387 21 0 ez

P~ 46,693
W.E., Case N©

4‘10590 -
U.S. Ser N2 2837

MEMORIA DESCRIPTIVA

pare soliciter PATENTE DE INVENOION por VEINTE afios

a nombre de WESTINGHOUSE ELECTRIC COBRQRATION, reenie.

CLASIFICACION & B, ©,
orase (.49, E.21
SUBCLASElle: sl

e

entidad norteamericana

con domicilio en Gateway Center, Pittsburgh, Pensilva
nia, Estados Unidos de Américay

por: "UN METODO DE RECUBRIR CON UN RECUBRIMIENTO FOSFORES
| ‘CENTE DE CLOROFOSFATO DE ESTRONCIO ACTIVADO CON
EUROPIO, UNA ENVOLTURA DE UNA LAMPARAY
(Clase Internacional CO9k) -
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Esta Invencion se refiere & cbmposiciones lumihig
centes de recubrimiento y el recubrimiento con las mismas
de tubos o envolturas de lamparas.

En la Solicitud americana n? 726.464, presenta-
da el 3 de mayo de 1968 y posei&a @or'el ceglonario de la
presente Invencidn, se detalla una familia de composicio-

nes luminiscentes gue emiten luz azul, de anchura de ban-

" da pequefis. EL miembro mas eficaz de esta familia, es la

composicion de clorofosfato de estroncio, activado con eurg
pio, cuyo maximo de emision esta situado en unos 446,5 ngv
nometros y cuya anchura media de emision es de unos 33 ng
nometros. Este familia de composilciones es muy eficaz pa—
ra absgorber y excitarse por radiacion ultraviolete en una.
wona amplia, que incluye radiaciones hasta de unos 400 ng.
nometros. Las propiedades del clorofosfato de estroncio
hace muy interesante su utilizecion para numerosas aplica
ciones.

Uno de los problemas que‘surgen al utilizar la
composicién de clorofosfato de estroncio, es que cuando se
emplea en un dispositivo normgl de descarga de vapor de
mercurio de baja presion, como recubrimiento interno, la
produccién de luz azul disminuye, espectacularmente, duran
te el funcionamiento. Asi pues, al objeto de hacer comer-
cialmente interesante el empleo del pigmento o.recubrimien
to fosforescente, es necesario mejorar el denominado man-
tenimiento de la produccién inicial de luz de la compogi-
cion.

El empleo de adiciones de oxieloxrurc de antimo-
nio y oxido de entimonio pars mejorar el mantenimiento de

pigmentos fosforescentes de silicato, se describe en la Pa




tente de EE.UU., 2.727.864, expedids el 20 de diciembre de

1955. Esta Patente suglere que el mismo tratemiento tiene
aplicacién para el plgmento fosforescente normal de halo-
fosfato, activado con mangsneso y antimonio, que es el mas
5 comunmente empleado en 1émparas fluorescentes., Sin embargo),

se ha descubierto que la adicion de oxihaluros de antimonilo

y oxido de antmonio a los bien conocidos pigmentos fosfo-

i : ,
irescentes de halofosfato, reduce, en efecto, la produccion

’ ’ . :
luminoss de las lamparas fluorescentes asi obtenidas y afec

10 [ta de menera zdversa al mantenimiento.de estas lamparas
{ fluorescentes. Por tanto, el tratamiento descrito en la
;Patente antes mencionada, no ha encontrado utilizacion co-

fmercial con los pgmentos fosforescentes de halofosfato.

. f Segun la presente Invenclon, uns composicion 1um1
15 nlscente de recubrimiento para gplicarla a una comblnaclon

1um1nlscente, comprende un pigmento fosforescente de clo—;
:rofosfato de estroncio activado con europio divalente y :
funa cantidad, previamente determinada, de oxido de antimgi
‘nio (Sb203) y/o de un compuesto de antimonio que se descoé

20 - pone facilmente por el calor en el 0xi1d0.
- Preferiblemente, el oxido de antimonio esta pre%
gente en una centidad comprendida entre el 0,25 y el 1,6 °
- por clento en peso del plgmento fosforescente. Si parte, 0;
" la totalidad, del antimonio esta Presente como compuesto |
25 f de antimonio que se descompone por el calor, la cantidad §
; es tal, que la ouantie total del antimonio Presente en la§
: composicién de recubrimiento es igual al nﬁmero de étomosg
: gramo de antimonio contenido en la adicion de dxido de agg

* timoniod desde 0,25 & 1,6 por ciento en peso, basada en el

30 " peso Qé.pigmento fosforescente,

27:147T1 ! -3 -
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Aun cuando pueden emplearse diversos compuestos

de antimonio capaces de descomponerse por el calor, el oxi:
icloruro de antimonio ha probado ser especialmente adecuado,
La Invencion incluye tambien un metodo de recu—
5 brir con un pigmento fosforescente de clorofosfato de es- :
troncio'activado con europio divalente, una envoliura de
une lémpara, que comprende formar una pintura de recubri-
Imiento que contiene wn vehiculo liquido, wn aglutinente or
génico que se deseompone por el celor, dicho pigmento fos-

i p
10 forescente, y una cantidad previamente determinade de oxido

de antimonio finamente dividido y/o un compuesto de antimo

nio, que se descompone facilmente por el calor dando el

’

‘oxido, recubrir con dicha pintura la superficie interna de

{dicha envolturad la lémpara y calentar dicho recubrimiento
15 Ea une temperatura previamente determinade, volatilizando

%eon ello dicho aglutinante y adhiriendo dichos pigmentos

Efosforescentes ¥y 0xido de antimonio a dicha envoliura.

i También, segﬁn la Invencién, se incluye un dispo

§sitivo luminiscente que comprende un dispositivo de descar
20’iv‘ %ga de vapor de mercurio como fuente de radiacidn ultravio-

- %leta ¥ un recubrimiento luminiscente sobre un sugtrato trang
%misor de luz, al menos parcialmente, estando dispuesto dicho

! racubriniento para ser excitado por dicha radiacion ultra-

§violeta, vy cuyo recubrimiento comprende un pigmento fosfo-

n
s,

rescente de clorofosfato de estroncio activado con suropio,
¥ oxido de entimonio. '

La composicién de recubrimiento puede prepararse,
de forms conveniente, afladiendo una cantidad de oxido an~
timonio, previamente determinada, disuelta en acido clorhi

. .’
30 ; Arico concentrado, a una suspension de clorofosfato de es=

t
-~
|

271,71
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r a Y 3 :
valo extenso, de oxido de antimonio y/u oxicloruro de anti

!troncio activado con europio, Srs(PO4) Cl: Eu2+, en uns so-

lucion de amoniaco, segudo de agltaclqm separaclon ¥ desec

HY

icidn del producto. La disolucion de oxido de antimonio en

acido clorhidrico da como resultado ls formacidn de une 80,

§
ilucion de tricloruro de antimonio y cuando esta se affade &

i
r
5
}

la solucion amoniacal que contiene el pigmento fosforescen

‘

;te, se forma oxicloruro de antimonig ingoluble y e precij
épita en formg finasmente dividida, mezclado con el pigment&
;fosforeseente. El oxicleoruro de antimonioc sobre el pigmento
xfosforescente se meparan del vehiculo acuoso, por eaemplo,

;mediante filtraciono

:
]
!

Despues de gplicar la composicion de recubrimien
;to como pintura a la superficle interna de una envoliura de
1 i

‘une lémpara, el tratamiento térmico descompone el Oxiclo-[
| .

ruro de antimonio (temperatura de descomposicion de 17090)

en oxido de antimonio, El recocido o calentamiento de la E

3

gcomposicion fle pigmento fosforescente-de recubrimiento se§
%lleva a cabo en aire y puede efectuarse en un intervalo aé
Eplio de temperaturas, por debajo de la temperatura de re-:
: blandecimiento del vidrio. Cuanto mas baja es la tempera—%

tura, mayor es el tiempo necesario. EL calentamiento de lg

L3 ’ 3 - . ’ N
composgicion, de recubrimiento, obtenido durante el proceso

~de recocido, es necesario para conseguir el mantenimiento.

faumentado que se degea. Se cree, que tal calentamiento da
. como resultado un recubrimiento superficial protector unif
forme, de 6xido‘de antimonio sobre el pigmento fosforescen

te.

Se ha obtenido un aumento significativo en el 5

: PR . o’ . .
- mantenimiento de la luz agzul, por la adicion, en un inter-

H
t
*
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monio. Se ha observado un mantenimiento comparablemente

i 3 3 . ’ ~ o 3 .
me jorado, con una adicion tan pequefia como 0,25 por ciento

ien peso y con una adicion tan elevéda como el 1,6 por ciqg'

éto en peso. Como se ha indicado anteriormente, estas canti
5 idades no congtituyen un intervalo critico de adioién, sino,
sencillamente, un intervalo de adicion preferido, habién@g
se congeguido, en efecto, alguna mejora en los valores del

'mantenimiento, con una adicion comprendida entre 0,05 y di

versos porcentajes en pesoc.
10 ; No hay diferencia apfeciable en las cifras de
imantenimiento mejorado, cuando se afiade oxido de antimonio
;o cuando se utiliza oxicloruro de antimonio. La manera nés
;conveniente de llevar a la practica la Invencion, es, sim-
zplemente, incluir el oxido de antimonio en el barniz de
15 Printura normsl, utilizado para aplicar los pigmentos fosfo
‘rescentes a lamparas fluorescentes tubulares.
| En el pigmento fosforescente de clorofosfato de
ggtroncio utilizado en la presente Invencién, el activador
. de europio divalente se encuentra presente, preferiblemen=
20 ©  |te, en una cantidaed tal que la proporcion de atomog-gramo
~ !de europio a metal total estd comprendida entré 3,6 x 1073
¥ 3,5 x 1072,
Ta Invencidn se ilustra, seguidamente, con refe-

rencia 8 los Ejemplos que fisuren a continuacion:

25
EJEMPLO T
Se suspendieron en 1 litro de agua destilada que
{ contenia 15 ml de amoniaco concentrado, 100 gramos de clo
30 §rofosfato de estroncio activado con europio, Srs(PO4)3Cl:Eu2+
; .
27+ 1471
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A esta mezcla se afiadioc una solucion de 0,5 gramos de oxl-

I
do de antimonio, Sb203, disueltos en 3,5 ml de acido clorh;

drico concentrado, y se agito la mezcla. La suspension se
£iltrd después, separando asi 1lg mayor parte del vehiculo
acuos0, y el producto.se seco a fondo por calentamiento a
une ‘temperaturs comprendlda entre 11090 ¥y 2502C, para eli

ninar el vehiculo acuoso residual,

EJEMPLO IT

| El producto seco del Ejemplo I sé mezcld despuds
i con 150 ml"de un vehiculo de pinturas convencional, conte

niendo‘etil~belulosa, y se aplicé a una envoltura de una

lémpara fluorescente tubwlar. La envoltura recubisrta os
recocio después, en aire, a una temperatura comprendida |
entre 550 y 6752C para eliminar el aglutinente volatiliza |
ble y fijar sobre el tubo el recubrimiento luminiscenteqf
La siguiehte tabla compara el efecto,sobre el mantenimien
to de la luz azul, de la adicién del oxicloruro de aniimé
nio y/o de oxido de antimonio, cuando el pigmento fosfor%g
cente ge utiliga en un dispositivo de descarga de vapor 39

& A . 13 4
merourlio az baja presiont

| TABTLA

Produceion de luz azul =-- Mantenimiento de le luz

i
( % de la produccidn inicial) i

100 horas 500 horas 1000 ho

ras
SrB(PQL)3Cl:Eu gin tratar . 67% 55% 5é75

Sr5(EO4)BCl:Eu tratado con Sb 96% 93% 9?%
-7 = :
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Los valores de mantenimiento de la luz azul
se obtuvieron midiendo la energle total radisda en
un intervalo comprendido emtre 400 y 500 nanometres,
gproximedemente, utilizando un filtro de funcida Z
normal, donde z se refiere a la coordenzda de cromati-
cidad normal,

Ia Invencidén puede ponerse en préctica, asi-
mismo; mezclando simplemente, 100 gramos del pigmeh~
to fosforescente con 0,5 gramos, aproximadamente,.d?
S'b203 finamente dividido e incorporando después esta
mezolg en una pintura normal de recubrimiento, para suw
aplicacién a una envoltura de lampars fluorescente.

El tratamiento térmico se proporciona durante el proce-
g0 de recocido de la ldmpera, El éxido de antimonio
puede suspenderse también, en el barniz de pintura y
afiadirse despuds el pigmento fosforescente.

Lg, presente solicitud, que corresponde a

la presentada en Egtados Unidos de América, el 14 de
Enero de 1970, bajo el N2 2837, se acoge a los benefi-
cios del Artéiulo 51 del vigente Estatuto sobre Pro-

pledad Industrial,
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RETVINDICACIONES

Los puntos de invencidén propla y nueva.'.
que se presentan para que sean db;eto de esta sdl}f
citud de Patente de Invencidn en Espafia, por VEiNEE
afios, son los que se recogen en las reivindicaci&nés
siguientes: N

18,= Un método de recubrir con un recubrimien—
to fosforescente de clorofosfato de estroncio activa~
do con europio, una envoltura de una lémpara, que com-
prende fofmar una pintura de recubrimiento que contie-
ne un vehioculo liguido, un aglutinante orgdnico que
ge descompone por el calor, dicho recubrimiento fosfo-
rescente y una cantidad previamente determinada de 6xi-
do de antimonio finamente dividido y/o de un compues-
to de antimonio que se descompone fdeilmente por el
calor dendo el dxido, recubrir con diche pintura la
superficie interna de dicha envoltura de la lémpara,

y calentar dicho reoubrimiento a umna temperatura pre-
viamente determinade, volatilizando con ello dicho

aglutinante y adhiriendo dichos recubrimiento fosforeg-
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cente y éxido de antimonio a dicha envolbura,.

28,~ Uh método, segin la reivindicacién 18,
en el que el compuesto de antimonio es oxicloruro-
de antimonio,

38,. Un método, segin las reivindicaciones
12 § 22, en el que la cantidad de 6xido de antimonio
afiadida, estd comprendida entre 0,25 y 1,6 por cienm
to del peso de dicho recubrimiento fosforescente, ‘

48, Un método, segin las reivindicaciongé'
18, 28 § 38, en el que cuando-se afiade el compuesto
de antimonio que se descompone por el calor, la can-
tided es tal, que iguala al nimero de dtomos gramo de
antimonio contenido en la adicidn de éxido de antimonio,
de desde 0,25 hasta 1,6 por ciento, basado en el peso
del recubrimiento fosforescentes

58,~ Un método, segin cualquiera de las rei-
vindicaclones 18 a 48, en el que diche ‘temperatura de
calentamiento estd comprendida, preferiblemente, en-
tre 550 y 6759C, aproximademente;

69.; Un método de recubrir con un recubri-
miento fosforescents de clorofosfato de estroncio ac-
tivado con europio, una envoltura de una 1émpéraf

Tal y como se ha descrito en la Memoris que
antecede, representado en los dibujos que se acompa~

fian y con los fines gie se han especificeado,

- 10 =
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Egta Memoria consta de once hojas escritas

a miquina por una sola cara,

Madrid, 12 JUN. 1873

P.A,

Alb e Elzabps

Par

746473 -1 -
MCM
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