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18 MAY. 1948

DESCRIPTIVA
olicitar
P AT EN TE D E IN VENC I ON
en
ESPANA
por VEINTE aios
nombre de VESTTNGHOUS3 ELECTRIC CORPORATION, calidad

norteamericana, establecida en 700, Braddock Avenue, East
PTittsburph, Pensilvania, Estados Unidos de Atdérica, per:

" N PROCEDIMIENTO DE PRODUCIR UN FOSFORO

Este Inv.nto se refiera a fésforos y pfRodos de
prepararlo y teas s .p -i1"lirnsc tiene por objeto orinoipal
la sicoaccion ce un Fosforo que tiene gran respuesta en
la repidén eritémica del espectro.

Con este objeto a la. visba el iInvento consiste

pric.riancnte en un procedimiento ce producir un fésforo,
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especialmente para lamparas fluorescentes que tienen al-
ta salida eritémica y solo una salida muy pequefia ce ra-
diaciones visibles, método que comprende afadir a los ingre
dientes de dicno fésforo un pequefio porcentaje de una
impureza del grupo compuesto de fosfato de cinc terciario,
fosfato de magnesio terciario, sulfato de cinc y sulfato

de magnesio.

Un fésforo preferido segun el invento, comoren-
de una soluciodn sélida de los fosfatos de cinc, calcio, y
tallo, que tiene su pico de emisiéon a anas 3110 U.A. (uni
dac.es Angstrom).

Se describiran ahora por via de ejemplo y con
referencia al dibujo adjunto varias realizaciones prefe-
ridas del invento.

La figura 1 es una vista en alzado con parte en
corte longitudinal de una lampara fluorescente que incor-
pora el invento.

La figura 2 es un diagrama que muestra la rela-
cion entre _la respuesta fluorescente de un fésforo que in-
corpora el invento, al fosforo previamente usado al efecto,
y el espectro eritanico, con la longitud de onda en uni-
dades Angstrom, como abscisa y la intensidad relativa co-
mo ordenada.

La figura 3 as un diagrama de paso que ilustra
una realizaciéon del método de hacer el nuevo fésforo.

La figura 4 es un diagrama de paso que represen-

ta otra incorporacién de dicho método.
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El fosforo que an-tes se usaba en general para
producir radiaciones eritémicas es fosforo de calcio acti-
vado con talio. EIl espectro de emisiéon de este fosforo
tiene un pico de unas 3280 U.A.(unidades Angstrom) y su
curva se designa con el numero 11 en la figura 2. La efi-
ciencia de este fosforo es baja, porque solo una pequefia
porci6on de la Fluorescencia em}tida cae dentro de la re-
gion eritémica aceptada. Segun el invento, se produce un
nuevo fodforo cuya curva de formacidén de emision se repre-
senta por el numero 12 en la figura 2 donde el pico de emi-
sion estid a unas 3110 U/ A. De este modo, se obtiene como
dos veces la respuesta eritémica del nuevo Ffoésforo en rela-
cion con el fosfato célcico activo por talio.

Al preparar el nuevo Ffésforo se produce una solu-
cion solida de fosfatos de cinc y de calcio activados con
talio. EI cinc puede tener la forma de su 6xido, su car-
bonato o su fosfato. El calcio reacciona mejor cuando es-
td en la forma de 6xido o carbonato, pero pueden usarse
otras sales calcicas puras. El radical fosfato, se sumi-
nistra mejor por la combinacién de fosfato &cido diaménico,
pero otras sales como al fosfato acido calcico han resul-
tado también de posible empleo. A continuacidén se dan dos
procedimientos para usar una formula dada abajo para pro-

ducir un buen fésforo.
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Componentes Moles
Zng (P04 72 0.337.
CaCOx 14.510.
(NB432 H PO4 9.670.
TINPON -166.

Al producir el fosforo de la formula anterior,
los tres primeros ingredientes se trituran finamente y se
mezclan a fondo durante dos horas, con preferencia en mo-
lino de bolas, y luego se calientan a 3003 C. Es mejor
volver a moleB la masa caliente y pasarla por un tamiz de
100 mallas (1550 aberturas por O212) antes de calentarla
por segunda vez a 3003 C. El ortofosfato de talio se afia-
de preferiblemente al fosfato de calcio y cinc finamente
pulverizado asi producido, y se mezcla a fondo, con prefe-
rencia en un mortero de agata. Luego la temperatura de ca-
lentamiento se eleva con preferencia a 9503 C, y la mues-
tra se calienta durante media hora. Luego con preferencia
el fésforo se vuelve a moler, se tamiza y se vueve a calen-
tar durante 20 minutos. Despues el proceso de calentar y
tamizar se repite con preferencia por lo menos dos veces,

o /hasta que se obtenga el maximo rendimiento.

En vez de seguir el procedimiento anterior que
se representa por el diagrama de paso de la figura 3* to-
dos los iIngredientes pueden triturarse finamente juntos y
mezclarse a fondo, por ejemplo en un molino de bolas, con

un exceso de .95 mol. de fosfato amonico. El calentamiento



de los ingredientes se hace con preferencia a unos 9502 C.
durante media hora, y luego la mezcla se tritura y tamiza.
El proceso de calentamiento y trituracién se continua a
intervalos de 15 minutos hasta que se obtiene el rendimien-
to optimo o mas alto. Este procedimiento alternativo se
representa en el diagrama de paso de la figura 4. La fi-
gura 1 representa una lampara fluorescente que emplea un
fésforo segun el invento.

En vez de representar los ingredientes en pro-
porciones molares, se puede preparar una tanda del 8% del
fosforo de fosfato de calcio y cinc terciario, aproximada-
mente como arriba se dice, cuyo peso total sea de imos
500 g, después del calentamiento, mezclando ingredientes
en las siguientes proporciones:

FORMULA 11

Inpredientes gramos
Zn~(PU4)2  (10%H20) 58
Uaoon 580
(NH4)2 RPO4 5109

Los ingredientes anteriores deben triturarse
el molino de bolas o finamente de otro modo y mezclarse a
fondo durante unas dos horas, y calentarse a 3005 C. en
una bandeja de silice de poco fondo, por ejemplo aproxima-
damente de 12.5 x 35 x 3.8 cm. Luego el material puede mo-
lerse en el molino de bolas durante media hora, calentarse
de nuevo a 3005 C. durante una hora, y luego volverse a mo-

ler durante una hora con una mezcla de 50.18° de sulfato de
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tadio, TIS04, o la correspondiente proporcioéon molar de or-
tofosfato de talio. Luego la mezcla puede calentarse a
9605 C. durante unos 4% minutos, y volverse a calentar va-
rias veces a intervalos de 15 minutos con preferencia con
trituracion en-tre los intervalos de calentamiento.

Aunque se ha especificado una proporcioéon prefe-
rida de fosfato de cinc treciario u ortofosfato de cinc
como de un 8 %, no se limita a esto el invento, porque pue-
de obtenerse una desviacidén deseable hacia las longitudes
de onda mas cortas afadiendo variables proporciones de di-
cho fosfato a los otros ingredientes. jlas proporciones
pueden variar por ejemplo entre el 4 % y 12 %, dando un
campo de cambio de la longitud de onda desde un pico a
unos 3155 U.A. para la adicién de 4 % de fosfato de cinc
terciario, a un pico de unas 3040 U.A. para la adicién
como de un 12% de fosfato de cinc terciario. Aunque éstos
solo parece mostrar que es deseable tener una proporcion
de fosfato de cinc terciario mayor de 8 % a causa del ma-
yor cambio de longitud de onda para proporciones de hasta
por lo menos 12 % se ha descubierto que la intensidad de
las radiaciones engendradas por el fosforo disminuye cuan-
do la proporcién del fosfato de cinc terciario aumenta
sobre 8 %.

Aungque el fosfato de cinc terciario es un in-
grediente preferido para determinar un cambio hacia las
longitudes de ondas®"mas cortas para obtener asi mayor efi-

ciencia en la generacidon de radiaciones eritémicas, el
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invento no se limita a éste material porque un cambio si-
milar hacia las longitudes de ondas mas cortas puede ob-
tenerse por la adicidon de una o mas impurezas. Se ha com-
probado que, como alternativas al fosfato de cinc tercia-
rio para desviar el espectro de emisién hacia las longi-
tudes de onda mas cortas puede usarse uno de los siguien-
tes materiales: fosfato magnésico terciario, sulfato de
cinc o sulfato magnésico. Si se emplea sulfato de magné-
sio se ha comprobado que la cantidad Optima parece ser
como de un 8 %, con lo cual el pico de emisién cambia a
3190 U.A.. El Uso de sulfato de cinc y sulfato magnésico,
aunque eficaz en el cambio de la longitud de onda, no es
recomendable por la disminucién de la eficiencia si se
usan dichos materiales.

Se verd por lo anterior que el invento ofrece
un fésforo mejorado en el cual el espectro de emision se
cambia en tal medida hacia las longitudes de onda mas
cortas que es mas eficiente para la produccién de eritema.
El pico de emisidén esta proximo al del espectro eritémico
por ejemplo a unas 3110 U.A™ con lo cual tiene mas del
doble de la respuesta eritémica del fosforo de fosfato
calcico activado con talio. Ademas, el nuevo fosforocons-
tituye una solucion sélida activada por talio de fosfatos
de cinc y calcio, lo cual es especialmente util para la
produccién de radiaciones eritémicas. La adicién de un
ingrediente al fosfato caleico activado por talio cambia

ra el pico de la emision unas 200 U.A., hacia las lon-
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gitudes de ondas mas cortas aumentando asi su eficiencia
para producir radiaciones eritémicas.

Las lamparas hechas con el nuevo fosforo tie-
nen mejor conservacion y producen solo una proporcioén
muy pequefia de radiacion visible y como unas dos veces
y media el rendimiento en la regidon eritémica que las
lamparas hechas con el fésforo ordinario del fosfato cal-
cico y talio. Esto significa que una lampara fluorescente
de 40 vatios con el nuevo fosforo,siendo la bombilla de
la lampara de un vidrio calizo tal como Corning Code nu-
mero 9821 por ejemplo, que transmita las radiaciones eri-
témicas, produce unas 40 veces el efecto eritémico por
vatio mas que la llamada lampara de sol RS con lastre de
filamento, fabricada por la Westinghouse Electric Corpo-
ration*"

Esta solicitud que corresponde a la presentada
en los Estados Unidos de América, con fecha 21 de Junio
6e 1.947, bajo el numero 756.242, se acoge a los beneficio;

del articulo 51 del vigente Estauto-Ley sobre Propiedad

Industrial.
- NOTA -

Los puntos de invencion propia y nueva que se
presentan pana que sean objeto de la presente Patente de

Invencion por VEINTE afios en Espafia son los siguientes:
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1. - Un procedimiento de producir un fosforo,
particuhrmente para lamparas fluorescentes de alto ren-
dimiento en la regidén eritémica y solo de pqgquefia salida
de radiaciones visibles, que comprende anadir a los in-
gradientes de dicho fésforo un pequefio porcentaje de
una impureza del grupo formado por el fosfato de cinc
terciario, el fosfato de magnasio terciario, el sulfato
de cinc y el sulfato de magnésio.

2. - Un procedimiento segun se reivindica
punto 1 que comprende afadir como un 8 % de fosfato de
cinc terciario.

3. - Un procedimiento segun se reivindica en
los puntos 1 o 2, que comprende moler juntos fosfato de
cinc terciario, carbonato calcico y fosfato acido dia-
moénico, calentar a 300% O, volver a moler la masa calen-
tada y pasarla por un tamiz, calentar por segunda vez a
300% C., afadir fosfato de talio terciario, mezclar a
fondo, aumentar la temperatura de calentamiento a 950% C.,
calentar durante media hora, volver a moler, tamizar,
calentar durante 20 minutos, moler de nuevo, tamizar,
volver a calentar y a tamizar, y continuar hasta que se
obtiene el maximo rendimiento.

4. - Uh procedimiento segun se reivindica en el
punto 3, caracterizado por el uso de los siguientes ma-
teniales brutos: fosfato de cinc terciario, 0.337 moles;
carbonato calcico 14,51 moles; fosfato acido diaménico

9.67 moles; y fosfato talico terciario 0.116 moles.



N

10

15

20

25

183741

5.~ Un procedimiento sesdin se reivindica en
los puntos 1 © 2, que compr=nde moler Juntos fosfato de
ecinc tereiario, carbonato célcico, fosfato de talio ter-
ciario y como un 10 % de exceso de fosfato amébnico, ca-
lentar a 9502 C., durante ura media hora, triturar, ta-
migzar, calentar, triturar y.tamizar y continuar el calen-
tamiento ¥y la trituracién a intervaloe de 15 minutos hasta
hasta que se cbtiene el rendimiento mfAximo.

| 6.~ Un procedimiento sexin se r«ivindica en el
punto 5, caracterizado por el uso de las siguientes pri-
meras materias como componentess

0,337 moles de fosfato de cinc terciario, 14,51
moles de carbonato céleico, 10.62 moles de fosfato. dia-
nbénico, y 0.166 moles de fosfato de talio.

7.- Un procedimiento segfin se reivindica en  :
los puntos 1 o 2, que‘com@rende molep juntos fosfato de
cinc terciario, carbonato de cdlcio y fosfato &cido dia-
ménico, calentar a unos 3002 C., triturar durante una me-~
dia hora, volver a calentar a 3002 C., durante una hora
v triturar durante una hora con una mezcla de sulfato
de talio, calentar la mezcla a 9502 G,, durante tres
cuartos de hora, y volver a calentar un nimero de veces
a intervalos de 15 minutos hasta que sé obtiene el maxi-
mo r=ndimiento.

8.~ Un procedimiento sezin se reivindics én el
punto 7, caracterizado por el uso de las sisu’entes pro-

porciones de las primeras materiasy fosfato de cine ter-

- 10 -
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CLAVE DE LAS INSCRIPCIONES DE LOS DIBUJOS.-

Vidrio a la cal, n3 9*821.-

v v
Espectro eritémico.- I 8 3 74 I

Nuevo fosforo.-

Fosforo antiguo.-

(Ordenadas) Intensidad relativa.-

(Abscisas) Longitud de onda en unidades Angstrom.-
Molienda en molino de bolas de zn™ (PO™M2 + CaCO™ 4 (NHN)g 1P04
Combustion a 3003 C.-
Nueva trituracién y paso por un tamiz de cien mallas.-
Combustién a 3003 o.-
Mezcla a fondo en un mortero de agata.-
Combustién a 930% C.-
Repitase para el maximo rendimiento.-
Repitase para el maximo rendimiento.- |,
Nueva trituraciéon y paso por el tamiz.-
Nueva cambustion.-
Nueva trituracioéon y paso por el tamiz.-
Nueva combustion.-
Nueva trituracién y paso por el tamiz.-
Molienda en molino de bolas de zn™ (PON)2 + CaCO™ + (NH/™p

+ TP5 PON. + 0.95 moles de exceso de (NH/”NJg KPOM. -

- Nueva combustion a 9303 C.-

Nueva trituracioén y paso por el tamiz.-
Nueva combustién a 9503 U.-

Nueva trituracién y paso por el tamiz.-
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ciario con 10% de agua 58 gramos; carbonato calcico 560
gramos; fosfato acido diaménico 510.10.g gramos, y sulfa-
to de talio, 50.18 gramos.

9;- Un procedimiento segln se reivindica en
cualqué&era de los puntos anteriores en el cual la opera-
cion de trituracion se realiza en molino de bolas y para
tamizar se utiliza un tamiz de 100 mallas ( 1550 aberturas
por cm” ).

10. - El procedimiento de producir fosforo:
lamparas fluorescentes virtualmente como arriba se des-
cribe con referencia a los dibujos adjuntos.

11. - Un procedimiento de producir un fésforo.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, ilustrado en el dibujo que se acompaia y para
los fines que se han especificado.

La presente Memoria consta de once hojas es-

critas a maquina por una sola de sus caras.

- 8 MAY. 1948

MALA REPRODUCCION
POR DEFECTO DEL ORtQtNAL

11 .
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