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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
ESPANA
por VEINTE afios

a nombre de WESTINGHOUSE ELECTRIC CORPORATION, entidad nor-
teamericana,-establecida en Pittsburgh, Pensilvania, Esta-
dos Unidos de América, por: -
"UN METODO DE PREPARAR ALEACION A BASE DE’NIOBIO FACILMENTE
TRABAJABLE EN FRIO".

Este invento se refiere a la preparacibn de alambre
de aleacidn de base niobio particularmente Gtil para aplica-
ciones superconductorés;

Para muchas aplicaciones se desean aleaciones super-—
conductoras de alambre fino en longitudes sustanciales. Un
material superconductor satisfactorio es la aleacibdn de
niobio-circonio, pero es extremadamente dificil préducir
longitudes sustanciales de alambre de esta éleaéién. Una
de las razones para &sto es que en muchas de las etapas de
la preparacidn de la aleaci6n pueden afadirse impurezas que
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afectan inversamente a la deformabilidad. En segundo lugar,
la microestructura de las aleaciones de niobio-circonio
las hace extremadamente susceptibles de agrietamiento in-
tergranular. Bajo estos inconvenientes no pueden obtenerse
fécilmente largas longitudes de alambre.

El principal objeto del presente invento es propor-
cionar un método mediante el cual pueda producirse alambre
de aleacidn de base niobio, cuyo método pueda llevarse a
la préctica fécilmente con pericia y aparatos sencillos de
abtener, y mediante el cual pueda producirse aleaciones de
niobilo-circonio que tengan una microestructura que permita
la preparacifn de largas longitudes de alambrede ellas.

El invento reside en un mébtodo de preparar aleacidn
de base niobio fhcilmente trabajeble en frio, que compren-
de el trabajado en frio de una barra de dicha aleacidn que
tenga una microestructura en bandes hasta un minimo de al-
rededor del 40 por ciento de trabajo en frio, calentarla
luego hasta una temperatura superior a su temperatura de
recristalizacidn durante un periodo suficiente para conver-
tirla en una microestructura equiaxiada.

Con este método, pueden obtenerse longitudes sustan-
ciales de alambre de aleacidn de base niobio. Las etapas
de trabajado y tratamiento térmico aplicadas desarrollan
una nicroestructura en la aleacidn que puede ser trabajada
en frio fécilmente, mediante estampado o estirado, a alam-
bre fino de larga longitud. En este procedimiento, la aleg-
cibén se trabaja primero en caliente a una temperatura eleva=
da en la que es sustancialmente dfictil. Entre los. tratamien-
tos de trabajado y recocido, en algunos cescs al menos se

practica un tratamiento superficial para asegurar que no
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tiene lugar una adicidn incontrolada de impurezas.ibé”ésta‘”
forma general, hemos sido capaces de proporcionar varilla

¥ barra de aleacidn de base niobio que puede conformarse
fécilmente en largas longitudes de alambre mediante traba-
jado en frfo sin necesidad de recoc¢idos intermedios ¥y sin
dar lugar a agriebtamientos o similares.

Una utilizacidn particular que se pretende para el
alambre de aleacibn de base niobio de este invento es la de
las aplicaciones superconductoras. Para esta utilizacidn en
particular, es deseable controlar cuidadosamente la intro-
duccidn de impurezas en la aleacidén. De acuerdo con ésto, la
aleacibn, por ejemplo del 10 al 65 por ciento en peso, O pre-
feriblemente del 15 al 50 por ciento, de circonio y el resto
de niobio, se hace a partir de metales de pureza comercial.
En forma adecuada, las barras o varillas de'estos materiales
se desmenuzan a un tamafio de particula pequefio; luego se
combinan las particulas en las proporciones deseadas y se

comprimen a una forma que pueda utilizarse como electrodo.

. Pueden utilizarse presiones del orden de 7 a 28 Kg/mm2. Si

se desea, el electrodo puede sinterizarse para proporcionar
una mayor resistencla. En forma alternativa, puede obtenerse
un electrodo adecuado formando un conjunto de tiras alterna~
das de circonio y niobio. Después el electrodo consumible,
en cualquier forma en que esté formado, se funde al arco pa-
ra formar un lingote, de diémetro comprendido entre 25 a 150
mm. La fusidn al arco se lleva a cabo en un horno en vacio o
en una atmbésfera de un gas inerte, tal como argon o similar.
Pueden llevarse a cabo sucesivas fusiones para mejorar la
homogeneidad del.lingote. El lingote de esta aleacidn tiene

uvna microestructura columnar tipica que caracteriza los ma-
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teriales fundidos al arco, ¥ el objebo de las etapas suce-
sivas del presente invento es reducir el lingobe a un tama-
fio trabajable y convertir simultineamente su microestructu-
ra a una estructura equiaxiada que pueda ser fhcilmente
trabajada en frio.

Con estas finalidades, primero se reduce en calien-
te el lingote, por ejemplo mediante extrusidn, a forma de
barra de alrededor de 150 a 1.000 mn® de brea de seccidn
transversal. La extrusidén puede dar lugar también a desga-
rraduras en caliente a lo largo de la superficie. De acuerdo
con esto, puede ser Gtll proteger las superficies durante
esta reduceidn en caliente, envasando el lingote en un mate-
rial refractario, por ejemplo molibdeno, téntalo} tungsteno
0 similar. Al efectvar el envasado, la pared laberal puede
nontarse mediante ajusbe deslizante sobre el lingote y las
paredes extremas pueden remacharse en su sitio. La extru-
sibn 6 otro trabajado en caliente se lleva a cabo por enci-
ma de la temperatura de recristalizacidén de la aleacidn, ¥
en forma adecuada a una temperatura del orden de los 1.2002 2
1.7002 C. La microestructura de la barra después de la extru-
sibn es una estructura en banda, semi~equiaxiada. Luego es
trabajada en frio, mediante forja o estampacidn, hasta un
minimo de alrededor del 40 por ciento de trabajo en frio y
preferentemente del 45 al 65 por ciento. Si se hubiera uti-
lizado un procedimiento de envasado, se quita el envase an-
tes del trabajado en frio. En este punto la microestructura
estd todavia en bandas. Despuds de la etapa de trabajado en
frio, se quita un minimo de alrededor de 0,25 mm., mediante
mecanizado, de cada superficie de la pieza.

La microestructura en bandas se convierte sustancial-
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mente en una microestructura equiaxiada colocindola en un
horno, en el vacio o en una atmdsfera inerte de argon o
similar, a una temperatura alrededor de 1.0002 a 1.400°C
durante un perlodo de tiempo que puede ser de alrededor de
10 minutos a una hora.Este es un tratamiento térmico de re-
cristalizacién. Después de este tratamiento térmico, la ba-
rra puede ser trabajada en frio ahora mediante estirado,
laminado {1 otro procedimiento a cualquier tamafio y forma
deseada final, por ejemplo en forma de alambre fino del or-
den de 0,025 mm., tira o lémina. ‘

El invento seré descrito con mis detalle en conexidn
con el siguiente ejemplo especifico en el que los detalles se
dan a modo de ilustracién y no a modo de limitacidn.

Se combinan en forma alternada tiras de circonio ¥y
niobio, amhos de una pureza de alrededor del 99 por ciento
en peso, en una relacidn de pesos de una parte de circonio
por cada tres partes de niobio para formar un electrodo. Se
coloca el electrodo en un horno de arco y, después de hacer
un veeio de elrededor de 1077 mm. Hg. se funde en un lingo-
te de 70 mm. de difmetro. El lingote se funde de nuevo y
se vuelve a moldear para aumentar la homogeneidad. Se cubre
con un envase de molibdeno de un espesor de 6,35 mn. Enton-
ces, se callenta el lingote envasado a 1.6009C y se extru-
ye en caliente a través de una hilera a una barra de alam-
bre de 28,5 mm. de diémetro. Se enfria la barra a la tempe-
ratura ambiente y se quita el envase de molibdeno., Se estam-
pa en frio el lingote hasta que su difmetro se reduzca a 19
mm. Lassuperficies de la barra resultante se limpian mecani-
zando 0,0025 mm. de cada superficie. La muestra limpiaAse
calienta luego en un horno de vacio a una presidn de 10"4
mm, de Hg. & 1.3002C durante treinta minutos para producir

recristelizacidén. Después del enfriamiento a la temperatura
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un difmetro de 3,2 mm. Esto se lleva a cabo sin rotura o
agrietamiento y sin utilizar recocidos intermediocs entre
los pasos a través de la hilera. Luego se reduce més por
estiramiento hasta un diémetro de 0,076 mm.

De la discusidn y descripecidn antefiores, seri evi-
dente que este invento comprende un procedimiento inusita-
damente sencillo ¥ efectivo mediante el cual puede producir-
se fheilmente alambre de aleacibén de base niobio en largas
longitudes, Las mayores longitudes se obtienen porgue la
forma de la aleacidn, en virtud de la sucesidn de trabaja-
dos y calentamientos, tierne vna microestructura que permi-
te cualquier grado de trabajo en frio sin agrietamiento o
rotura. El alambre obtenido puede utilizarse en ia misma for-
na que se utiliza en la actualidad el alambre similar. Se
cree que su mejor utilizacidn es en aplicaciones cridgenas,
por ejemplo, como devanado para un solenoide superconductor.

Esta solicitud, que corresponde & la presentada en
los Estados Unidos de América el 29 de Julio de 1963, bajo
el Ne 298.443, se acoge a los beneficios del articulo 51
del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

NOTA

Los puntos de invencidn propia y nueva qQue se pre—'
sentan para que sean objeto de esta Patente de Invencidn
en Espafia, por VEINTE afos, son los sipguientes:

12, -~ Un método de preparar aleacidn de base de nlo-~
bio fhcilmente trabajable en frio que comprende el trabajado
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en frio de una barra de dicha aleacidn que tiene una micrg
estructura esencialmente en banda hasta un minimo de alre-
dedor del 40 por ciento de trabajo en frio, calenténdola
luego hasta una temperatura por encima de su temperatura de
recristalizacidn durante un periodo suficiente para conver-
tirla en una microestructura equiaxiada.

22, - Un método de acuerdo con el punto 1 en el que
la aleacidn comprende del 10 al 65 por ciento en peso de
circonio y el resto niobio.

52, -~ Un método de acuerdo con el punto 2, en el
que dicha barra de aleacidn que tiene una microestructura
esencialmente en bandas se obtiene fundiendo un electrodo
consumible de circonio y niobio que contiene alrededor del
10 al 65 por ciento en peso de circonio y el resto de niobio
para producir un lingote de pequefio difmetro, extruyendo
en caliente barra de alambre de dicho lingote para reducir
su microestructura columnar a una microestructura en bandas
semi-equiaxiada.

4o, ~ Un método de acuerdo con el punto 3, en el
aque el lingote obtenido por la fusibn del electrodo consu-
mible se cubre con un metal fefractario, ¥ en el que el en-
vase se quita después de la citada etapa de trabajo en ca-
liente y antes del trabajo en frio sucesivo.

50~ . Un método de acuerdo con el punto 4 en el que
las superficies de la barra trebajada en frio se limpian
antes de ser calentadas para recristalizacibn.

62, -~ Un método de acuerdo con cualquiera de los
puntos precedentes en el que la barra trabajada en frio
se trata térmicamente entre 1.0002 a 1,400eC.

72, - Un método de acuerdo con cualguiera de los
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puntos precedentes en el que la etapa de trabtamiento térmioo.“
se lleva a cabo en el vacio.

82. - Un método de acuerdo con cualquiera de los pun-
tos 1 &4 6, en el que la etapa de tratamiento térmico se lle-
va a cabo en una atmdsfera controlada.

99, - Un método de acuerdo con cualquiera de los pun-
tos precedentes en el que el tratamiento térmico de la barrs
comprende el trabajo en caliente a una temperatura dentro
del margen de 1.2002 a 1.700¢C. y la recristalizacibn suce-
siva entre 1.0002 a 1,4002C.

102, - Un método de preparar aleacibén a base de niobio
fhcilmente trabajable en frio.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede

y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de ocho hojas escritas a mfquina

28 JUL. wae

por una sola cara.

Madrid,

na/ -8 -
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