- Ll

qx

-

? - 235533

FH. 17402 Spain -vDo/MS

MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
ESEAERA
. por VEINTE afios
& nombre de N.V. PHILIES'GLOEITAVPENFABRIEKEN, entidad ho-
landesa, establecida en ﬁmmasinge1 29, Eindhoven, Holanda,
por:
"MEJORAS' INTRODUCIDAS EN LA FABRICACION DE UN GETTER ZARA
TUBOS DE' RAYOS CATODICOS Y OTROS RECIPIENTES DE VACIOM.

La presente invencién se refiere a un getfer pare un
tubo de déscarga eléctrica y otros recipientes a vacio que
contienen»zirconio, hafnio, titanio, torio o una aleacién
de los miémoé como metal activo;'El término "getter" debe
entenderse dentro del alcance de esta solicifud tanto re-
firiéndosé al getter activo en una envoltura evacuada como
al getter ain no activado que contiene el metal de getter
é'el hidruro de este metal en una forma no activada, estan-

do presente capas de éxido en la superficie.
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' Son conocidos getters que consisten de tabletas o pil-
doras comprimidas de un polvo comprimido en soportes; El ma-
terial de partida se obtiene granulando un trozo mayor com-
primido que contiene el hidruro del metal de getter en gra~
nos de diédmetros diferentes menores que 5 micrones, mezclados
con granos de tungsteno de un didmetro considerablemente me-
nor para evitar la sinterizacién., Una fraccién bastante grue-
sa del material granulado tamizado es comprimida para formar
108 getters; El polvo fino como tal no es adecuado para ser
trabajado directamente paré formar los getters;

Para muchos usos, la razén de absorcién de gas de los
getters comprimidos conocidos es demasiado pequefia, aunque
la capacidad de absorcién sea suficientemente grande. Este
condicién resulta en la aplicacién de muchas pfldoras o ta-
bletas or.soportes mayores que contienen material comprimido,
lo que, sin embargo,‘es inadecuado por varias razones.

De acuerdo con la invencién, en un getter para tubos
de rayos éaﬁddicos y otros recipientes de vacio que contie-
nen zirconio, hafnio, titanio, torio o una aleacién de los
mismos como metal activp en la forma de granos finos mezcla-

dos con granos de un metal por ejemplo tungsteno o molibde-

' no, que evitan la sinterizacibn, los granos finos primarios

tienen una superficie especffica que es tan grande como sea
posible y estos granos son aglomerados para formar granos
secundarios, sienab los granos secundarios mgtuamente de las
mismas dimensiones tanto como sea posible y estando provis—
tos sin compresién y en una forma resistente a la abrasién
en un soporte al menos parcialmente perforado;

En el getter de acuerdo con la invencién, se obtiene

un conjunto en que el 4rea superficial especi{fica grande
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de los granos primarios puede ser alcanzada a través de los
cortos miCroporos en los granos secundaribs; Los granos se-
cundarios pueden ser alcanzados a través de los macroporos
entre estos granos. Con este conjunto, se obtiene una razén
de absorcién de gas que es mis alta en al menos un orden de
‘magnitud en comparacién con los‘getters conocidos en que los
granos son comprimidos y en que apenas estin presentes micro-
poros;
B el getter comprimido conocido, substancialmente sélo
puede ser operative una reaccidén de volumen que corresponde
a la concepcién hasta ahora general sobre los getters; Sin
embargo, tal reaccién se realiza muy lentamente; B el getter
de acuerdo con la invencién, toda el 4rea superficial puede
ser alcanzada por los gases que deben ser absorbidos que apn
ligados en una reaccién Superficial; Mediante el dispositi-
vo de acuerdo con la invencidn, este 4rea superficial puede
ser alcanzada con una difusién de poros de gran velocidad
'que pﬁede_ser-determinada,por la combinacién de microporos
y macroporos. Las velocidades de difusién experimentalmen—
te determinadas estén en buen acuerdo con la teorfa y los
céleculos asociados. Bn los getters conocihos, los microporos
posiblemente presentes no ofrecen ninguna posibilidad de
difusién.sufioiente;
™ el getfer de acuerdo con la invencién es necesario
Para obtener una razén de absorcidn de gases tan grande como
sea posible no comprimir los granos secundarios, pero es per-
misible ﬁna pequeiia pretensién del soporte para asegurar una
colocacign-anasistentg a la abrasién de los granos;
Cpho un valor minimo para el &rea superficial especi-

fica de los granos de material de getter de acuerdo con la

282549t

-3 -



15

20

a5

g0

'mide, que es obtenido con presiones por debajo de 5 ton/cm<,

" preferentemente l'ton/bm .

invencién Puede establecerse el valor de 1 a 2 m? Por gramos,
pero relacioneS‘de absorcién considerablemente mejores se ob-
tienen con.un polvo que tiene un érea,superflclal especifica

comprendlda entre 25 y 30 m2 por. gramo. El 4rea superficial

'especiflcaﬁes-;ndlcada para al material que afin no esté acti-

vado. Como resultado de la activacién se broduce una disminu-
cién ae'apfoximadamente 30%. Los granos del metal que evitan
la sinterizacién tiene1apr6ximadamente la misma Area superfi-
cial especfficavy estén presentes en aproximadamente lés mis-
mas cantidédes en peso. ‘

Si en el getter de acuerdo con la invencién se eligen
granos secundarios de didmetros considerablemente més gran-
des, los mécroporos-son méé grandes también, es cierto, pero
los mlcroporos a travéds de los cuales puede ser alcanzada una
parte mayor del érea superficial activa de los granos prima-
rios, selvuelven.més largos de modo que la razén de absorcidn
disminuye;éfbr lo tanto, el didmetro de los granos secunda-
rios deberfa estar comprendido entre unas pocas'veces 10 mi-
crones j unas bocas décimas de ut milfmetro, siendo preferen-
temente menor que 2 la relacién antre los didmetros nis gran-
des y més pequefios. Las dimensiones m4s favorables estdn com-
prendi&as éntre-loo ¥y 200 micrones; Ios granos secundarios

pua&en ser obtenidosvgranulando un trozo més grande compri-
' 2

o
‘El.géttér de acuerdo con la invencidén no solamente pro-

porciona una razén de absorcién de gas m4s elevada, sino que

la desgasificacién y también la eliminacién del hidrégeno,

sl durante la activacién es descompuesto un hidruro, es mu-

cho més f5011 de modo que tampoco debe temerse una presién
S ﬁ/\/’\f’ fr?\ﬁ
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de hidrdégeno notable a temperaturas operativas mfs altas, a
diferencia de 19 que ocurre en los dispositivos conocidos;

& fin de que la invencién pueda ser f4cilmente llevada
a la préctica, la misma sers descrita a continuacién mds de-
tallédamente, a titulo_de ejemplo, con referencia a los di-
bujos acompaﬁados, en ques .

Las figuras l, 2 y 3 muestran getters de acuerdo con
la inVencidn; '
La figura 4 muestra la colocacidn de los granos;
La figura 5 muestra unas pocas curvas de absorcién de
gas. |

Refiriéndose ahora a la figura 1, un clllndro de ni-

quel 1 de 4 mm de didmetro y 4 mm de altura, estd cerrado

en ambos extremos por malla de alambre 2 y 3 respectivamen-

te de acero al cromo-niqgel‘ La malla de alambre consiste
de.alambrea cruzados de 30 micrones de didmetro y una sepa-
racién de 30 micrones. El cilindro 1 comprende granos secun-—
darios de una fraccifn de tamizado de 100 a 200 micrones de
didmetro qﬁe es obtenida de la manera siguiente. Polvo de
hidruro de zirconio con un 4rea superficial especffica com-

2 por grano es mezclado con polvo de

préndida entre 2 y 30 m
tungsteno dbn aproximademente la misma érea superficial es-
pecifica en una relacién en peso de 60 3 40. Bl conjunto
es comprimido a una presidn de 1 ton/cm y luego granulado;
De este granulado se usa la fraccidn de tamizado estable-
cida;

En la.figura 2, los mismos granos secundarios 4 son
provistos entre dos redes de alambre 5 y 6 soldadas en el
borde 7 como resultado de lo cual se obtiene una mejor adm1~
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sibilidad,de los granos. A& fin de tener una posibilidad de ca-
lentamiento més fécil durante la activacién, el soporte compren-
de ?ﬁnvun anillo de niquel 8 que puede ser calentado por co-
rrientes de.Fbupault; También puede usarse una placa metdlica
ubicada en él soporte.

La figura 5 muestra un corte transversal perfendicular—
mente al eje del getter que consiste de dos anillos de malle
de alambre 9 y 10 de aproximadamente 22 mms. de didmetre y
12 mms;‘devaltura que estén soldados arriba y abajo y, ademis,
se forman ocho bolsitas por medio de ocho soldaduras parale-
las axiales 11, bolsitas que contienen los granos 4;

_En 1§ figura 4, los granos secundarios 4 son mostrados
en una escéla exagerada en comparacién con la figura l. Los
granos primarios de hidruro de zirconio estédn designados por
la referencia 12 yllo% granos primarios de tungsteno por 13;
Bunque la figura no puede mostrar las relaciones en una es-
cala real,;es ficil ver que los microporos 14 son cdnsidera—
blemente ménores que los macroporos 15;

' Bn la figura 5, el eje horizontal indica la cantidad
de gas absorbido en mm/l, mientras que el eje vertical indi-
ca la razén de absoroién de gas en litros/seg. Todas las me;
diciones fueron realizadas con monéxido de carbono como gas
de prueba, debido a que este gas forma una gran parte de

los gases‘residuales en los tubos de rayos catédicaes y es
ademés bastante perjudicial. La curva T se refiere a un dis—
positivo mostrado en la figura 1, en que se usaron 50 mgr.
de grancs. La curva II se refiere a un dispositive mostrado
en la figura 2 en que la bolsita de alambre de malla tenfa
un digmetro de 14 mm. Bs f4cil ver de las dos curvas que
es absorbida la misma cantidad de gas, pero que para la cur-
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va II la razén de absorcién a través de un 4rea mayor de la
qapacidad; e& aproximadamente un orden de magnitud mayor, lo
que puede éer explicado por la mejor admisibilidad de los
granos secundarios. La curva IT se refiere al mismo peso de
polvo qQue la curva I; La curva IIT se refiere‘a'dos bolsitas
mostradas en la flgura 2 cada una llena con 50 mgr. de polvo.
La curva IV se refiere a un getter mosirado en la figura 3
lleno con 500.mgr. de polvo. Bs fécil ver de las cuatro cur-
vas que elias alcanzan m4s o menos la curva rectangular ideal,
es decir un getter ideal actia de modo que la razén de absor-
cibn de gaé S permanece constante durante toda el uso de la
capacidad‘ae absorcién QL Todas las curvas se refieren a un
polvo de partida con un 4rea superficial esPeciflca de 25
mz/gr. |
- Con fines de comparacién, se muestra la curva V gque

se. refiere a un dispositivo conocido en que se usaron 26 mgr.
del mismo polvo que para la determinacidn de las otras curvas
Yy en que se comprimid una tableta de 3,5 mm de didmetro y
aproximadamente 1 mm de grosor en una.tira metdlica. La fi-
gura 5 muestra claramente que la diferencia en la razén de
gbsorciSn de gas entre las curvas I y V es mayor en mis de
un orden de magnitud que 1o que se esperaba de la diferencia
entre la centidad de polvo; Ia razén de absorcién de gas més
elevada que podrfa alcanzarse con este dispositivo para la ‘
curva 5 era 3 x 10"2 1[Seg‘con ung cantidad de 5 x lo'sﬁmm/lo

Esta:solicitud, qQue corrésponde a la presentada en la
Repdblica Federal &lemana el'él de Noviembre de 1961, bajo
el N® 20.851, se acoge a los beneficios ael artfculo 51 del
vigente Estatuto sobre PTropiedad Industrial

" 895 0f
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Los puntos de invencién propia y nueva que se presentan
para q&e sean objeto de esta Patente de Invencidn en Espafia,
por VEINTE afios, son los sigulentes'

lo, - Mejoras introducidas en la fabr1cac16n de un getter
para tubos de rayos catddicos y otros recipientes de vacfo,
que contiene zirconio, hafnio, titanio, torio o una aleacién
de los mismos y el metal activo en la~forma de granos finos
mezclados con granos de un metal, por ejémplo tungsteno o mo-
libdeno, que evita la sinterizacién, caracterizadas porque
los granos primarios tienen un 4rea superficial especifica
que es tan grande como sea posible y estdn aglomerados para
formar granos secundarios, teniendo los granos secundarios
las mismas dimensiones tanto-éomo sea posible y estando pro-
vistos sin compre816n, pero de una manera re31stente a la
abrasién dentro de un soporte al menos parcialmente perforadp.

29; - Mejoras de acuerdo con la reivindicacién 1,carac-
terizadés%porque el 4rea superficial especifica de los granos
Primarios es mayqr que 1 ma/gr;, rreferentemente de 25 a 30
m?/gr; mientras que los granos del metal que evita la sinte—
rizacidn tienen aproXimadamente la misma &rea superficial es-
pecifica y estén presentes en aproximadamente las mismas can—
tidades-énlpeso.'

39; - Mejoras de acuerdo con la reivindicacidn 1 6 2,
caracﬁeiizadas porque el didmetro de los granos secundarios
esté.comprendldo entre unas pocas veces 10 micrones y unos
pocos déc:.mos de un milimetro. | -13 2 5 @L

_ 49. - lejoras de acuerdo con la reiﬁindicacién 1, 2 6
3, caracterizades porque la relacién entre los didmetros

mis grandes y mis péquefios es menor que 2.
-ﬂ8-
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59; ; Mejoras de acuerdo con la reivindicaci6n 1, 2, 3
é 4, caracterizadas poréue el didmetro de los granos secunda-
rios estéd comprendido entre 100 y 200 micrones.

69, - Mejoras de acuerdo con la reivindicacién 1, 2, 3,
4 6 5, caracterizadas porQue los granos secundarios consisten
@e,una graﬁulacién de una parte comprimida de granos primarios
que estén &omprimidos con una presién menor que S'ton/bmz,
preférenteéenﬁe 1 tbn/bmal

. 72. - Mejoras de acuerdo con la reivindicacién 1, 2, 3,

4, 5 8 6, caracterizadas porque los granos secundarios estin
provistos éﬂ un cilindro de chapa metdlica que est4 cerrado
en ambos lédos por malla de alambre, que vincula los granos
con una ligera pre-tensiﬁn;

8e. - Mejoras de acuerdo con la reivindicacién 1, 2, 3,
4, 5 6 6, @aracterizgdas porque los granos secundarios estén

provistos én una bolsa de malla de alambre y una placa meté~

"lica o un anillo de corto-circuito esté provisto en el polvo,

92, - Mejoras introducidas en la fabricacién de un
getter para tubos de rayos catédicos y otros recipientes de
vacio. ; N

Tal:y coma se ha descrito en la Hemoria que antecede,
;epresentado en los dibpjos que se acompafian y con los fines
que se han especificado.

Esta Memoria consta de diez hojas, escritas a méqui-

282591



na por una sola cara.

Madrid, EQ NDV 1962
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