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Beschreibung

Die Erfindung betrifft eine RGntgenanode, insbesondere Drehanode, hoher Warmeemissivitit, mit einem
Kohlenstoff enthaltenden Grundkérper aus einem hochschmelzenden Material sowie einem Brennfleck- bzw.
Brennbahnbereich aus einem hochschmelzenden Metall oder dessen Legierungen, die zumindest auf Teilen
der Oberflache aulRerhalb der Brennbahn eine oxidische Deckschicht mit einer homogenen aufgeschmolzenen
Phase aufweist.

Bei Rodntgenréhrenanoden wird die zugefiihrte elektrische Energie nur zu einem Bruchteil in
Réntgenstrahlungs-Energie umgesetzt. Der GroRteil der Energie wird in unerwiinschte Warme umgesetzt,
was zu einer starken Temperatur-Belastung der Anoden fiihrt. Es hat daher in der Vergangenheit nicht an Ver-
suchen gefehlt, die in Rontgenanoden erzeugte Warmeenergie so rasch wie mdéglich, vorwiegend durch Ver-
groRerung der oberflachlichen Warmeemissivitdt, abzufiihren. Eine bekannte Mafnahme, die
Wiérmeemissivitdt der Rdntgenanoden zu vergréfiern, ist die Aufbringung oxidischer lberziige, die einen be-
stimmten Anteil an Titandioxid erhalten, wodurch sich ein Schwérzungseffekt ergibt. Diese oxidischen Deck-
schichten werden nach dem Schichtauftrag vielfach noch durch eine thermische Behandlung aufgeschmolzen,
wodurch der Warmeemissionsfaktor noch weiter verbessert wird und eine verbesserte Haftung der Giberzugs-
schicht am Substratmaterial erreicht wird.

Die EP-A-0 172 491 beschreibt eine Réntgenanode aus einer Molybdénlegierung, wie TZM, mit einem
Oxidiiberzug aus einer Mischung von 40 - 70 % Titanoxid, der Rest stabilisierte Oxide aus der Gruppe ZrO,,
HfO, MgO, Ce0,, La,0; und SrO. In dieser Vorverdffentlichung wird beschrieben, dal durch eine Aufschmel-
zung des oxidischen Uberzuges eine Verbesserung des thermischen Emissionskoeffizienten und eine verbes-
serte Haftung der Oxidschicht am Grundkdrper erreicht wird. Der Nachteil einer derartigen R6ntgenanode be-
steht darin, daf der im Grundkd&rper der Drehanode enthaltene Kohlenstoff eine starke Alterung der oxidischen
Deckschicht bewirkt, was zu einer vorzeitigen Verschlechterung des thermischen Warmeemissions-
Koeffizienten fiihrt.

Die AT-A-376 064 beschreibt eine Réntgenréhren-Drehanode mit einem Grundkérper, aus einer Kohlen-
stoff enthaltenden Molybdanlegierung, z. B. TZM, die auRerhalb 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 Verbesserung der Warmeemissivitat versehen ist. Entsprechend dieser Vorveréffentlichung wird
vorgeschlagen, zwischen Grundkérper und oxidischen Uberzug eine 10 - 200 um dicke Zwischenschicht aus
Molybdan und/oder Wolfram anzuordnen, um auf diese Art und Weise die rasche Alterung der Drehanode und
damit die vorzeitige Verminderung des thermischen Emissionskoeffizienten zu verhindern. Nachteilig bei ei-
ner derartigen Drehanode ist, dal aufgeschmolzene oxidische Deckschichten praktisch nicht herstellbar sind.
Es ist festgestellt worden, daf je nach Art der Aufbringung der Molybdan- und/oder Wolfram-Zwischenschicht
die oxidische Deckschicht liberhaupt nicht zum Aufschmelzen gebracht werden kann oder beim Aufschmelzen
von der zu beschichtenden Oberflache ablauft.

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, eine Réntgenréhrenanode, bestehend aus einem
kohlenstoffhéltigen Grundkdrper sowie einer aufgeschmolzenen oxidischen Deckschicht zur Erhéhung des
thermischen Emissionskoeffizienten zu schaffen, die gegeniiber dem Stand der Technik eine merklich verbes-
serte Alterungsbesténdigkeit im Hinblick auf den thermischen Emissionskoeffizienten aufweist und bei der die
Aufschmelzung der oxidischen Deckschicht zu einer homogenen Phase ohne Probleme mdéglich ist.

ErfindungsgemaR wird dies dadurch erreicht, dal® zwischen Grundkérper und oxidischer Deckschicht eine
zweilagige Zwischenschicht mit ausgehend vom Grundkérper einer Lage Molybdan und/oder Wolfram und ei-
ner Lage Al,O; mit 1 - 30 Gew.%-Anteilen TiO, angeordnet ist.

Die erfindungsgeméafRen Réntgenanoden weisen durch die spezielle Zwischenschicht eine ausgezeichnet
auf dem Grundkorper haftende, gute aufschmelzbare oxidische Deckschicht auf. Der thermische Emissions-
koeffizient liegt fur geeignete oxidische Deckschichten tiber 80 % und verschlechtert sich im Langzeitbetrieb
der Réntgenanode nur unwesentlich.

Der Effekt, dal sich durch Erganzen der bekannten Zwischenschicht aus Molybd&n und/oder Wolfram
durch eine weitere oxidische Lage ganz spezieller Zusammensetzung oxidische Deckschichten nunmehr pro-
blemlos aufschmelzen lassen und bei der Aufschmelzung nicht von der Oberflache ablaufen, ist von den theo-
retischen Hintergriinden her nicht ad hoc erklarbar.

Als Abscheideverfahren fiir die Zwischenschicht 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 Sputterverfahren, haben sich je-
doch ebenso bewéhrt.

Die besten Ergebnisse hinsichtlich Aufschmelzeigenschaften und Alterungsbesténdigkeit werden erzielt,
wenn die oxidsche Lage der Zwischenschicht aus Al,03 mit 5 - 20 Gew.%-Anteilen TiO, besteht und die Ge-
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samtschichtstarke der Zwischenschicht zwischen 10 und 100 pm betrégt.

Als aufgeschmolzene oxidische Deckschichten haben sich insbesondere Mischungen aus ZrO,, TiO, und
Al;O3 sowie Mischungen aus TiO,, ZrO,, Al,03 und/oder SiO, jeweils mit oder ohne stabilisierende Oxide wie
CaO und/oder Y,0; bewahrt.

Als Material fir den Grundkdrper hat sich insbesondere die Molybdanlegierung TZM mit typisch 0,5 % Ti,
0,7 % Zrund 0 - 0,05 % C bewahrt.

Im folgenden wird die Erfindung anhand von Beispielen néher erlautert.

Beispiel 1

Eine Réntgendrehanode, bestehend aus der Molybdanlegierung TZM, weist im Brennbahnbereich eine
ca. 2 mm dicke W-Re-Schicht auf. Zur Erhéhung der Warmeabstrahlféhigkeit wird die Anodenoberflache zu-
erst mit einer erfindungsgemaRen Zwischenschichtund dann mit einer oxidischen Deckschicht versehen. Dazu
wird eine fertig gesinterte und mechanisch umgeformte Rdntgenanode auf der zu beschichtenden Anoden-
Riickseite mittels Sandstrahlen gereinigt und aufgerauht und méglichst gleich anschlieRend unter den tiblichen
Verfahrensbedingungen mittels Plasmaspritzens mit einer 20 um starken Molybdanschicht versehen. Nach
dieser Beschichtung erfolgt eine Gliihung unter Wasserstoffatmosphare bei ca. 1350°C wahrend etwa 2 Stun-
den. Dann erfolgt abermals durch Plasmaspritzen die Aufbringung einer oxidischen Schicht mit 13 Gew.% TiO,,
Rest Al,03 in einer Schichtstérke von 20 pum.

Unmittelbar darauf erfolgt die Aufbringung der oxidischen Deckschicht in einer Schichtstérke von 20 pym eben-
falls durch Plasmaspritzen unter den iiblichen Verfahrensbedingungen.

Das Oxidpulver weist folgende Zusammensetzung auf:

68 Gew.% ZrO,, 7,5 Gew.% CaO0, 19 Gew.% TiO, sowie 5,5 Gew.% SiO,, Die so beschichtete Drehanode muf}
einer Gliihbehandlung unterworfen werden, um sie fiir den Einsatz in Rdntgenréhren brauchbar zu machen.
Durch die Gliihung wird die Drehanode, und zwar sowohl das Grundmaterial als auch das Schichtmaterial von
Gaseinschliissen sowie von bei héheren Temperaturen fliichtigen Verunreinigungen weitgehend befreit, um
beim spéteren Einsatz der Drehanode in der Hochvakuum-Réntgenrshre elektrische Uberschlége als Folge
der Freisetzung von Gaseinschliissen auszuschalten. Die Entgasungsgliihung erfolgt, abgestimmt auf das An-
oden-Grundmaterial, innerhalb eines engen Temperatur- und Zeitbereiches, um unerwiinschte Strukturédnde-
rungen des Grundmaterials zu vermeiden. Andererseits muB die aufgetragene Schicht in Abhangigkeit von de-
ren Zusammensetzung ebenfalls innerhalb eines sehr spezifischen Temperatur- und Zeitbereiches behandelt
werden, um ein Aufschmelzen in der gewiinschten homogenen Phase und mit einer leicht genoppten Ober-
flachenstruktur (Orangenhautschicht) zu erzielen.

Die Gliihung erfolgt im vorliegenden Fall bei 1620°C wahrend 65 Minuten. Die aufgeschmolzene Schicht weist
den gewiinschten Schwarzungsgrad sowie die angestrebte Oberflachenstruktur (Orangenhaut) auf. Es
kommt zu keinem unkontrollierten FlieRen der aufschmelzenden Oxidschicht, insbesondere nichtim  Uber-
gangsbereich zwischen beschichteten und unbeschichteten Teilen der Drehanodencberflache. Soweit wéh-
rend des Gliihvorganges gasférmige Oxide von der Schichtoberflache abdampfen, schlagen sich diese nicht
als storender Schichtbelag im urspriinglich nicht beschichteten Brennbahnbereich der Drehanode nieder.
Die Drehanode wurde anschlieend in einer Rontgenréhren-Versuchsanordnung unter praxisnahen Bedingun-
gen erprobt. Sie lief dort iber mehrere Tage stérungsfrei innerhalb der geforderten Grenzbelastung.

Beispiel 2

Eine Réntgendrehanode aus einem TZM-Grundkérper und einer 2 mm dicken W-Re-Schicht im Brenn-
bahnbereich wird wie die Drehanode entsprechend Beispiel 1 hergestellt, mit der Ausnahme, daR die oxidische
Deckschicht folgende gednderte Zusammensetzung aufweist:

68 Gew.% ZrO,, 7,5 Gew.% CaO, 19 Gew.% TiO, sowie 5,5 Gew.% Al,O3

Zum Nachweis, daB die erfindungsgeméfie Zwischenschicht die Alterungsbestandigkeit des thermischen
Emissionskoeffizienten gegeniiber Drehanoden ohne Zwischenschicht deutlich verbessert, werden Drehan-
oden entsprechend den Beispielen 1 und 2 mit Drehanoden, die dieselbe oxidische Deckschicht jedoch keine
erfindungsgeméalie Zwischenschicht aufweisen, hinsichtlich ihres thermischen Emissionsfaktors in Abhéngig-
keit von Temperaturen und Zeit miteinander verglichen.

Die Erfindung wird dabei anhand von Figuren ndher erlautert.

Es zeigen
Figur 1 ein Diagramm, das die Temperaturabhéngigkeit des thermischen Emissionsfaktors ¢ der nach

Beispiel 1 hergestellten Drehanode sowie einer entsprechenden Drehanode ohne Zwischen-
schicht jeweils mit und ohne thermischer Alterung wiedergibt
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Figur 2 ein Diagramm, das die Temperaturabhéngigkeit des thermischen Emissionsfaktors ¢ der nach
Beispiel 2 hergestellten Drehanode sowie einer entsprechenden Drehanode ohne Zwischen-
schicht jeweils mit und ohne thermischer Alterung wiedergibt.

In Figur 1 zeigt die Kurve 1 den Verlauf des thermischen Emissionsfaktors ¢ einer nach Beispiel 1 herge-

stellten Drehanode in Abhangigkeit von der Temperatur.
Kurve 2 zeigt den entsprechenden Verlauf einer entsprechend Beispiel 1, jedoch ohne erfindungsgeméle Zwi-
schenschicht, hergestellten Drehanode. Es ist zu sehen, dal der Verlauf dieser beiden Kurven etwa gleich
ist. Kurve 3 zeigt den Verlauf des thermischen Emissionsfaktors € einer nach Beispiel 1 hergestellten Dreh-
anode nach einer thermischen Alterung der Drehanode. Die Alterung erfolgt durch eine zehnstiindige Gliihung
der Drehanode bei einer Temperatur, die lGber der spateren im Betrieb auftretenden maximalen Temperatur
liegt.

Kurve 4 zeigt den entsprechenden Verlauf einer entsprechend Beispiel 1, jedoch ohne erfindungsgeméle Zwi-

schenschicht, hergestellten, thermisch gealterten Drehanode.

Es ist klar zu sehen, daR durch die erfindungsgeméfie Zwischenschicht der thermische Emissionskoeffizient

auch bei Langzeitbelastung eine nur geringfiigige Verschlechterung zeigt, wahrend der thermische Emissions-

koeffizient der Drehanode ohne erfindungsgemafle Zwischenschicht signifikant absinkt.

Figur 2 Zeigt analog wie Figur 1 die entsprechenden Kurven einer nach Beispiel 2 hergestellten Drehanode
mit und ohne Zwischenschicht vor und nach zehnstiindiger Alterung, wobei Kurve 1 der Drehanode mit Zwi-
schenschicht vor der Alterung, Kurve 2 der Drehanode ohne Zwischenschicht vor der Alterung, Kurve 3 der
Drehanode mit Zwischenschicht nach der Alterung und Kurve 4 der Drehanode ohne Zwischenschicht nach
der Alterung entsprechen. Auch hier ist zu sehen, da® durch die erfindungsgeméafRe Zwischenschicht eine we-
sentlich verbesserte Alterungsbestindigkeit des thermischen Emissionsfaktors erreicht wird.

Patentanspriiche

1. Rdntgenanode, insbesondere Drehanode, hoher Warmeemissivitat mit einem Kohlenstoff enthaltenden
Grundkérper aus einem hochschmelzenden Material sowie einem Brennfleck- bzw. Brennbahnbereich
aus einem hochschmelzenden Metall oder dessen Legierungen, die zumindest auf Teilen der Oberflache
aullerhalb der Brennbahn eine oxidische Deckschicht mit einer homogenen aufgeschmolzenen Phase
aufweist,
dadurch gekennzeichnet,
dal} zwischen Grundkérper und oxidischer Deckschicht eine zweilagige Zwischenschicht mit ausgehend
vom Grundkérper einer Lage Molybdén und/oder Wolfram und einer Lage Al,O3; mit 1 - 30 Gew.%-Anteilen
TiO, angeordnet ist.

2. Rodntgenanode, insbesondere Drehanode, nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf die oxidische
Lage der Zwischenschicht aus Al,O; mit 5 - 20 Gew.%-Anteilen TiO, besteht.

3. Rodntgenanode, insbesondere Drehanode, nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Ge-
samtschichtstérke der Zwischenschicht zwischen 10 und 100 pm betrégt.

4. Rodntgenanode, insbesondere Drehanode, nach einem der Anspriiche 1 - 3, dadurch gekennzeichnet, daf
die oxidische Deckschicht aus einer Mischung aus ZrO,, TiO, und Al,O3, gegebenenfalls mit stabilisie-
renden Oxiden, wie CaO und/oder Y,0; besteht.

5. Roéntgenanode, insbesondere Drehanode, nach einem der Anspriiche 1 - 3, dadurch gekennzeichnet, da®
die oxidische Deckschicht aus einer Mischung aus TiO,, ZrO, und SiO,, gegebenenfalls mit stabilisieren-
den Oxiden, wie CaO und/oder Y,03 besteht.

6. Roéntgenanode, insbesondere Drehanode, nach einem der Anspriiche 1 - 5, dadurch gekennzeichnet, da®
der Grundkérper aus TZM besteht.
Claims

1. X-ray anode in particular a rotary anode of high heat emissivity having a carbon-containing base member
made of a high-melting material and a focal spot or focal path region made of a high-melting metal or its
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alloys, which anode comprises atleast on parts of the surface externally of the focal path an oxidic surface
layer with a homogeneously melted-on phase, characterized in that a two-layer intermediate layer with,
starting from the base member, a layer of molybdenum and/or tungsten and a layer of Al,O3 with 1 - 30
weight% portions of TiO, is disposed between the base member and the oxidic surface layer.

2. X-ray anode in particular a rotary anode according to Claim 1, characterized in that the oxidic layer of the
intermediate layer consists of Al,03 with 5 - 20 weight % portions of TiO,.

3. X-ray anode in particular a rotary anode according to Claim 1 or 2, characterized in that the total layer
thickness of the intermediate layer is between 10 and 100 um.

4. X-ray anode in particular a rotary anode according to any one of Claims 1 to 3, characterized in that the
oxidic surface layer consists of a mixture of ZrO,, TiO, and Al,O; if necessary with stabilizing oxides such
as CaO and/or Y,03.

5. X-ray anode in particular a rotary anode according to any one of Claims 1 to 3, characterized in that the
oxidic surface layer consists of a mixture of TiO,, ZrO, and SiO, if necessary with stabilizing oxides such
as CaO and/or Y,03.

6. X-ray anode in particular a rotary anode according to any one of Claims 1 to 5, characterized in that the
base member consists of TZM.

Revendications

1. Anode pour tube a rayons X, en particulier anode tournante, a émittance thermique élevée, comprenant
un corps de base, contenant du carbone et formé d’'une matiére a haut point de fusion, ainsi qu’une zone
de trace focale en un métal a haut point de fusion ou. en alliages de tels métaux, qui présente au moins
sur des parties de la surface situées en dehors de la trace focale une couche de revétement d’oxydes a
phase homogéne appliquée par fusion,

caractérisée en ce que

une couche intermédiaire a deux strates, qui comprend en partant du corps de base une strate de
molybdéne et/ou de tungsténe et une strate de Al,O3; contenant des proportions de 1 & 30% en poids de
TiO,, est disposée entre le corps de base et la couche de revétement d’oxydes.

2. Anode pour tube a rayons X, en particulier anode tournante, selon la revendication 1, caractérisée en ce
que la strate d’oxydes de la couche intermédiaire se compose de Al,03 contenant des proportions de TiO,
de 5 a4 20% en poids.

3. Anode pour tube a rayons X, en particulier anode tournante, selon I'une des revendications 1 ou 2, ca-
ractérisée en ce que I'épaisseur totale de couche de la couche intermédiaire est comprise entre 10 et 100
pm.

4. Anode pour tube a rayons X, en particulier anode tournante, selon I'une des revendications 1 a 3, carac-
térisée en ce que la couche de revétement d’oxydes se compose d’'un mélange de ZrO,, TiO, et Al,O3,
et éventuellement d’'oxydes stabilisants, tels que CaO et/ou Y,0;.

5. Anode pour tube a rayons X, en particulier anode tournante, selon I'une des revendications 1 a 3, carac-
térisée en ce que la couche de revétement d’'oxydes se compose d’'un mélange de TiO,, ZrO, et SiO,, et
éventuellement d’oxydes stabilisants, tels que CaO et/ou Y,0;.

6. Anode pour tube a rayons X, en particulier anode tournante, selon I'une des revendications 1 a 5, carac-
térisée en ce que le corps de base se compose d’un alliage titane-zirconium-molybdéne, ou TZM.
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