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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
d e
PATENTE DE IWVENCION
N¢ 201.387 formulada el 11 de Enero del952
en .
ESPARA
por VEINTE aflos

a nombre de SOCIETE ANONYME POUR LES APPLICATIONS DE L'ELEC-
TRICITE ET DES GAZ RARES, ETABLISSEMENTS CLAUDE-PAZ & SILVA,
entidad francessa, establecida en 8, rue de Cognacqg-Jay,

Paris, Francia, por:

" MEJORAS INTRODUCIDAS EN LA PREPARACION DE
MATERIAS ABSORBENTES M.~

R El presente invento se refiere a una materia
absorbente a base de uno por lo menos de los metales tantalio
. ¥ circonio, materia utilizable para aparatos que ponen en
Jjuego la electricidad.
5 Es conocido que los metales citados absorben

los gases distintos de los gases raros, por procesos gue de—
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penden del metal y del gas y que son generalmente una combilna-
eién guimica o una disolucidn. A4 las temperaturas no demasia-
do elevadas, esta absorcidn es tanto mds rdpida cuanto més
elevada sea la temperatura del metal; pero cuando este tempe-
ratura es demasiado elevada, el metal puede desprender to#al-
mente 0 en parte gases qde hubiera absorbido a temperaturas
més bajas.

4 cgusa de esta propiedad de absorcidn de los
gases, el tantalio y el circonio son utilizados como "getter',
es deeir para retirar los gases indeseables, especialmente en
los aparatos electrdnicos de vac{oc o de gas.

8in embargo, estos metales no pueden ser utili-
zados sin precauciones; por ejemplo, si la rieza de metal gue
constituye el getter estd colocada en contacto con un electro-
do de un aparato de descarga eléctrica con propdsito de calen-
Yarla, se corre el riesgo de gque la descarga parfa de esta
pieza en lugar de partir del electrodo. MMds adelante serédn
mencionados otros inconvenientes en la utilizacidn de estos me-
tales.

La materia absorbente segin el presente invento
no presenta estos inconvenlentes; se caracteriza porgque esté
constituida esencialmente por uno al menos de los metales tan-
talio y circonio revestido de un cuerpo antiemisor, siendo
este revestimiento permeable a los gases a absorber.

Se califica aquf de ‘“antiemisor" todo reves-
timiento que dificulte la produccidn de descargas a partir de
le superficie que recubre, sea conductor (le grafito por ejem-

plo) o alslante. ILa permeabilidad del revestimiento no puede
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ser apreciable mds que en las condiciones a las cuales esté
sometido el metal subyacente durante el funciohamiento normal
del aparato para el cual es utilizada la materia absorbente;
puede ser debida a intersticios en el revestimiento g la diso-
lucidn intermedia de los gases en el cuerpo antiemisor, a una
reaccidn de equilibrio de los gases con este cuerpo y con el
metal absorbente, etc.

El hecho de gue la materia absorbente estd cons-
tituida esencialmente por tantalio y circonio significa que,
en esta materia, la absorcidn es debida al menos en su mayor
parte, a tantalio o a circonio. La materia absorbente segin
el invento puede, en eiecto, tener, en parte més o menos impor-
tanteé, otras substancias ademds del tantalio y el circonio:
por ejemplo materias emisoras, o inertes, conductoras o aislan-
tes, u otras substancias que funcionan como getter, etc.

En las figuras adjuntas, que tienen por objeto
hacer comprender el invento, se muestran ejemplos de realiza-~
cidn:

La figura 1 representa en alzado un electrodo

para aparato de descarga utilizando la materis segin el in-~

vento.
La figura 2 representa el mismo electrodo visto

en planta.

La figura 3 representa en alzado un electrodo
para asparato de descarga utilizando, bajo otra forma, la ma-
teria segdn el invento.

La figura 4 es una vista en planta del elec-

trodo representaflo en alzado en la figura 3.
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La figura 5 es una vista en seccidn de una par-
te de un electrodo para aparato de descarga utilizando la ma-
teria segin el invento todavia en otra forma.

El electrodo revresentado por las figuras 1 ¥
2 lleva principalmente un enrollamiento 4 en hilos de molib-
deno recubiertos, como se sgsagbe, de susbstancias emisoras. Es-
te enrollamiento estd fijado a las llegadas de corriente en

niquel, 1 y 6, oprimiendo sus extremidades 2 y 5 sobre las ex-
tremidades, encorwadas en gancho, de dichas llegadas.

Dos hojas de tantalio 3 y 7 plegadas de forma
que abracen parcialmente el enrollamiento 4, son respectiva-

mente soldadas a las llegadas de corriente 6 y 1. Cada una ge
estas hojas tiene, por ejemplo, un espesor de 0,1 mm., un an-
cho de 5 mm. y una longitud de desarrollo de 15 mm. El tanta-
lio est4 recubierto de una capa de dxido obtemida por via
electrolftica haciendo pasar una corriente eléctrica entre la
hoja de tantalio, soldada a la llegada de corriente que debe
llevarla y que funciona como 4nodo, y un cdtodo de tungsteno,
siendo estos dos electrodos sumergidos en dcido nitrico de daé-
bil concentracidn. La electrolisis es efectuada bajo una ten-
g8idn continua de 100 voltios aproximadamente. La intensidad

de la corriente de electrolisis disminuye a medida que la caps
de dxido adguiere mayor espesor; cuando esta intensidad llega
a ser casi nula, se suspende la electrolisis. ILa capa de 8xido
as{ obtenida, cuyo espesor es del orden de una micra, es sufi-
cientemente delgada para permitir a los gases atravesarla y
alcanzar el tantalio metdlico subyacente, donde son absorbidosg

es sufricientemente gruesa pars impedir que las hojas 3 ¥y 7
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sirvan de dnodo o de cdtodo cuando el electrodo descrito estéd
montado en un aparato de descarga. DLas hojas 3 y 7 son, duran-
te el funcionamiento del aparato de descarga que utilize el
electrodo represeptado, llevadas a una temperatura reletivemen-
te poco elevadaj pero como su superficie es bastante extensa,
absorben sin embargo en forma suficiente los gases nocivos que
existen en el interior del aprarato de descarga durante el fun—
cionamiento de éste gea gque estos gases provengan de una defec-
tuosa desgasificacidn de este aparato o que sean desprendidos
por ejemplo, por los electrocdos.

X1 revestimiento antiemisor de dxido sobre las
hojas 3 y 7 las impide funcionar como electrodos; los eflu-
vios anddico y catddico guedan pues, en cada alternancia de la
corriente, cusndo ésta es corriente alterna, localizados en la
proximidad del enrollamiento 4 en lugar de pasar & este dUltimo
a las hojas, y viceversa; se disminuye as{ la oscilacidn lumi-
nosa de las extregidades de la limpara portadora de tales
electrodos.,

Otra ventaja de este revestimiento antiemisor
en el caso de la corriente alterna es que, como las hojas no
pueden ya servir de 4nodo, el enrollamiento 4 es calentado por
la totalidad del calor desprendido en el electrodo por las cai-
das anddica y cuatdiica, lo cual permite darle dimensiones méds
extensas y por tanto contener una mayor reserva de materias
amisoras que si funcionara como cdtodo.

Otra ventaja, todavia, es gue este recmbrimien-
to evita gue nazca una mancha catddica sobre una de estas
hojas; wuna tal mancha, en efecto, czlentaria localmente el

tantalio que, entonces, dejaria desprender los gases que habia



10

20

25

absorbido con anterioridad.

El revestimiento antiemisor citado del tatalio
es un cuerpo aislante. Este revestimiento puede no ser aislan-
te, para la aplicacién gue acaba de ser descrita, en el momen-
$0 que tenga poca tendencis a emitir electrones; se puede,
por ejemplo, recubrir el tantalio con una capa de grafito.

7 Lg disposicidn representada de las hojas les
permite interceptar una parte importante de las partfculas emi-
tidas por pulverizacidn idnica por el enrollamiento 4. 3i esta
ventaja es poco importante frente a una economfa posible de
tantalio, pueden utilizarse hojas de superficie menor, y ain
suprimir aquella de las dos hojas que estd fijada a la llegada
de corriente que no esti conectada al manantial de esta co--
rriente. ‘

Las figurass 3 y 4 representan, respectivamente
en alzado y en planta, un electrodo que lleva principalmente,
como ya se conoce, un filamento de tungsteno en doble espiral,
10, revestido de substancias emisoras; las extremidades de
este filamento son soldadas respectivamente a las llegadas de
corriente 1 y 6 del electrodo,

La materia absorbente estd agquf bajo la forma
de dos hilos de tantalio 9 y 11, soldados a las llegadas de co-
rriente 1 y 6 y colocados en el interior de la mayor de las
dos hélices segin las cuales estd arrollado el filamento de
tungsteno. Bste emplazamiento permite al tantalic ser calen-

tado, durante el funcionamiento del aparato de descarga que

tiene el electrodo representado en las figuras 3 y 4, & una

temperatura a la cual el tantalio absorbe bastante répidadente
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los gases indeseables. El tantalio estd vambién en este caso
revestido de una capa de dxido de tantalio del orden de la
micra por oxidacidén anddica, como en el ejemplo precedente.
Este revestimiento tiene como ventaja, por una partve, evitar
la puesta en corto-circuito de una parte del enrollamiento 10O
en caso de contacto de éste con uno de lox hilos 9 y 11, y por
otra parte evitar gque la descarga parte de uno de esos hilos

y le caliente hasta el punto de hacerle desprender los gases
absorbidos.

8i las espiras de la hélice mayor del enrolla-
miento 10 estd lo suticientemente aproximadas, no hay gue te-
mer qué una descarga parte de uno de los hilos 9 y 11. El re-~
vestimiento de esos hilos puede entonces, sin inconveniente,
presentar grandes intersticios y a través de los cuales una
descarga tendria posibilidad de pasar y de producirse sobre
estos hilos. ZEl revestimiento puede, en ese caso, estar cons-
tituido por pequefias perlas aislaentes o por granos aislantes
de cerdmica, por ejemplo, pudiendo ser fijados a los hilos,
entre otros modos, por frisado.

El electrodo representado tiene dos hilos de
tantalio 9 y 11; en ciertos casos, por ejeumplo si tiene poco
gas que absorber, uno de estos hilos puede serx sufiéiente.

La figura 5 representa, en seccidn por el plano
que pasa por las llegadas de corriente 1 y 6, una parte de un
electrodo de filamento doblemente arrollado andlogo al repre-
sentado sobre las figuras 3 y 4, perc en el cual le msteria
absorbente estéd dispuesta de modo distinto. E1 filamento de
tungsteno 15, de 0,08 mm. de didimetro, por ejemplo, es enrolla
do en una hélice primaria 13, por ejemplo de 0,15 mm. de did-

metro interior; esta hélice primaria, de la cual solamente
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algunas espiras se han representado en la figura 5, esta a su
vez enrollade en una hélice secundaria de 0,7 mm. de didmetro
interior, que es lg dibujada en 10 en las figuras 3 y 4. El

revestimiento emisor 14 de la hélice 13 lleva, por lo menos
en parte, como es sabido, después del tratemiento, éxido de

baric y pequefias cantidades de bario metflico; este revesti-
miento emisor lleva, ademds, en el caso presente, granos de
tantalio 16 oxidados superfiicialmente.

Bsta oxidacidn puede ser realizada, bien antes
de gue los granos ssan mezclados con los productos que dan
origen a los dxidos emisores, o bien durante el curso de la
formacidn de estos Sxidos. Se puede, por ejemplo, operar de
la forma siguiente. En . primer término, se guarnece el hilo
15 doblemente arrollado, con una mezcla de barita hidratada y
de tantalio en granos no oxidados y se hace pasar una corriente
eléctrica en el filamento 15 de modo que llegue a fundir la ba
rita. 4 continuacidn, el electrodo poritador de este filamento
15 es montado, asf{ como otro electrodo semejante, en la envol-
vente del aparato de descarga que se desee proveer de estos
electrodos; este conjunto es entonces desgasificado por un
calentamiento bajo vacfo, lo cual deshidrata la barita, y lue-
go se llena de gas raro. Finalmente, se hace pasar una descar-
ga entre los electrodos de forma que se activen™, es decir
gue se reduzca una parte de la barita a bario metdlico. Todas
estas operaciones son conocidas, para la fabricacidn de las
ldmparas fluorescentes por ejemplo; en el caso presente produ—

cen un efecto suplementario: los granos de tantalio son oxi-

dados en su superficie por la barita, especialmente en el mo-
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mento de la Mactivacidn" de los electrodos, lo cual les pro-
poroiona un revestimiento antiemisor de Sxido. Un electrodo
destinado a una lémpara recorrida por uns corriente de descar-
ga de 0,4 emp. puede, por ejemplo, admitir 5 mgr. de &xido de
bario y 1 a 2 mgr. de tantalio en granos de unos 400 mesh. La
capa de 6xido gque recubre los granos de metal reporta la ven-
taja de que estos granos no aumentan la conductibilided de la
capa emisora, como lo harfan los granos de metal desnudo.

Las diversas formas de realizacidn anteriores
no han sido descritas mds que a t{tulo explicativo y no limi-
tativo. Obras numerosas formas y aplicaciones de la materia
abgsorbente pueden ser imeginables sin salir del dominio del
presente invento.

En las formas de realizacidn antes descritas,
solamente el tantalio ha sido indicado como metal absorbente
de los gases, por ser generalmente este metal de un empleo més
f4cil que el circonio. Pero es evidente que este dltimo, que
también es muy poco voldtil y absorbe los gases sobre todo a
temperatura bastante elevada, puede ser igualmente utilizado.

El presente invento puede también tener otras
aplicaciones que los aparatos de descarga eléctrica en los ga-
gs8. Por ejemvnlo, pueden proveerse de un revestimiento aislan~

te tiras o hilos de tantalio o de circonio utilizados para per-

feccionar el vacio en un recinto, por ejemplo en un recipiente

donde se hacen sedimentaciones por evaporacidn en el vacio; en
ese caso, €8 pogible colocar las tiras o hilos en la primimidad
inmediata o en el interior de la espiral calentadora de tungs-—

teno portadora del metal & evaporar, siendo colocadas estas
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tiras o hilos en posiciones andlogas a las de las hojas 3, 7
o de los hilos 8, 11,

Le presente solicitud, que corresponde a la pre~
sentada en Francia con fecha 12 de Enero de 1.951, bajo el
némero PV. 602.992, se acoge a los beneficios del artfculo 51
del vigente Estatuto-Ley sobre Fropiedad Industrial.

- NoOTa&A -

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de la presente solicitud de
Patente de Invencidn en Espaﬁa; por VEINTE afios, son los si-
guientes:

1¢.~ Mejoras introducidas en la preparacidn de
materias absorbentes a base de uno, por lo meﬁos, de los meta-
les tantalio y circonio, para aparatos gue ponen en juego la
electricidad, caracterizdndose porque la materia en cuestién
estd constituida esencialmente por dicho metal revestido de un
cuerpo antiemisor, siendo este revestimiento permeable a los
gases a absorber.

20,- Mejoras segin el punto 1%, consistentes
en que dicho revestimiento estd constituido por una capa de
8xido de por lo menos uno de estos metales, obtenido, por
ejemplo, por oxidacidn anddica de este metal.

32,~ Mejoras segin el punto 12 mplicadas a

- 10 -
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los aparatos de descarga eléctrica que tienen por lo menos un

filamento enrollado en hélice y caliente en funcionamiento,

consistentes en que esta materia esté colocada en el interior
de la hélice.

42.~ Mejoras segin los puntos 12 y 2¢, aplica-
das a los aparatos de descargs eléctrica portadores por lo me-
nos ae un electrodo guarnecido de substancias emisoras, consis-
tentes en que la materia absorbente es mezclada, por ejemplo,
en forma de granos, con dichas sustancias emisoras, pudiendo
eventualmente téner lugar la oxidacién superficial del metal
después de dicha mezcla

5¢.- Mejoras introducidas en la preparacidn

de materias absorbentes.
Tal y como se ha descrito en la lMemoria que

antecede, ilustrado en el dibujo que se acompafia y paras los

fines que se han especificado.
La presente Memoria consta de doce hojas escri-

tas @ miquina por una sola de sus caras.

Wearid, 9 7FER 1952

P. A.
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