w i l l   b e c o m e   a p p a r e n t  

from  t h e   f o l l o w i n g   d e s c r i p t i o n   w i t h   r e f e r e n c e   to   t h e  

a c c o m p a n y i n g   d r a w i n g s   in  w h i c h :  

F i g .   1  is  a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   75x  m a g n i f i c a t i o n  



of   a  c r o s s   s e c t i o n   of  a  c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   b a r  

made  by  c o n v e n t i o n a l   v a c u u m   s i n t e r i n g   f r o m   C a r b o l o y ®  

100  (90%  WC-10%  Co  by  w e i g h t )   p o w d e r   and  h a v i n g   a  l a r g e  

c l o s e d   c l e a n   f l a w ;  

F i g .   2  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   75x  m a g n i f i c a t i o n   o f  

a  c r o s s   s e c t i o n   of   a  c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   b a r   m a d e  

in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   f r o m   C a r b o l o y ®  

100  p o w d e r   and  s h o w i n g   a  h e a l e d   l a r g e   c l o s e d   c l e a n   f l a w  

s u c h   as  t h e   f l a w   shown  in  F i g .   1;  . 

F i g .   3  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   300x   m a g n i f i c a t i o n   o f  

t h e   same  c r o s s   s e c t i o n   as   shown  in  F i g .   2 ;  

F i g .   4  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   1 5 0 0 x   m a g n i f i c a t i o n  

of  t h e   same  c r o s s   s e c t i o n   shown  in  F i g .   2 ;  

F i g .   5  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   75x  m a g n i f i c a t i o n   o f  

a  c r o s s   s e c t i o n   of  a  c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   b a r   m a d e  

by  c o n v e n t i o n a l   v a c u u m   s i n t e r i n g   f r o m   C a r b o l o y ®   5 5 A ( 8 7 %  

WC-13%  Co  by  w e i g h t )   p o w d e r   and  h a v i n g   a  l a r g e   c l o s e d  

c l e a n   f l a w ;  

F i g .   6  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   75x  m a g n i f i c a t i o n   o f  

a  c r o s s   s e c t i o n   of  a  c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   b a r   m a d e  

in  a c c o r d a n c e   w i t h   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   f r o m   C a r b o l o y ®  

55A  p o w d e r   and  s h o w i n g   a  h e a l e d   l a r g e   c l o s e d   c l e a n   f l a w ,  

s u c h   as   t h e   f l a w   shown  in  F i g .   5 ;  

F i g .   7  i s   p h o t o m i c r o g r a p h   a t   300x  m a g n i f i c a t i o n   o f  

t h e   same   c r o s s   s e c t i o n   shown  in  F i g .   6 ;  

F i g .   8  i s   a  p n o t o m i c r o g r a p h   a t   1 5 0 0 x   m a g n i f i c a t i o n  

of  t h e   same  c r o s s   s e c t i o n   s h o w n  i n   F i g .   6;  ! 

F i g .   9  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   75x  m a g n i f i c a t i o n   o f  

a  c r o s s   s e c t i o n   of  a  c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   b a r   m a d e  

in  a c c o r d a n c e   w i t h   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   f r o m   C a r b o l o y ®  

100  p o w d e r   and  s h o w i n g   a  h e a l e d   l a r g e   c l o s e d   c l e a n   f l a w ,  
s u c h   as  t h e   f l a w   shown  in  F i g .   1 ;  

F i g .   10  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   300x   m a g n i f i c a t i o n  

of  t h e   same  c r o s s   s e c t i o n   shown  in  F i g .   9;  a n d  

F i g .   11  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   1 5 0 0 x   m a g n i f i c a t i o n  

of  t h e   same  c r o s s   s e c t i o n   shown  in  F i g .   9 .  

W h i l e   i t   is   b e l i e v e d   t h a t   t he   p r o c e s s   a c c o r d i n g   t o  

t h e   i n v e n t i o n   has   u t i l i t y   in  t he   t r e a t m e n t   of  a  v a r i e t y  



of  m a t e r i a l s  m a d e   f r o m   p o w d e r s   and  of   t h e   l i q u i d   p h a s e  

s i n t e r i n g   t y p e ,   t h e   i n v e n t i o n   i s   d e s c r i b e d   b e l o w   in  t h e  

p a r t i c u l a r l y   a d v a n t a g e o u s   a p p l i c a t i o n   o f   t h e   p r o c e s s   t o  

c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e .  

In  c o n v e n t i o n a l   p r o d u c t i o n   o f   c e m e n t e d   t u n g s t e n  

c a r b i d e   a r t i c l e s ,   t u n g s t e n   c a r b i d e   p o w d e r   and  c o b a l t  

p o w d e r   a r e   m i x e d ,   p o u r e d   i n t o   a  m o l d   and   m e c h a n i c a l l y  

p r e s s e d   to   c o n s o l i d a t e   t h e   p o w d e r   m i x t u r e   i n t o   a  b r i -  

q u e t t e   h a v i n g   t h e   f o r m   of  t h e   m o l d .   D e p e n d i n g   on  t h e  

a p p l i c a t i o n   f o r   t h e   f i n i s h e d   c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e  

m a t e r i a l ,   t h e   c o b a l t   c o n t e n t   r a n g e s   up  t o   a b o u t   25%  b y  

w e i g h t   of  t h e   m i x t u r e .   The  p r e s s e d   b r i q u e t t e   i s   t h e n   s i n -  

t e r e d   in  v a c u u m  o r  i n   a  p r o t e c t i v e   g a s   a t m o s p h e r e .   T h e  

s i n t e r i n g   c y c l e   i n v o l v e s   p e a k   t e m p e r a t u r e s   of   1350°C   t o  

1 4 5 0 ° C ,   d e p e n d i n g   on  t h e   a l l o y   c o m p o s i t i o n ,   and  t i m e s   a t  

p e a k   t e m p e r a t u r e   o f   an  h o u r   o r   m o r e .   T y p i c a l l y   t h e   p o w -  

d e r s   c o n t a i n   a  wax  t o   i m p r o v e   t h e i r  i n i t i a l   c o m p a c t e d  

i n t e g r i t y ,   s o m e t i m e s   r e f e r r e d   t o   as  " g r e e n   s t r e n g t h " .  

T h i s   wax  may  be  d r i v e n   o f f   as  a  s e p a r a t e   d e w a x i n g   o p e r a -  

t i o n   a t   e l e v a t e d   t e m p e r a t u r e s   ( a p p r o x i m a t e l y   500°C)  i n  

a  h y d r o g e n   a t m o s p h e r e  p r i o r   to  s i n t e r i n g   or  in  t h e   s i n -  

t e r i n g  f u r n a c e   as  an  i n i t i a l ,   i n t e r m e d i a t e   t e m p e r a t u r e  

s t e p   b e f o r e   a p p l i c a t i o n   of   t he   f u l l   s i n t e r i n g   t e m p e r a -  

t u r e .  

D u r i n g   s i n t e r i n g   a  l i q u i d   p h a s e   f o r m s ,   c o n s i s t i n g  

of  a  s o l u t i o n   of  t h e   c a r b i d e   in  c o b a l t ,   and   d e n s i f i c a -  

t i o n   o f  t h e  b o d y   f o l l o w s .   On  c o o l i n g   t h e   c a r b i d e   p r e c i p i -  

t a t e s   f rom  s o l u t i o n   in   t h e   c o b a l t ,   and   in   t h e   c a s e   o f  

t u n g s t e n   c a r b i d e   and   c o b a l t   a l l o y s ,   t h e   f i n a l   f u l l y   d e n s e  

s t r u c t u r e   c o n s i s t s   of   t u n g s t e n   c a r b i d e   in   e s s e n t i a l l y  

p u r e   c o b a l t .   I f   t h e   s i n t e r i n g   t e m p e r a t u r e   i s   t o o   h i g h  

u n d e s i r a b l e   c o a r s e n i n g   of  t h e   s t r u c t u r e   may  o c c u r   a n d  

i f   i t   is   t o o   low  " u n d e r - s i n t e r i n g "   o c c u r s ,   e v i d e n c e d   b y  

e x c e s s i v e   p o r o s i t y .  

Even  i s   c a r e f u l l y   c o n t r o l l e d   l i q u i d   p h a s e   s i n t e r i n g  

p r o c e s s e s ,   t h e   r e s u l t i n g   c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   m a t e -  

r i a l   may  s t i l l   h a v e   a  s m a l l   d e g r e e   of  p o r o s i t y   w h i c h   i s  

u n d e s i r a b l e .  



The  p o r o s i t y   t h a t   r e m a i n s   can   be  c h a r a c t e r i z e d  

e i t h e r   as  s m a l l   e v e n l y   d i s t r i b u t e d   p o r e s   r a n g i n g   up  t o  

a b o u t   25  m i c r o n s   in  m a j o r   d i m e n s i o n   or   as  l a r g e   r a n d o m l y  

s p a c e d   h o l e s ,   s l i t s   o r   f i s s u r e s   as  l a r g e   as  0.25mm as  to  2 .5mn 
in  major  d imens ion .   The  l a r g e   f l a w s   ( s o m e t i m e s   h e r e i n a f t e r  

r e f e r r e d   to   as   l a r g e   c l o s e d   c l e a n   f l a w s )   c o n s i s t i n g   o f  

l a r g e ,   r a n d o m l y   s p a c e d   h o l e s ,   s l i t s   and   f i s s u r e s   h a v e  

t h e   m o s t   s e r i o u s   a d v e r s e   e f f e c t s   on  s u r f a c e   i n t e g r i t y  
and  s t r e n g t h   b e c a u s e   of   t h e i r   s i z e   and   r a n d o m   d i s t r i b u -  

t i o n .   I t   i s   to   t h e   e l i m i n a t i o n   o r   r e d u c t i o n   of   t h e s e  

l a r g e   f l a w s   t h a t  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   p r i m a r i l y  
a d d r e s s e d .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   p r o v i d e s   a  p r o c e s s   w h i c h   e l i -  

m i n a t e s   t h e   n e c e s s i t y   of   r e s o r t i n g  t o   t h e   h i g h   p r e s s u r e s  

and  l o n g   c y c l e   t i m e s   e n c o u n t e r e d   in   c o n v e n t i o n a l   H I P  

t r e a t m e n t   in   o r d e r  t o   h e a l   t h e   r a n d o m l y   s p a c e d   c l o s e d  

c l e a n   f l a w s   w h i c h   may  r e m a i n   a f t e r   c o n v e n t i o n a l   v a c u u m  
s i n t e r i n g .   W h i l e   t h e   t h e o r e t i c a l   m e c h a n i s m   i s   n o t   p r e c i -  

s e l y   known ,   t h e   a p p l i c a n t   has   o b s e r v e d   t h a t   a  c e m e n t e d  

t u n g s t e n   c a r b i d e   body   a p p e a r s   to   e x h i b i t   l o w e r   s t r e n g t h  

a t   s i n t e r i n g   t e m p e r a t u r e   d u r i n g   i n i t i a l   s i n t e r i n g   t h a n  

i t   d o e s   when  c o o l e d   and  s u b s e q u e n t l y   h e a t e d   t o   t h e   s a m e  

t e m p e r a t u r e .   The  m a t e r i a l   c o u l d   be  s a i d   t o   h a v e   t a k e n  

a  " s e t "   d u r i n g   c o o l i n g   f rom  t h e   i n i t i a l  s i n t e r i n g   t e m p e -  

r a t u r e .   The  " s t r u c t u r e "   of  t h e   body   a t   t e m p e r a t u r e   d u -  

r i n g   i n i t i a l   s i n t e r i n g   i s   t h o u g h t   to   be  u n i q u e   to   t h a t  

c o n d i t i o n   s u c h   t h a t   t h e   a p p l i c a t i o n   of   r e l a t i v e l y   m i n o r  

g a s   p r e s s u r e   a f t e r   i n i t i a l   s i n t e r i n g   h a s   p r o g r e s s e d ,   a n d  

b e f o r e   c o o l i n g   t h e   body   to   t h e   s o l i d   s t a t e ,   r e s u l t s  i n  

s u c c e s s f u l   c l o s u r e   of   l a r g e   f l a w s .  

In  any  e v e n t ,   i t   has   b e e n   f o u n d   t h a t   t h e   l a r g e   f l a w s  

can  be  s u c c e s s f u l l y   h e a l e d   as  an  a d j u n c t   to   t h e   i n i t i a l  

s i n t e r i n g   c y c l e   by  s u b j e c t i n g   t h e   t u n g s t e n   c a r b i d e   a n d  

c o b a l t   m a t e r i a l   to   g a s   p r e s s u r e   of   1 0 0 - 1 0 0 0   p s i   f o r   1 5 -  

60  m i n u t e s   a f t e r   v a c u u m   s i n t e r i n g   h a s   b e e n   c o m p l e t e d   b u t !  

w i t h o u t   l o w e r i n g   t h e   t e m p e r a t u r e   of  t h e   m a t e r i a l   b e l o w  

the   s o l i d u s .  

W h i l e   c o n v e n t i o n a l   vacuum  s i n t e r i n g   f u r n a c e s   may  n o t  



be,   and  a r e   more   t h a n   l i k e l y   n o t ,   c a p a b l e   o f   w i t h s t a n d i n g  
p r e s s u r i z a t i o n   a b o v e   a  few  p o u n d s   p e r   s q u a r e   i n c h ,  

c e r t a i n   f u r n a c e s   u s e d   in   t h e   c e r a m i c   s i n t e r i n g   a r t   a r e  

a v a i l a b l e   w h i c h   w i l l   w i t h s t a n d   b o t h   v a c u u m   and   low  p r e s -  
s u r e .   S u c h   a  f u r n a c e   i s   Mode l   4 5 - 8 x l 2 - G - G - E K O - 6 - A - 2 2  

made  by  C e n t o r r   A s s o c i a t e s ,   I n c .   w h i c h   was   u s e d   in   t h e  

e x a m p l e s   b e l o w .  

The  f o l l o w i n g   e x a m p l e s   show  how  t o   p r o c e s s   of   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   may  be  c a r r i e d   o u t   t o   h e a l   l a r g e  

c l o s e d   c l e a n   f l a w s   in   a  c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   b a r  

1"X  1 / 4 "   X  1 / 4 "   in   s i z e .  

E x a m p l e  1  -   C o n v e n t i o n a l   v a c u u m   s i n t e r i n g   to   s h o w  

a  l a r g e   f l a w -   C a r b o l o y ®   100  p o w d e r  

1.  M a t e r i a l  -   C a r b o l o y   100  (90%  WC-  10%Co)  s t a n d a r d  

p a r a f f i n i z e d   p o w d e r s .  

2.  F i l l   16  g ram  m o l d   w i t h   8  g r a m s   of   p o w d e r .  

3.  P l a c e   e x t r u d e d   p a r a f f i n   r o d  -  -   1 / 4   "  l o n g ,   . 0 0 5 "  -  

. 0 2 5 "   d i a m e t e r   - -   on  p o w d e r   to   p r o d u c e   l a r g e   f l a w .  

4.  Add  r e m a i n i n g   8  g r a m s   o f   p o w d e r .  

5.  P r e s s   p o w d e r   m e c h a n i c a l l y   a t   3 0 , 0 0 0   p s i .  

6.  Dewax  b a r   in  H2  a t m o s p h e r e   a t   5 0 0 ° C .  

7.  S i n t e r i n q   C y c l e  -   Vacuum  o n l y .  

The  r e s u l t i n g   c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   b a r   f r o m   E x a m p l e  

1  has   a  l a r g e   f l a w   shown  in  F i g .   1.  ! 

E x a m p l e  2  -   P r o c e s s   of  p r e s e n t   i n v e n t i o n   s h o w i n g   h e a l i n g  

of  l a r g e   f l a w -   C a r b o l o y ®   100  p o w d e r .  

1.  R e p e a t   s t e p s   1-6   of  E x a m p l e   1 .  

2.  S i n t e r i n g   C y c l e :   ; 

a.  Vacuum  b h a s e  

b.  HIP  p h a s e   ( f o l l o w s   vacuum  p h a s e   d i r e c t l y )  



The  r e s u l t i n g   c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   b a r   f r o m   E x a m p l e ;  

2  h a s   a  h e a l e d   f l a w   shown  in  F i g s .   2.  ( 7 5 X ) ,   3  ( 3 0 0 X )  

and  4  ( 1 5 0 0 X ) .  

E x a m p l e  3  -   C o n v e n t i o n a l   v a c u u m   s i n t e r i n g   t o   show  l a r g e  

f l a w  -   C a r b o l o y ® 5 5 A   p o w d e r .  

1.  M a t e r i a l  -   C a r b o l o y   55A  (84%WC -  16%Co)  s t a n d a r d  

p a r a f f i n i z e d   p o w d e r s .  

2.  F i l l   16  g ram  mold   w i t h   8  g r a m s   of  p o w d e r .  

3.  P l a c e   e x t r u d e d   p a r a f f i n   r o d   - -   1 / 4 "   l o n g ,   . 0 0 5 "  -  

. 0 2 5 "   d i a m e t e r   - -   on  p o w d e r   to   p r o d u c e   l a r g e   f l a w .  

4.  Add  r e m a i n i n g   8  g r a m s   of   p o w d e r .  

5.  P r e s s   p o w d e r   m e c h a n i c a l l y   a t   3 0 , 0 0 0 p s i .  

6.  Dewax  b a r   in   H2  a t m o s p h e r e   a t   5 0 0 ° C .  

7.  S i n t e r i n g   C y c l e -   Vacuum  o n l y  

The  r e s u l t i n g   c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   b a r   f r o m   E x a m p l e :  

3  has   a  l a r g e   f l a w   shown  in  F i g .   5 .  

E x a m p l e   4  -  P r o c e s s   of  p r e s e n t   i n v e n t i o n  s h o w i n g   h e a -  

l i n g   of  l a r g e   f l a w  -   C a r b o l o y ®   55A  p o w d e r .  

1.  R e p e a t   s t e p s   1  -   6  of  E x a m p l e   3 .  

2.  S i n t e r i n g   C y c l e :  

a.  Vacuum  p h a s e  

b.  HIP  p h a s e   ( f o l l o w s   v a c u u m   p h a s e   d i r e c t l y )  

The  r e s u l t i n g   c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   b a r   f rom  E x a m p l e  

4  has  a  h e a l e d   f l a w  s h o w n   in  F i g s .   6  ( 7 5 X ) ,   7  ( 3 0 0 X )  

and  8  ( ( 1 5 0 0 X ) .  



E x a m p l e  5  -   P r o c e s s   of   p r e s e n t   i n v e n t i o n   s h o w i n g   h e a -  

l i n g   of   l a r g e   f l a w  -   C a r b o l o y ®   100  p o w d e r .  

1.  R e p e a t   s t e p s   1  -   6  of   E x a m p l e   1 .  

2.  S i n t e r i n g   C y c l e :  

a .   Vacuum  p h a s e  

b.  HIP  p h a s e   (  f o l l o w s   v a c u u m   p h a s e   d i r e c t l y  )  

The  r e s u l t i n g   c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   b a r   f r o m   E x a m p l e  

5  has   a  h e a l e d   f l a w   shown  i n   F i g s .   9  ( 7 5 X ) ,   1 0 ( 3 0 0 X )   a n d  

11  ( 1 5 0 0 X ) .  

From  t h e   f o r e g o i n g   e x a m p l e s   one   can   s e e   t h a t   t h e  

d i s c l o s e d   m e t h o d   of  l i q u i d   p h a s e   s i n t e r i n g   i n c l u d i n g  

low  p r e s s u r e   HIP  t r e a t m e n t   f o r   h e a l i n g   l a r g e   f l a w s   i n  

c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   can   be  s u c c e s s f u l l y   c a r r i e d  

ou t   a t   m o d e r a t e   p r e s s u r e s   of   100  to   300  p s i .   O t h e r   t e s t s  

have   b e e n   c o n d u c t e d   w h i c h   show  no  d i s c e r n a b l e   e f f e c t   a t  

25  p s i .   T e s t s   u s i n g   p r e s s u r e s   as  h i g h   as   1000  p s i ,   s t i l l  

a  s m a l l   f r a c t i o n   of  t h e   p r e s s u r e s   t y p i c a l l y   e m p l o y e d   i n  

c o n v e n t i o n a l   HIP  t r e a t m e n t ,   h a v e   g i v e n   e x c e l l e n t   r e s u l t s .  

A c c o r d i n g l y ,   HIP  p r e s s u r e s   of  b e t w e e n   a b o u t   100  and  1 0 0 0  

p s i   h a v e   b e e n   f o u n d   to   be  u s e f u l   in  c l o s i n g   f l a w s   w h i l e  

when  a p p l i e d   as  a  f o l l o w - o n   to   a  n o r m a l   v a c u u m   s i n t e r i n g  

c y c l e .  

C o n s i d e r i n g   t h e   t i m e   p e r i o d   d u r i n g   w h i c h   t h e   l o w  

p r e s s u r e   HIP  s t e p   a c c o r d i n g   to   t h e   i n v e n t i o n   i s   a p p l i e d ,  

i t   i s   n o t e d   t h a t   t h e   e x a m p l e s   a b o v e   e m p l o y e d   30  m i n u t e s  

of  p r e s s u r e   a p p l i c a t i o n   f o l l o w i n g   v a c u u m   s i n t e r i n g .   O t h e r  

t e s t s   in  w h i c h   t h e   t i m e   p e r i o d   f o r   a p p l i c a t i o n   of   t h e  

p r e s s u r e   r a n g e d   b e t w e e n   15  and   60  m i n u t e s   h a v e   a l s o   b e e n  

c o n d u c t e d   w i t h   s u c c e s s f u l   r e s u l t s .  

I t   is  c o n t e m p l a t e d   t h a t ,   w i t h i n   t h e   r a n g e s   s e t   o u t  

a b o v e ,   i . e . ,   100  to  1000  p s i   and  15  to  60  m i n u t e s ,   f o r  

the   a p p l i c a t i o n   of  p r e s s u r e ,   t h o s e  s k i l l e d   in  t h e   a r t   c a n  



r e a d i l y   a r r i v e   a t   s u i t a b l e   m i n i m u m   p r e s s u r e s   and  a p p l i -  

c a t i o n   t i m e s   to   a c h i e v e   t h e   d e s i r e d   r e s u l t s   f o r   s p e c i f i c  

a p p l i c a t i o n s .   I t   i s   r e c o g n i z e d   t h a t   s o m e w h a t   h i g h e r   ! 

p r e s s u r e s   and  a p p l i c a t i o n   t i m e s   m i g h t   a l s o   be  e m p l o y e d  

w h i l e   s t i l l   a v o i d i n g   t h e   d i s a d v a n t a g e s   a t t e n d a n t   c o n v e n -  

t i o n a l   h i g h   p r e s s u r e   HIP  t r e a t m e n t .   G i v e n   t h e   o b v i o u s  

d i s a d v a n t a g e s   of  u n n e c e s s a r i l y   h i g h   p r e s s u r e s   a n d / o r  

u n n e c e s s a r i l y   l o n g   c y c l e   t i m e s ,   h o w e v e r ,   i t   w i l l   be  a p p r e -  
c i a t e d   t h a t   t h e   maximum  b e n e f i t s   f r o m   t h e   p r e s e n t   i n -  

v e n t i o n   may  be  a c h i e v e d   t h r o u g h   a c h i e v i n g   a  s u i t a b l e  

o v e r a l l   m i n i m u m   b a l a n c e   b e t w e e n   t h e   two  p a r a m e t e r s   w h i c h !  

s t i l l   y i e l d s   t h e   d e s i r e d   r e s u l t .   ! 

C o n s i d e r i n g   t h e   m a t t e r   o f   c y c l e   t i m e s   f u r t h e r ,   i t  

h a s   b e e n   f o u n d   t h a t ,   b e c a u s e   o f   t h e   u s e   of   a  l o w  p r e s -  

s u r e   HIP  t r e a t m e n t   s t e p   i m m e d i a t e l y   f o l l o w i n g   t h e   v a c u u m ;  

s i n t e r i n g   s t e p ,   t h e   l a t t e r   c an   be  s h o r t e n e d   s i g n i f i c a n t l y  

so  t h a t   t h e   w h o l e   p r o c e s s   - -   i n c l u d i n g   t h e   low  p r e s s u r e  

HIP  t r e a t m e n t   - -   can   be  of   t h e   same  or   o n l y   s l i g h t l y  

l o n g e r   d u r a t i o n   t h a n   c o n v e n t i o n a l   v a c u u m   s i n t e r i n g   a l o n e .  

The  r e a s o n   f o r   t h i s   s u r p r i s i n g   r e s u l t   i s   t h a t   low  p r e s -  

s u r e   HIP  can   b e g i n   as  s o o n   as  t h e   f l a w s   and  p o r e s   h a v e  

b e e n   a d e q u a t e l y   s e a l e d   d u r i n g   v a c u u m   s i n t e r i n g   to   p r e v e n t  

t h e   e n t r y   of  gas   i n t o   t h e   m a t e r i a l ,   w i t h   t h e   a p p l i c a t i o n ,  

of   p r e s s u r e   s p e e d i n g   t h e   f i n a l   c o n s o l i d a t i o n . B y   c o n t r a s t ,  

in   c o n v e n t i o n a l   v a c u u m   s i n t e r i n g   f u l l   c o n s o l i d a t i o n   u n d e r  

v a c u u m   can  o n l y   be  a c h i e v e d   by  c o n t i n u i n g   t h e   s i n t e r i n g  

c y c l e   b e y o n d   t h e   p o i n t   in   t i m e   when  t h e   m a t e r i a l   i s  

c a p a b l e   of  w i t h s t a n d i n g   t h e   a p p l i c a t i o n   of  p r e s s u r e  

w i t h o u t   t h e   e n t r y   of  gas   i n t o   t h e   m a t e r i a l .  

I t   ha s   f u r t h e r   b e e n   o b s e r v e d   t h a t   a r t i c l e s   t r e a t e d '  

by  t h e   s i n t e r i n g / l o w   p r e s s u r e   HIP  m e t h o d   a c c o r d i n g   to   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   a p p e a r   to   be  f r e e   of  t h e   l o c a l i z e d  

p a t c h e s   of  c o a r s e   g r a i n s   s o m e t i m e s   o b s e r v e d   in   a r t i c l e s  

made  f rom  t h e   same  s t a r t i n g   m a t e r i a l s   o n l y   t r e a t e d   b y  

c o n v e n t i o n a l ,   s e p a r a t e ,   v a c u u m   s i n t e r i n g   and  h i g h   p r e s -  

s u r e   HIP  o p e r a t i o n s .   F r e e d o m   f rom  t h i s   l o c a l i z e d   c o a r s e  

g r a i n   s t r u c t u r e   i s   v i e w e d   as  a  s i g n i f i c a n t   a d v a n t a g e   i n  

t e r m s   of  t h e   s t r e n g t h   of  t h e   a r t i c l e   i n a s m u c h   as  s u c h  



g r a i n   s t r u c t u r e   can  h a v e   d e l e t e r i o u s   e f f e c t s   v e r y   s i m i -  

l a r   to   t h e   r a n d o m l y   o r i e n t e d   f l a w s   s o u g h t   t o   be  r e d u c e d  

or  e l i m i n a t e d   by  t h e   HIP  t r e a t m e n t .   I t   i s   b e l i e v e d   t h a t  

t h e   a v o i d a n c e   of  t h e   e x t e n d e d   h o l d i n g   t i m e s   a t   t h e   t y p i -  

c a l   HIP  t e m p e r a t u r e   and  p r e s s u r e   may  a c c o u n t   f o r   t h e  

more   d e s i r a b l e   g r a i n   s t r u c t u r e   o b s e r v e d   in   a r t i c l e s  

t r e a t e d   a c c o r d i n g   t o   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .   ; 

In  t h e   p r a c t i c e   of   t h e   i n v e n t i o n   i n   o r d e r   to   m a i n -  

t a i n   t h e   f u r n a c e   t e m p e r a t u r e   w h i l e   s w i t c h i n g   f r o m   v a c u u m  

s i n t e r i n g   t o   low  p r e s s u r e   HIP ,   i t   may  be  n e c e s s a r y   t o  

p r e h e a t   t h e   a r g o n   g a s ( o r   o t h e r   g a s )   b e f o r e   i t   i s   i n t r o -  

d u c e d   i n t o   t h e   f u r n a c e   t o   a v o i d   t e m p o r a r i l y   d e p r e s s i n g  

t h e   t e m p e r a t u r e   of  t h e   a r t i c l e   s u f f i c i e n t l y   to   c a u s e  

t h e   " s e t "   d i s c u s s e d   a b o v e .   I t   i s   n o t e d   t h a t   b e c a u s e   o f  

t h e   r e l a t i v e l y   low  p r e s s u r e s   u s e d ,   t h e   p r e s s u r i z a t i o n  

can  be  a c c o m p l i s h e d   by  u s i n g   c o m p r e s s e d   g a s   w h i c h   i s  

n o r m a l l y   s u p p l i e d   in  c y l i n d e r s   a t   a r o u n d   2000  p s i .   T h u s  

e x p e n s i v e   p u m p i n g   e q u i p m e n t   may  be  e l i m i n a t e d .  

F i n a l l y ,   w h i l e   t h e   p r o c e s s   i s   e s p e c i a l l y   u s e f u l   i n  

t h e   m a n u f a c t u r e   of  c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   m a t e r i a l ,  

t he   p r o c e s s   is   c o n s i d e r e d   to  h a v e   a p p l i c a t i o n ,   to   a l l  

m a t e r i a l s   made  from  p o w d e r   by  l i q u i d   p h a s e   s i n t e r i n g   a n d  

may  a i d   t h e   d e n s i f i c a t i o n   of  s o m e  m a t e r i a l s   s i n t e r e d   i n  

t he   s o l i d   s t r a t e   as  w e l l .  



1.  A  m e t h o d   f o r   s i n t e r i n g   a  m a t e r i a l   f r o m   p o w d e r s   a n d  

of  t h e   l i q u i d   p h a s e   s i n t e r i n g   t y p e   c o m p r i s i n g :  

a)  s i n t e r i n g   t h e   p o w d e r s   a t   a  t e m p e r a t u r e   a b o v e  

t h e   s o l i d u s   in  a  v a c u u m ,  

b)  m a i n t a i n i n g   t h e   t e m p e r a t u r e   of   t h e   m a t e r i a l  

a b o v e   t h e   s o l i d u s   w h i l e   a p p l y i n g   an  i s o s t a t i c  

p r e s s u r e   of   b e t w e e n   100  and  1000  p s i   w i t h   a n  

i n e r t   g a s ;   a n d  

c)  m a i n t a i n i n g   t h e   i s o s t a t i c   p r e s s u r e   of  b e t w e e n  

100  and  1000  p s i   f o r   a t   l e a s t   15  m i n u t e s .  

2.  T h e   m e t h o d   of  c l a i m   1,  w h e r e i n   t h e   i n e r t   g a s   i s  

p r e h e a t e d .  

3.  A  m e t h o d   f o r   h e a l i n g   l a r g e   c l o s e d   c l e a n  f l a w s   i n  

a  m a t e r i a l   made   f r o m   p o w d e r s   by  l i q u i d   p h a s e   s i n t e r i n g  

in  a  v a c u u m   a t   a  t e m p e r a t u r e   a b o v e   t h e   s o l i d u s  c o m p r i -  

s i n g :  

a)  m a i n t a i n i n g   t h e   t e m p e r a t u r e   of   t h e   m a t e r i a l  

a b o v e   t h e   s o l i d u s   a f t e r   s i n t e r i n g   w h i l e   a p p l y i n g  

an  i s o s t a t i c   p r e s s u r e   of   b e t w e e n   100  and  1000  p s i   w i t h  

an  i n t e r   g a s ,   a n d  

b )   m a i n t a i n i n g   t h e   i s o s t a t i c   p r e s s u r e   of  b e t w e e n  

100  and  1000  p s i   f o r   a t   l e a s t   15  m i n u t e s .  

4.  The  m e t h o d   of  c l a i m   3,  w h e r e i n   t h e   p r e s s u r i z e d   i n e r t  

g a s   i s   p r e h e a t e d .  

5.  A  m e t h o d   f o r   s i n t e r i n g   c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e  

c o m p r i s i n g :  

a)  s i n t e r i n g   c o b a l t   and  t u n g s t e n   c a r b i d e   p o w d e r s   a t  

a  t e m p e r a t u r e   a b o v e   t he   s o l i d u s   in   a  v a c u u m ,  

b)  m a i n t a i n i n g   t h e   t e m p e r a t u r e   of  t h e   m a t e r i a l  

a b o v e   the   s o l i d u s   w h i l e   a p p l y i n g   an  i s o s t a t i c   p r e s s u r e   o f  

b e t w e e n   100  and  1000  p s i   w i t h   an  i n e r t   g a s ,   a n d  

c)  m a i n t a i n i n g   t h e   i s o s t a t i c   p r e s s u r e   of   b e t w e e n  

100  and  1000  p s i   f o r   a t   l e a s t   15  m i n u t e s .  

6.  The  m e t h o d   of  c l a i m   5,  w h e r e i n   t h e   i n e r t   gas   i s  

p r e h e a t e d .  

7.  A  m e t h o d   f o r   h e a l i n g   l a r g e   c l o s e d   c l e a n   f l a w s   i n  

s i n t e r e d   c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   by  l i q u i d   p h a s e   s i n t e r  



r i n g   in  a  v a c u u m   a t   a  t e m p e r a t u r e   a b o v e   t h e   s o l i d u s  

c o m p r i s i n g :  

a)  m a i n t a i n i n g   t h e   t e m p e r a t u r e   of  t h e   m a t e r i a l  

a b o v e   t h e   s o l i d u s   a f t e r   s i n t e r i n g   w h i l e   a p p l y i n g   an  i s o -  

s t a t i c   p r e s s u r e   of   b e t w e e n   100  and   1000  p s i   w i t h   an  i n e r t  

g a s ,   a n d  

b)  m a i n t a i n i n g   t h e   i s o s t a t i c   p r e s s u r e   of   b e t w e e n  

100  and   1000  p s i   f o r   a t  l e a s t   15  m i n u t e s .  

8.  The  m e t h o d   of  c l a i m   7,  w h e r e i n   t h e   p r e s s u r i z e d  

i n e r t   g a s   i s   p r e h e a t e d .  

9.  An  a r t i c l e   made  f rom  p o w d e r s   by  l i q u i d   p h a s e  

s i n t e r i n g   in   a c c o r d a n c e   w i t h   c l a i m   1 .  

10.   A  c e m e n t e d   t u n g s t e n   c a r b i d e   a r t i c l e   made  i n  

a c c o r d a n c e   w i t h   c l a i m   5 . - -  
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