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‘ducir un material gue contiene vanadio y nitrdgeno en pro

¥ se ha empleado como una adicidén al acero fundido en for

1211

[ojn afun.

El presente invénto se dirige a un método para pro

porciones de aproximadamente VéN y éue contienen menos de
aproximadamente dos, (2) por ciento en peso en el aglomera-

do de carbono y oxigeno.

El vanadio es una adicidn importante a los aceros

ma de vanadio y carbono.combinades, y también nitrdgeno,
como Se ha descrito en la patente de EE.UU. 3.334.992.

A veces es deseable afiadir cantidades sustanciales
de nitrégeno al acero fundido, ademds de vanadio.

Por lo tanto un objeto del presente invento es pro
pofcionar un método para preparar un matérial que contisne
grandes cantidades de vanadio y nitrdgeno pars emplear co
mo una adicidn a los aceros.

Otros objetos seran evidéntes de la descripeidn y
reivindicaciones siguientes.

Un método de acuerdo con el presente invento com-
prende.

(i) proporcionar una mezcla de V203 y carbono en
proporciones sustancislmente estequiométricas de acuerdo

con la férmula siguiente:

(ii) someter la mezcla en un horno a una tempersa
tura en cl intervalo de aproximadamente 11002C a 15002C a
una presién reducida en el intervalo de aproximadamente
5 mm a 100 micras para hacer Que se produzca la reaccién
entre los constituyentes de ia mezcla y el desprendimiento

de CO y montener la temperatura y presién en dichos inter
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valos hasta que ya no se desprenda esencialmente CO de la
mezecla.

(iii) mentener la temperatura en el horno en el in
tervalo de aproximadamente 11002C a 15002C e introducir ni
trégeno gaseoso en el horno proporcionando una atmésfera
de nitrdgeno en el horno. - ‘

(iv) repetir después, en serie, la etapa (ii), la
etapa (iii) y la etapa (ii) hasta que el contenido de ni-
trégeno de la mezcla esté en el intervalo de aproximadamen
te 10 a 125 en peso.

La mezcla se enfria luego, por ejemplo hasta por
debajo de aproximadamente 2009C, en una atmdsfera no oxi-
dante y no nitrurante, por ejemplo gas inerte, a vacio, pa
ra impedir la reoxidacidn. ’ '

En la préctica del presente invgnto se mezclan
V2 ; y carbono en proporcidn dé acuerdo con la ecugcién si
guiente: .

V,0; # 3¢ ——pm 2V + 300 |

La relacidn en peso de V503 a carbono es por lo
tento aproximadamente 4,2. A continuacidén se da la mezcla
adecuadamente forma de briquetas o se conforma de otra ma
nera empleando agua y un aglutinante comvencional y se se-
ca. La mezcla seca se carga al hogar de un horno a vacio
convencional y se calienta a una temperatura entre el in-
tervalo de aproximadamente 1100¢C a 15002C, mientras se
aplica un vacio al horno para establecer una presidn redu-
cida en el intervalo de 5 mm a 100 micras en el horno. Los
constituyentes de la mezcla reaccionardn parcialmente des—
prendiende CO que tiende a aumentar la presidn en el horno

y se retira del horno, pero la reacci6p V03 4 30— 2V +
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|nuevo a vacio proporcionando una presidén de sproximadamente

15 mm & 100 micras y se desprende CO adicional y algo de ni-

|reacciona ademds con los constituyentes de vanadio en la

1pas de vacio, nitruracidn ¥y vacio, el contenido de nitrdge-

ftloju nam. 4' . 1217 cemen

no proseguira hastas completarse en las condiciones de tem-
peratura y presién antes mencionadas. Cuando el desprendi-
miento de CO cesa esencialmente como puede detectarss por
la. estabilizacidn de la presidn en el horno en el intervalo
de 100 a 300 micras; o alternativamente por anilisis del gas
de salida del horno, se introduce nitrdgeno en el horno,
mientras se mentiene la temperatura en el horno en el inter
valo de 11002C a 15002C, proporcionando un medio de nitfégg
no en el horno, prefgriblemente a aproximadamente presidn
atmosférica (es decir + T60 % 50 mm de He) y el nitrdgeno
reacciona con el constituyente de vanadio en la mezcla que
ha resccionagdo parcialmenté proporcionando desde aproxima-
démente 5 a 8% en peso de nitrdgeno en la mezcla. Son ade-
cuadas presiones de nitrdgenc de al menos 0,25 atmbésferas.

El horno, a una temperatura de 11002C a 15002C, se pone de

trégeno ¥y cuando cesa esencialmente ol desprendimiento de
CO, se intrcduce de nuevo nitrdgeno en el horno proporcio-

nando una atmésfera de nitrdgeno como antes, y el nitrdgeno

mezcla proporcionando un aumento adicional de aproximadamen

te 1 al 3% en peso de nitrdgeno. Repitiendo en serie las eta

no en la mezcla aumentara eventualmente hasta aproximadaman
te 10 al 12% en peso y el material resultente se combinard
sustancialmente con vanadio y nitrdgeno, VéN, ¥ al enfriar
en un medio no oxidante contendréd menos de aproximadamente
2% en peso en el asglomerado de carbono y oxigeno. Dicho ma-

teriel es facilmente soluble en acero fundido proporcionando
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Al menos se requieren dos ciclos y generalmente seran sufi

-la mezcla era de 45 kg de-V203 a 11 kg de carbono. A 1la

micras a 1500 micras aplicando continuamente un vacio por

1211
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adiciones de vanadio y nitrdgeno al acero. El nimero de'vg
ces que Se requiere repetir el tratamiento de vacio-nitrd-
geno-vacio variard éependiendo de las temperaturas y presid
nes empleadas y en algin grado de las cantidades que han dg
tratarse y del equipo empleado. En general, cuanto mayor
son las temperaturas y menor las presiones empleadas, me-

s [ 4 . s
nor sera el numero de ciclos repetidos que se requieren.

cientes aproximadamente cinco cilos. Se requiere que la ety
pa del Ultimo ciclo sea la etaps de vacio; de otro modo se
formaria VN en lugar de VZN.

Bl ejemplo siguiente ilustrard ademis el presente
invento.

Ljemplo

Se prepard una mezcla mezclando V505 de un tamafio
de 325 mallas y més fino, y carbono en forma de negro de
humo (sub-tamiz F;sher.de 5 micras) en proporciones de tres

moles de carbono por mol de V203. La relacidén en peso de

mezcla se did forma de briquetas en tamafios de 44,5 mm x
32 mm x 25 mm. '

45 kg de las briquetas se colocaron en un horno g
vacio calentado por resistencia, de grafito y revestido con
materisl refractario en un hogar con una seccidn total de
apioximadamente 3 metros x 1,7 metros cubriendo aproximada
mente 1/6 de la superficie de la superficie total del ho~
gar. E1l hormo y la carga se calentaron a 10002C mientras

la presidn en el horno se redujo en el intervalo de 4600

medio de bombas mecanicas Kinney. Estas condiciones se men
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medio siguiente
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tuvieron durante cuatro horas. la temperatura se aumentd

subsiguientemente hasfa 14002C y se mantuvo durante siete

horas mientras que la presidn en el horno se mantuvo en el
intervalo de 5000 micras a 250 micras. Al final de las sig
te horas cesd esencialmente el desprendimiento de CO segin
se determind por la observacidn de que la presidn en él1 hox
no se estabilizd, es decir permanecid sustancialmente congt
fante en el intervalo de 100 a 300 micras. Se introdujo a
continuacién nitrdgeno eﬁ el horno y se mentuvo a una pre-
8idn de 102 mm de Hy0 durante 1 hora a 1400eC, El procedi-

niento anterior se repitid de acuerdo con el programa si-

guiente:

Temperatura Tiempo Presidn
14002C 6 horas 1500 micras a 225 micras.
1400¢2C 1 hora 102 mm de H,0, nitrdgeno.
14002C 6 horas 1700 micras a 225 micras.
1400¢e¢ 1 hora 102 nn de sz, nitrdégeno.
1400¢C 6 horas 1500 micras a 225 micras.
1400¢C 1 hora 102 mn de H,0, nitrdgeno.
14002C 9 horas 1450 micras a 125 micras.

enfriamients a la tempe argdn, presidn atmosférica
ratura ambiente :

Bl material calecinado resultante tenia el analisis

N 10,9% en peso

C 0 ,95% noon
0 0, 64% noou
v resto
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.cras pars hacer que Se produzca la reaccién entre los cons

'g882080 en el horno para proporcionar una atmdsfera de

‘1o, oxidante.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que Se pre-
sentan para que sean objeto de eéta solicituﬁ de Patente
de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son 1los que se re
cogen en las reivindicaciones siguientes:

1¢.- Un método para preparar un material que contig
ne venadio y nitrdgeno que comprende: (i) proporcionar una
mezcla de V_O. y carbono en proporciones sustancialmente

273
estequiométricas de acuerdo con la férmula siguiente:

V03 +3C — 2V 4300
(ii) someter la mezcla en wn horno a una temperatura en el
intervalo de aproximadamente 11002C a 15002C a una presidn

reducida en el intervalo de aproximadamente 5 mm a 100 mi-

tityyentes de la mezcla y el deéprendimiento de CO y man-~
tener 1a temperatura y presién en dichos intervalos hasta
que sustancialmente ya no se desprenda CO de la mezcla,

(iii) mantener la temperatura en el horno en el intervalo

de aproximadamente 11009C a 1500°C e introducir nitrdgeno

nitrégeno en el horno, (iv) rebetir, en serie, la etapa
(1i), etapa (4iii) y etapa (ii) hasta que el contenido de
nitrégeno de la mezcla esté en el intervalo de aproximada~

mente 10 a 12% en peso, (v) enfriar la mezcla en un medio

28.- Un método para preparar un material que con-
tiene vanadic y nitrdgeno.
Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-

cede y con los fines que se han especificado.
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Esta Memoria consta de ocho hojas escritas a mi-

quinag por una sola cara.

Madrid, 165, ENE 3577

P.A.
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