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@ Rontgenrohrenanode mit Oxidbeschichtung.

@ Die Erfindung betrifft eine Rdntgenanode, insbe-
sondere Drehanode mit einem Grundk&rper aus ei-
nem Kohlenstoff enthaltenden, hochschmelzenden
Material. AuBerhalb des Brennfleckes bzw. der
Brennbahn ist die ROntgenanode zur Verbesserung
der Wirmeabstrahlung mit einer oxidischen Deck-
schicht mit einer homogen aufgeschmolzenen Phase
versehen. Zwischen Grundk8rper und oxidischer
Deckschicht ist eine zweilagige Zwischenschicht mit
einer Lage Molybddn und/oder Wolfram und einer
Lage AlOz; mit 1 - 30 Gew.%-Anteilen TiO2
angeordnet. Erst durch diese Zwischenschicht wird
die Aufschmelzung der oxidischen Deckschicht zu
einer homogenen Phase ohne Probleme mdglich.
Dariiberhinaus wird die Alterungsbestindigkeit des
thermischen Emissionskoeffizienten wesentlich ver-
bessert.
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Die Erfindung betrifft eine R&ntgenanode, ins-
besondere Drehanode, hoher Wiarmeemissivitat,
mit einem Kohlenstoff enthaltenden Grundk&rper
aus einem hochschmelzenden Material sowie ei-
nem Brennfleck- bzw. Brennbahnbereich aus einem
hochschmelzenden Metall oder dessen Legierun-
gen, die zumindest auf Teilen der Oberfliche au-
Berhalb der Brennbahn eine oxidische Deckschicht
mit einer homogenen aufgeschmolzenen Phase
aufweist.

Bei RontgenrShrenanoden wird die zugeflihrte
elekirische Energie nur zu einem Bruchteil in
Rontgenstrahlungs-Energie umgesetzt. Der GroBteil
der Energie wird in unerwilinschte Wirme umge-
setzt, was zu einer starken Temperatur-Belastung
der Anoden flihrt. Es hat daher in der Vergangen-
heit nicht an Versuchen gefehlt, die in R6ntgenano-
den erzeugte Wirmeenergie so rasch wie moglich,
vorwiegend durch Vergr&Berung der oberflachli-
chen Wirmeemissivitit, abzuflhren. Eine bekannte
MaBnahme, die Wirmeemissivitdt der Rontgenano-
den zu vergrdBern, ist die Aufbringung oxidischer
Uberzlige, die einen bestimmten Anteil an Titandio-
xid erhalten, wodurch sich ein Schwirzungseffekt
ergibt. Diese oxidischen Deckschichten werden
nach dem Schichtauftrag vielfach noch durch eine
thermische Behandlung aufgeschmolzen, wodurch
der Wirmeemissionsfaktor noch weiter verbessert
wird und eine verbesserte Haftung der Uberzugs-
schicht am Substratmaterial erreicht wird.

Die EP-A2 0 172 491 beschreibt eine Rontgen-
anode aus einer Molybddnlegierung, wie TZM, mit
einem Oxidiberzug aus einer Mischung von 40 -
70 % Titanoxid, der Rest stabilisierte Oxide aus
der Gruppe ZrO,, HfO, MgO, CeO., Lax0Os und
SrO. In dieser Vorverdffentlichung wird beschrie-
ben, daB durch eine Aufschmelzung des oxidischen
Uberzuges eine Verbesserung des thermischen
Emissionskoeffizienten und eine verbesserte Haf-
tung der Oxidschicht am Grundk&rper erreicht wird.
Der Nachteil einer derartigen R&ntgenanode be-
steht darin, daB der im Grundk&rper der Drehanode
enthaltene Kohlenstoff eine starke Alterung der oxi-
dischen Deckschicht bewirkt, was zu einer vorzeiti-
gen Verschlechterung des thermischen
Warmeemissions-Koeffizienten fihrt.

Die AT-PS 376 064 beschreibt eine
Ro&ntgenrbhren-Drehanode mit einem Grundk&rper,
aus einer Kohlenstoff enthaltenden Molybdanlegie-
rung, z. B. TZM, die auBerhalb der Brennbahn mit
einem Uberzug aus einem oder mehreren Oxiden
oder aus einem Gemisch aus einem oder mehreren
Metallen mit einem oder mehreren Oxiden zur Ver-
besserung der Wirmeemissivitdt versehen ist. Ent-
sprechend dieser Vorver&ffentlichung wird vorge-
schlagen, zwischen Grundk&rper und oxidischen
Uberzug eine 10 - 200 um dicke Zwischenschicht
aus Molybddn und/oder Wolfram anzuordnen, um
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auf diese Art und Weise die rasche Alterung der
Drehanode und damit die vorzeitige Verminderung
des thermischen Emissionskoeffizienten zu verhin-
dern. Nachteilig bei einer derartigen Drehanode ist,
daB aufgeschmolzene oxidische Deckschichten
praktisch nicht herstellbar sind. Es ist festgestelit
worden, daB je nach Art der Aufbringung der
Molybd3n- und/oder Wolfram-Zwischenschicht die
oxidische Deckschicht Uberhaupt nicht zum Auf-
schmelzen gebracht werden kann oder beim Auf-
schmelzen von der zu beschichtenden Oberfldche
ablduft.

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es
daher, eine ROntgenrShrenanode, bestehend aus
einem kohlenstoffhdltigen Grundkdrper sowie einer
aufgeschmolzenen oxidischen Deckschicht zur Er-
h6hung des thermischen Emissionskoeffizienten zu
schaffen, die gegeniliber dem Stand der Technik
eine merklich verbesserte Alterungsbestdndigkeit
im Hinblick auf den thermischen Emissionskoeffi-
zienten aufweist und bei der die Aufschmelzung
der oxidischen Deckschicht zu einer homogenen
Phase ohne Probleme mdglich ist.

ErfindungsgemaB wird dies dadurch erreicht,
daB zwischen Grundkdrper und oxidischer Deck-
schicht eine zweilagige Zwischenschicht mit ausge-
hend vom Grundkdrper einer Lage Molybdan
und/oder Wolfram und einer Lage Al,Oz mit 1 - 30
Gew.%-Anteilen TiO2 angeordnet ist.

Die erfindungsgemadBen ROntgenanoden wei-
sen durch die spezielle Zwischenschicht eine aus-
gezeichnet auf dem Grundkdrper haftende, gute
aufschmelzbare oxidische Deckschicht auf. Der
thermische Emissionskoeffizient liegt flir geeignete
oxidische Deckschichten Uber 80 % und ver-
schlechtert sich im Langzeitbetrieb der Rdntgen-
anode nur unwesentlich.

Der Effekt, daB sich durch Ergdnzen der be-
kannten Zwischenschicht aus Molybddn und/oder
Wolfram durch eine weitere oxidische Lage ganz
spezieller Zusammensetzung oxidische Deck-
schichten nunmehr problemlos aufschmelzen las-
sen und bei der Aufschmelzung nicht von der
Oberfldche ablaufen, ist von den theoretischen Hin-
tergriinden her nicht ad hoc erkldrbar.

Als Abscheideverfahren flir die Zwischen-
schicht und die oxidische Deckschicht kommen
vorzugsweise thermische Beschichtungsverfahren,
wie z. B. Plasmaspritzen, zur Anwendung. Andere
Abscheideverfahren, wie PVD- und CVD-Verfahren,
insbesondere Plasma-CVD-Verfahren und Sputter-
verfahren, haben sich jedoch ebenso bewihrt.

Die besten Ergebnisse hinsichtlich Aufschmelz-
eigenschaften und Alterungsbestidndigkeit werden
erzielt, wenn die oxidsche Lage der Zwischen-
schicht aus AlOz mit 5 - 20 Gew.%-Anteilen TiO»
besteht und die Gesamtschichtstarke der Zwi-
schenschicht zwischen 10 und 100 um betréagt.
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Als aufgeschmolzene oxidische Deckschichten
haben sich insbesondere Mischungen aus ZrOo,
TiO2 und AlOz sowie Mischungen aus TiOz, ZrO,
Al Oz und/oder SiO; jeweils mit oder ohne stabili-
sierende Oxide wie CaO und/oder Y203 bewihrt.

Als Material fiir den Grundk&rper hat sich ins-
besondere die Molybdénlegierung TZM mit typisch
0,5 % Ti, 0,7 % Zr und 0 - 0,05 % C bewihrt.

Im folgenden wird die Erfindung anhand von
Beispielen ndher erldutert.

Beispiel 1

Eine Rd&ntgendrehanode, bestehend aus der
Molybdénlegierung TZM, weist im Brennbahnbe-
reich eine ca. 2 mm dicke W-Re-Schicht auf. Zur
Erhdhung der Warmeabstrahlfahigkeit wird die
Anodenoberfldche zuerst mit einer erfindungsge-
maBen Zwischenschicht und dann mit einer oxidi-
schen Deckschicht versehen. Dazu wird eine fertig
gesinterte und mechanisch umgeformte Rd&ntgen-
anode auf der zu beschichtenden Anoden-Riicksei-
te mittels Sandstrahlen gereinigt und aufgerauht
und mdglichst gleich anschlieBend unter den Ubli-
chen Verfahrensbedingungen mittels Plasmasprit-
zens mit einer 20 um starken Molybd3nschicht
versehen. Nach dieser Beschichtung erfolgt eine
Glihung unter Wasserstoffatmosphédre bei ca.
1350°C wihrend etwa 2 Stunden. Dann erfolgt
abermals durch Plasmaspritzen die Aufbringung ei-
ner oxidischen Schicht mit 13 Gew.% TiO2, Rest
Al2O3 in einer Schichtstdrke von 20 um.
Unmittelbar darauf erfolgt die Aufbringung der oxi-
dischen Deckschicht in einer Schichtstérke von 20
um ebenfalls durch Plasmaspritzen unter den Ubli-
chen Verfahrensbedingungen.

Das Oxidpulver weist folgende Zusammensetzung
auf:

68 Gew.% ZrOz, 7,5 Gew.% CaO, 19 Gew.% TiOz
sowie 5,5 Gew.% SiO. Die so beschichtete Dreh-
anode muB einer Glihbehandlung unterworfen wer-
den, um sie flr den Einsatz in R&ntgenrShren
brauchbar zu machen. Durch die Glihung wird die
Drehanode, und zwar sowohl das Grundmaterial als
auch das Schichtmaterial von Gaseinschllissen so-
wie von bei h6heren Temperaturen fllichtigen Ver-
unreinigungen weitgehend befreit, um beim spite-
ren Einsatz der Drehanode in der Hochvakuum-
Réntgenrdhre elektrische Uberschiiige als Folge
der Freisetzung von Gaseinschliissen auszuschal-
ten. Die Entgasungsglihung erfolgt, abgestimmt
auf das Anoden-Grundmaterial, innerhalb eines en-
gen Temperatur- und Zeitbereiches, um uner-
winschte Strukturdnderungen des Grundmaterials
zu vermeiden. Andererseits muf8 die aufgefragene
Schicht in Abhangigkeit von deren Zusammenset-
zung ebenfalls innerhalb eines sehr spezifischen
Temperatur- und Zeitbereiches behandelt werden,
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um ein Aufschmelzen in der gewlinschten homoge-
nen Phase und mit einer leicht genoppten Oberfl3-
chenstruktur (Orangenhautschicht) zu erzielen.

Die Glihung erfolgt im vorliegenden Fall bei
1620°C widhrend 65 Minuten. Die aufgeschmolzene
Schicht weist den gewilinschten Schwirzungsgrad
sowie die angestrebte  Oberflachenstruktur
(Orangenhaut) auf. Es kommt zu keinem unkontrol-
lierten FlieBen der aufschmelzenden Oxidschicht,
insbesondere nicht im Ubergangsbereich zwischen
beschichteten und unbeschichteten Teilen der
Drehanodenoberflache. Soweit wihrend des Glih-
vorganges gasfdrmige Oxide von der Schichtober-
flache abdampfen, schlagen sich diese nicht als
stérender Schichtbelag im urspriinglich nicht be-
schichteten Brennbahnbereich der Drehanode nie-
der.

Die Drehanode wurde anschlieBend in einer
R&ntgenrdhren-Versuchsanordnung unter praxisna-
hen Bedingungen erprobt. Sie lief dort Uber mehre-
re Tage stdrungsfrei innerhalb der geforderten
Grenzbelastung.

Beispiel 2

Eine Rd&ntgendrehanode aus einem TZM-
Grundkdrper und einer 2 mm dicken W-Re-Schicht
im Brennbahnbereich wird wie die Drehanode ent-
sprechend Beispiel 1 hergestellt, mit der Ausnah-
me, daB die oxidische Deckschicht folgende gein-
derte Zusammensetzung aufweist:

68 Gew.% ZrOz, 7,5 Gew.% CaO, 19 Gew.% TiOz
sowie 5,5 Gew.% Al>,O3

Zum Nachweis, daB die erfindungsgeméBe
Zwischenschicht die Alterungsbestidndigkeit des
thermischen Emissionskoeffizienten  gegeniliber
Drehanoden ohne Zwischenschicht deutlich verbes-
sert, werden Drehanoden entsprechend den Bei-
spielen 1 und 2 mit Drehanoden, die dieselbe oxi-
dische Deckschicht jedoch keine erfindungsgemi-
Be Zwischenschicht aufweisen, hinsichtlich ihres
thermischen Emissionsfaktors in Abh&dngigkeit von
Temperaturen und Zeit miteinander verglichen.

Die Erfindung wird dabei anhand von Figuren
ndher erlautert.

Es zeigen

Figur 1 ein Diagramm, das die Temperatur-
abhingigkeit des thermischen Emis-
sionsfakiors ¢ der nach Beispiel 1
hergestellten Drehanode sowie einer
entsprechenden Drehanode ohne
Zwischenschicht jeweils mit und
ohne thermischer Alterung wieder-
gibt
ein Diagramm, das die Temperatur-
abhingigkeit des thermischen Emis-
sionsfakiors ¢ der nach Beispiel 2
hergestellten Drehanode sowie einer

Figur 2
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entsprechenden Drehanode ohne
Zwischenschicht jeweils mit und
ohne thermischer Alterung wieder-
gibt.

In Figur 1 zeigt die Kurve 1 den Verlauf des
thermischen Emissionsfakiors ¢ einer nach Beispiel
1 hergestellten Drehanode in Abh3ngigkeit von der
Temperatur.

Kurve 2 zeigt den entsprechenden Verlauf einer
entsprechend Beispiel 1, jedoch ohne erfindungs-
gemiBe Zwischenschicht, hergestellten Drehanode.
Es ist zu sehen, daB der Verlauf dieser beiden
Kurven etwa gleich ist. Kurve 3 zeigt den Verlauf
des thermischen Emissionsfaktors ¢ einer nach Bei-
spiel 1 hergestellten Drehanode nach einer thermi-
schen Alterung der Drehanode. Die Alterung erfolgt
durch eine zehnstlindige Glihung der Drehanode
bei einer Temperatur, die Uber der spiteren im
Betrieb auftretenden maximalen Temperatur liegt.
Kurve 4 zeigt den entsprechenden Verlauf einer
entsprechend Beispiel 1, jedoch ohne erfindungs-
gemiBe Zwischenschicht, hergestellten, thermisch
gealterten Drehanode.

Es ist klar zu sehen, daB durch die erfindungsge-
midBe Zwischenschicht der thermische Emissions-
koeffizient auch bei Langzeitbelastung eine nur ge-
ringfligige Verschlechterung zeigt, wdhrend der
thermische Emissionskoeffizient der Drehanode
ohne erfindungsgemiBe Zwischenschicht signifi-
kant absinkt.

Figur 2 Zeigt analog wie Figur 1 die entspre-
chenden Kurven einer nach Beispiel 2 hergestellten
Drehanode mit und ohne Zwischenschicht vor und
nach zehnstlindiger Alterung, wobei Kurve 1 der
Drehanode mit Zwischenschicht vor der Alterung,
Kurve 2 der Drehanode ohne Zwischenschicht vor
der Alterung, Kurve 3 der Drehanode mit Zwi-
schenschicht nach der Alterung und Kurve 4 der
Drehanode ohne Zwischenschicht nach der Alte-
rung entsprechen. Auch hier ist zu sehen, daB
durch die erfindungsgemiBe Zwischenschicht eine
wesentlich verbesserte Alterungsbestindigkeit des
thermischen Emissionsfaktors erreicht wird.

Patentanspriiche

1. Rdntgenanode, insbesondere Drehanode, ho-
her Wirmeemissivitdt mit einem Kohlenstoff
enthaltenden Grundk&rper aus einem hoch-
schmelzenden Material sowie einem
Brennfleck- bzw. Brennbahnbereich aus einem
hochschmelzenden Metall oder dessen Legie-
rungen, die zumindest auf Teilen der Oberfla-
che auBerhalb der Brennbahn eine oxidische
Deckschicht mit einer homogenen aufge-
schmolzenen Phase aufweist,
dadurch gekennzeichnet,
daB zwischen Grundk&rper und oxidischer
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Deckschicht eine zweilagige Zwischenschicht
mit ausgehend vom Grundk&rper einer Lage
Molybd&dn und/oder Wolfram und einer Lage
A0z mit 1 - 30 Gew.%-Anteilen TiO, ange-
ordnet ist.

R&ntgenanode, insbesondere Drehanode, nach
Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die
oxidische Lage der Zwischenschicht aus Al;O3
mit 5 - 20 Gew.%-Anteilen TiO, besteht.

R&ntgenanode, insbesondere Drehanode, nach
Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet,
daB die Gesamtschichtstdrke der Zwischen-
schicht zwischen 10 und 100 wm betrégt.

R&ntgenanode, insbesondere Drehanode, nach
einem der Anspriiche 1 - 3, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die oxidische Deckschicht aus
einer Mischung aus ZrOz, TiO2 und Al Os,
gegebenenfalls mit stabilisierenden Oxiden,
wie CaO und/oder Y203 besteht.

R&ntgenanode, insbesondere Drehanode, nach
einem der Anspriiche 1 - 3, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die oxidische Deckschicht aus
einer Mischung aus TiOz, ZrOz und SiO2, ge-
gebenenfalls mit stabilisierenden Oxiden, wie
Cao und/oder Y-03 besteht.

R&ntgenanode, insbesondere Drehanode, nach
einem der Anspriiche 1 - 5, dadurch gekenn-
zeichnet, daB der GrundkSrper aus TZM be-
steht.



EP 0 488 450 A1

Fig. 1

€
0,90
1
2
3
0,80 |-
4
0,70
0,60 —
| | |

1200 1400 1600  TIK]



0,90

0,80

0,70

0,60

EP 0 488 450 A1

Fig. 2

ya

|

1200

1400

1600

T[K]



0> Européisches P UROPAISCHER RECHERCHENBERICHT

EPO FORM 1503 00.82 (POKO)

Patentamt

EINSCHLAGIGE DOKUMENTE

Nummer der Anmeldung

EP 91 20 3023

Kennzeichnung des Dokuments mit Angabe, soweit erfordertich,

Kategorie der maBgeblichen Teile

KLASSIFIKATION DER
ANMELDUNG (@nt. C1.5)

A FR-A-2 305 018 (FIRMA METALLWERK PLANSEE
AKTIENGESELLSCHAFT & CO KG.)

* Seite 2, Zetile 29 - Sefte 3, Zeile 6 *

* Sefte 3, Zefle 15 - Zetle 18 *

A PATENT ABSTRACTS OF JAPAN

vol. 4, no. 117 (E-22)(599) 20. August 1980
& JP-A-55 072 350 ( TOKYO SHIBAURA DENKI K.K. )
31. Mai 1980

* Zusammenfassung *

D,A FR-A-2 521 776 (METALLWERK PLANSEE GMBH,)
* Sefte 3, Zefle 1 - Zetle 4 *

* Seite 3, Zefle 26 - Zeile 36 *

* Seite 4, Zefle 14 - Zeile 23 *

A US-A-4 870 672 (LINDBERG)

* Spalte 3, Zeile 51 - Zeile 65 *

* Spalte 4, Zeile 44 - Spalte 5, Zefle 10 *
* Anspriiche 7,12,18,19 *

1,2

1,3,6

4-6

HO01J35/10

RECHERCHIERTE
SACHGEBIETE (int. C1.5)

HO1J

Der vorliegende Recherchenbericht wurde fiir alle Patentanspriiche erstelit
Recherchesnrt ‘Abschiufdatum der Recherche Pritfer
DEN HAAG 18 MAERZ 1992 COLVIN G, G,

KATEGORIE DER GENANNTEN DOKUMENTE

: von besonderer Bedeutung allein betrachtet
: von besonderer Bedeutung in Verbindung mit einer
anderen Vertffentlichung derselben Kategorie

¢ der Erfindung zugrunde liegende Theorien oder Grundsiitze
: dlteres Patentdokument, das jedoch erst am oder
nach dem Anmeldedatum vertiffentlicht worden ist
: in der Anmeldung angefiihrtes Dokument
: aus andern Griinden angefiihrtes Dokument

i M0 me

: technologischer Hintergrund
: nichtschriftliche Offenbarung
: Zwischenliteratur Dokument

WO» <M

: Mitglied der gleichen Patentfamilie, iibereinstimmendes




	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche
	Zeichnungen
	Recherchenbericht

