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Hochtemperaturkomponente

Die Erfindung betrifft eine Hochtemperaturkomponente aus einem
Refraktérmetall oder einer Refraktédrmetalllegierung mit den Merkmalen des
Oberbegriffs von Anspruch 1 sowie ein Verfahren zur Herstellung einer

Hochtemperaturkomponente.

Bei vielen Komponenten, die in Hochtemperaturanwendungen eingesetzt
werden, wie beispielsweise bei Heizleitern flr die physikalische oder chemische
Gasphasenabscheidung, Elektroden von Gasentladungslampen oder bei
Réntgendrehanoden wird die in der Komponente entstehende Warme mittels
Warmestrahlung an die Umgebung abgegeben. Die abgegebene Energie ist
dabei proportional zum thermischen Emissionsgrad der abstrahlenden
Oberflache. Dieser Wert gibt an, wieviel Strahlung ein Kérper im Verhaltnis zu
einem idealen schwarzen Kérper emittiert. Je héher der thermische
Emissionsgrad einer Oberflache, desto mehr thermische Strahlungsleistung
kann ein Kdrper Uber diese Oberflache abgeben.

Analoges gilt fur die Absorption thermischer Strahlungsleistung: da Emissions-
und Absorptionsvermdgen eines Kdrpers proportional sind, absorbiert ein
Kérper mit hohem thermischen Emissionsgrad auch mehr Strahlungsleistung

als ein Koérper mit geringerem thermischen Emissionsgrad.

Bei technischen Oberflachen, Uber welche ein Warmetbergang mittels
Strahlung stattfinden soll, ist man bestrebt, einen méglichst hohen thermischen
Emissionsgrad zu erzielen. Durch ein verbessertes Abstrahlvermégen kann die
gleiche Strahlungsleistung bei niedrigerer Bauteiltemperatur abgegeben
werden. Um eine vorgegebene Strahlungsleistung zu erzielen, kann deshalb ein
Bauteil mit hohem thermischen Emissionsgrad bei einer niedrigeren
Betriebstemperatur betrieben werden als ein entsprechendes Bauteil mit einem
kleineren thermischen Emissionsgrad. Niedrigere Bauteiltemperaturen wirken
sich generell positiv auf die Lebensdauer des Bauteils und positiv auf die

Prozessstabilitat aus.
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Aus dem Stand der Technik sind verschiedene Ansatze zur Erzielung eines
héheren thermischen Emissionsgrades bekannt, ein bekannter Ansatz zielt auf
eine VergréRerung der mikroskopischen Oberflache der Abstrahlungsfléache ab.
Ein Beispiel dafur ist W02014023414 (A1), in der ein Heizleiter mit einer mittels
5 eines Slurry-Verfahrens aufgebrachten porésen Sinterbeschichtung aus

Wolfram beschrieben wird. Durch die porése Sinterbeschichtung aus Wolfram
kann der thermische Emissionsgrad im Wellenldngenbereich 1700-2500 nm auf
ca. 0.34 verbessert werden; im Vergleich dazu liegt der thermische
Emissionsgrad einer glatten Wolfram-Oberflache bei Raumtemperatur in

10 diesem Wellenlangenbereich bei ca. 0.16.
EP1019948 (B1) beschreibt eine Anode einer Hochdruckgasentladungslampe,
die mit einer metallischen Beschichtung mit dendritischer Struktur versehen ist.
Die nadelférmigen Kristallite der dendritischen Struktur vergréRern ebenfalls die
Oberflache der Anode. Es soll ein thermischer Emissionsgrad von bis zu 0.8

15 erzielt werden kénnen. Dendritische Strukturen sind allerdings sehr aufwendig
und teuer in der Herstellung.
Ein genereller Nachteil der zuvor genannten Beschichtungsldsungen mit
Strukturen im unteren pym Bereich liegt in der Degradation der Beschichtungen
mit fortschreitender Einsatzdauer. Insbesondere bei Betriebstemperaturen

20 >1500°C kommt es aufgrund von Sintervorgéngen zu einer stetigen
Verringerung der Oberfldche und damit verbunden einer Verringerung des
thermischen Emissionsgrades. Ansétze, bei denen die Oberflache auf einer
Skala mit mehreren 100 um beispielsweise mittels Laser strukturiert wird, damit
Sintervorgénge vermieden werden kdnnen, sind sehr kostenintensiv.

25
Neben der geometrischen Optimierung der Oberflache wird an der
Weiterentwicklung geeigneter Beschichtungswerkstoffe zur Erhéhung des
thermischen Emissionsgrades gearbeitet.
W02018204943 (A2) beschreibt eine Hochtemperaturkomponente aus einem

30 Refraktarmetall mit einer Beschichtung, die Tantalnitrid und / oder
Zirconiumnitrid und Wolfram mit einem Wolfram-Gehalt zwischen 0 bis 98%
wt.%. (Gewichts-Prozent) aufweist. Es soll ein thermischer Emissionsgrad von

bis zu 0.8 erzielt werden kdénnen.
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DE102009021235 (B4) offenbart eine Elektrode flr eine Entladungslampe mit
einer Beschichtung, bei der in eine keramische Matrix-Schicht Wolfram-Partikel
eingebettet sind.

Beiden zuvor genannten Beschichtungen ist gemeinsam, dass sie fUr thermisch
hochbelastete Komponenten wie Heizleitern, die in Beschichtungsanlagen,
insbesondere MOCVD-Anlagen (von engl. metal-organic chemical vapour
deposition) eingesetzt werden und im Betrieb Temperaturen > 2000°C
ausgesetzt sind, nicht geeignet sind.

US 2002/0079842 (A1) beschreibt eine Elektrode flr eine
Hochdruckgasentladungslampe, die mit Rhenium beschichtet sind. Rhenium
hat im Vergleich zu Wolfram einen héheren thermischen Emissionsgrad, ist
aber sehr teuer. Zum aufgebrachten Rhenium kann aus Kostengriinden
Wolfram zugesetzt werden. Der thermische Emissionsgrad der entstehenden
Mischung nimmt durch eine Beimengung von Wolfram gegenulber reinem

Rhenium ab.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, Hochtemperaturkomponenten
weiterzuentwickeln sowie ein Verfahren zur Herstellung derselben
bereitzustellen. Die Hochtemperaturkomponente soll sich durch einen hohen
thermischen Emissionsgrad auszeichnen und fur Betriebstemperaturen um

bzw. héher als 2000°C geeignet sein.

Die Aufgabe wird geldst durch eine Hochtemperaturkomponente mit den
Merkmalen von Anspruch 1 bzw. durch ein Verfahren mit den Merkmalen von
Anspruch 10. Bevorzugte Ausfihrungsformen sind in den abh&ngigen

Ansprichen angegeben.

Die im Rahmen dieser Anmeldung betrachteten Anwendungen sind
Anwendungen mit Betriebstemperaturen von typischerweise 1000-2500°C oder
dartber. Darunter fallen insbesondere Anwendungen in der Lichttechnik (etwa
Elektroden in Hochdruckentladungslampen), der Ofentechnik (etwa Heizleiter,
Ofeneinbauten, Chargiereinrichtungen, Tiegel), und der Medizintechnik (etwa

Réntgendrehanoden).
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Die beteiligten Komponenten mit hohen Betriebstemperaturen werden im
Rahmen dieser Anmeldung als Hochtemperaturkomponenten bezeichnet.
Fur genannte Hochtemperaturanwendungen werden in der Regel
Refraktarmetalle oder Refraktdrmetalllegierungen eingesetzt. Unter

5 Refraktédrmetallen werden im Zusammenhang mit der vorliegenden Anmeldung
die Metalle der 4. Gruppe (Titan, Zirconium und Hafnium), der 5. Gruppe
(Vanadium, Niob, Tantal) und der 6. Gruppe (Chrom, Molybdan, Wolfram) des
Periodensystems sowie Rhenium verstanden. Unter Refraktdrmetalllegierungen
sind Legierungen mit wenigstens 50 at. % (Atom-Prozent) des betreffenden

10  Elements gemeint. Diese Werkstoffe weisen unter anderem eine
ausgezeichnete Formbestandigkeit bei hohen Einsatztemperaturen auf. Die
Hochtemperaturkomponente basiert auf Refraktarmetall oder einer
Refraktédrmetalllegierung. Damit ist zum Ausdruck gebracht, dass die
Hochtemperaturkomponente im Wesentlichen, d.h. zu wenigstens 50 at. %,

15  bevorzugt zu gréler 95 at.% aus Refraktdrmetall besteht. Besonders bevorzugt
besteht die Hochtemperaturkomponente vollstdndig aus Refraktarmetall bzw.
Refraktérmetalllegierung sowie den Ublichen Verunreinigungen. An die
eigentliche Hochtemperaturkomponente kénnen Anbauteile anschlief3en. Die
Hochtemperaturkomponente kann beispielsweise Teil eines Verbund-Bauteils

20 sein.

Ein aufgrund seiner Hitzebestandigkeit besonders bevorzugter Werkstoff fur die
Hochtemperaturkomponente ist Wolfram beziehungsweise eine
Wolframlegierung.

25
Eine gattungsgemé&Re Hochtemperaturkomponente weist eine Beschichtung zu
Erhdhung des thermischen Emissionsgrades auf. Dabei kann die Beschichtung

auf der ganzen Komponente oder nur auf Teilen davon aufgebracht sein.

30 Erfindungsgeman besteht die Beschichtung zur Erhéhung des thermischen
Emissionsgrades im Wesentlichen aus Wolfram und Rhenium, wobei der Anteil
des Rhenium mindestens 55 wt.% betragt und der Anteil des Wolframs
mindestens 10 wt.% betragt (Grenzwerte miteingeschlossen). In anderen

Worten ist der Anteil des Rheniums also zwischen 55 wt.% und 90 wt.%, Rest
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Wolfram; bevorzugt liegt der Anteil des Rheniums zwischen 60 wt.% und

85 wt.%, besonders bevorzugt liegt der Anteil des Rheniums zwischen 65 und
80 wt.%.

,Im Wesentlichen® bedeutet hier, dass die Hauptbestandteile Wolfram und
Rhenium sind. Die Beschichtung kann in geringen Mengen andere Bestandteile
sowie Ubliche Verunreinigungen enthalten. Als Verunreinigungen kénnen
beispielsweise Oxide, Nitride oder Karbide, sowie Metalle wie Molybdan, Eisen,
Kupfer, Tantal und Niob enthalten sein. Der Anteil der Hauptbestandteile
Wolfram und Rhenium liegt aber bevorzugt Uber 95 wt.%, insbesondere Uber 98

wt. %.

Erfindungsgeman liegen Wolfram und Rhenium in der Beschichtung zumindest
teilweise in Form einer kubischen ResW-Phase vor, d.h. die Beschichtung weist
eine kubische Res3\W -Phase von mindestens 35 wt.%, insbesondere von
mindestens 40 wt.%, besonders bevorzugt von mindestens 50 wt.%, ganz
besonders bevorzugt von mindestens 70 wt.% auf.

ResW ist eine intermetallische Phase mit kubischem Kristallsystem und
abgesehen von der Gitterkonstante dquivalent zur kubischen Reo.75\Wo.25-
Phase. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung wird unter der ResW-Phase

auch die kubische Reo.75\WWh 25-Phase verstanden.

Die verschiedenen Phasen im bindren Phasendiagram Wolfram-Rhenium sind
Fig. 1 zu entnehmen. Phasen, in denen das Material in Mischkristall-Form
vorliegt, sind eingeklammert, Phasen ohne Klammer sind intermetallische
Phasen. Diese zeigen im Unterschied zu Mischkristallen Gitterstrukturen, die
sich von denen der konstituierenden Metalle unterscheiden und in denen
zwischen den einzelnen Metallatomen eine Mischbindung aus einem
metallischen Bindungsanteil und geringeren Atombindungs- bzw.
lonenbindungsanteilen vorliegt. Die ResW Phase (bzw. Reo.75\Wo.25-Phase) ist

im Phasendiagramm mit x bezeichnet.

Es zeigt sich Uberraschenderweise, dass bei Vorliegen einer Mindestmenge an
ResW-Phase der thermische Emissionsgrad signifikant erhéht ist. Der

thermische Emissionsgrad von Wolfram mit einer glatten Oberflache betragt bei
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Raumtemperatur im Wellenldngenbereich 1700-2500 nm ca. 0.16, der
entsprechende thermische Emissionsgrad von Rhenium betrégt ca. 0.18. Der
Fachmann wirde daher erwarten - vgl. dazu auch US200200779842 (A1) -,
dass mit sinkendem Anteil von Rhenium der thermische Emissionsgrad
abnimmt. Das ist Uberraschenderweise aber nicht der Fall. Der thermische
Emissionsgrad ist fir Rhenium Konzentrationen im beanspruchten Bereich
zwischen 55 und 90 wt.% Rhenium deutlich gré3er als jener Wert, den man fr
diese Rhenium-Konzentration bei einer linearen Interpolation zwischen dem
thermischen Emissionsgrad von Wolfram und Rhenium erwarten wirde. Bei
Vorliegen eines sehr hohen Anteils der Res\W-Phase kann fir bestimmte
Rhenium-Konzentrationen ein thermischer Emissionsgrad erzielt werden, der
sogar grofer ist als jener von reinem Rhenium, also ein Wert gréfer als 0.18. In
den Versuchen der Anmelderin wurde das Maximum fir den thermischen

Emissionsgrad etwa zwischen 70 und 80 wt.% Rhenium erzielt.

Fur die quantitative Phasenanalyse wird eine reprasentative Probe aus der
Beschichtung enthnommen, zu einem Pulver vermahlen und das erhaltene
Pulver mittels XRD (von engl. X-ray diffraction, Réntgendiffraktometrie)

analysiert.

Die Anmelderin vermutet, dass die besonderen Eigenschaften hinsichtlich
thermischen Emissionsgrad auf das Phononenspektrum der intermetallischen

ResW-Phase zurickzufUhren sind.

Der auf die Materialeigenschaften der Beschichtung zurlickzuflihrende
thermische Emissionsgrad kann ergénzend durch Malkhahmen zur

VergréfRerung der mikroskopischen Oberflache erhdéht werden.

Bevorzugt ist die Beschichtung pords ausgebildet. Mit porés ist hier gemeint,
dass die Beschichtung einen betrachtlichen Porenanteil von beispielsweise
Uber 5% aufweist. Unter Porenanteil wird dabei der Flachenanteil der Poren an
einer Gesamtquerschnittfldche verstanden und er wird anhand einer
reprasentativen Schnittflache einer Beschichtungs-Probe bestimmt. Durch die

im Volumen der Beschichtung vorliegenden Poren ist die Oberflache der
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Beschichtung gegenuliber der rein geometrischen Oberflache vergréRert,
wodurch der thermische Emissionsgrad zusatzlich erhdht wird. Eine porése
Beschichtung kann beispielsweise mittels pulvermetallurgischer Verfahren

hergestellt werden.

Alternativ kann bereits die Oberflache der Hochtemperaturkomponente, auf der
die Beschichtung aufgebracht wird, im Vergleich gegenlber der rein
geometrischen Oberflache vergréRert sein. In dieser Variante ist also die
Oberflache der Hochtemperaturkomponente unterhalb der Beschichtung

10  strukturiert und dadurch vergréBert. Die Strukturierung kann durch ein
mechanisches, chemisches oder thermisches Verfahren erfolgen. Die
Beschichtung selbst ist dabei nicht notwendigerweise porés. Die
Vorbehandlung der Oberflache der Hochtemperaturkomponente ist
insbesondere flr PVD-Beschichtungsverfahren (von engl. physical vapour

15  deposition flr physikalische Dampfabscheidung) von Interesse.

GemaR einer bevorzugten Ausfihrungsform ist die Beschichtung als Sinter-
Schicht ausgebildet. Unter Sinter-Schicht wird eine Schicht verstanden, die
durch ein pulvermetallurgisches Beschichtungsverfahren erhalten wird. Als

20 Beispiel fur ein pulvermetallurgisches Beschichtungsverfahren sei eine Slurry-
Beschichtung genannt. Nach dem eigentlichen Auftrag des Beschichtungsstoffs
in Form von Partikeln wird der Schichtauftrag durch Sintern konsolidiert. Eine

Sinter-Schicht ist in der Regel porés und weist eine raue Oberflache auf.

25 Die Beschichtung kann auch als PVD-Schicht ausgebildet sein. In diesem Fall
wird die Beschichtung Uber ein geeignetes Sputter-Target in einem
physikalischen Dampfabscheide-Verfahren auf der Oberflache der
Hochtemperaturkomponente erzeugt. Eine PVD-Schicht ist in der Regel glatt
und dicht, weist also keine Poren auf. Zur VergréRerung der Oberflache kann

30 die Oberflache der Hochtemperaturkomponente vor der Beschichtung durch ein

mechanisches, chemisches oder thermisches Verfahren strukturiert werden.

PVD- und Sinter-Schichten lassen sich wegen der sehr unterschiedlichen

Oberflachenbeschaffenheiten einfach unterscheiden.
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Auf Grund der Herstellung weist eine Sinter-Schicht bevorzugt eine Starke
zwischen 2 pum und 300 um, weiter bevorzugt zwischen 3 pm und 100 um,
besonders bevorzugt zwischen 5 um und 50 ym auf.

Im Falle von PVD-Schichten kann die Stérke auch deutlich darunter liegen.
Typische Starken von PVD-Schichten liegen zwischen 10nm und 4 ym.

Die Dicke der Beschichtung ist nicht entscheidend flr die Funktion.

Bevorzugt ist die Beschichtung deckseitig auf der Hochtemperaturkomponente
ausgebildet. Das bedeutet, dass die Beschichtung die duRerste Lage an der
Oberflache der Hochtemperaturkomponente bildet. In einem Einsatz der
Hochtemperaturkomponente ist diese Lage dazu vorgesehen, an einem

Warmeubergang mittels Strahlung teilzunehmen.

Darunterliegend kénnen weitere Schichten vorhanden sein.

GemaR einem bevorzugten Ausfihrungsbeispiel ist die
Hochtemperaturkomponente als Heizleiter ausgebildet. Im Rahmen dieser
Anmeldung sind mit Heizleitern metallische Widerstandsheizer gemeint, wie sie
in Warmebehandlungsanlagen Anwendung finden. Heizleiter kénnen aus Blech,
Stabmaterial, verdrilltem Draht, geblindeltem Draht oder aus Drahtgeflecht
gebildet sein. Bei flachigen Heizleitern, also Heizleitern, deren Grundform
einem Blech entstammt, kann es gewtlinscht sein, die Beschichtung lediglich auf
jener Seite des Heizleiters vorzusehen, die im Betrieb des Heizleiters einem
Inneren eines Ofens zugewandt ist.

Die Beschichtung bewirkt in der Anwendung auf einem Heizleiter, dass dieser
aufgrund der verbesserten Warmeabstrahlung eine vorgegebene Heizleistung
bei geringerer Temperatur erbringen kann. Eine niedrigere Betriebstemperatur
des Heizleiters ist in Hinblick auf die Lebensdauer vorteilhaft, da beispielsweise
dadurch ein Kriechen des Werkstoffs verringert werden kann.

Besonders interessant ist die vorteilhafte Beschichtung bei Heizleitern, die in
Beschichtungsanlagen, insbesondere MOCVD-Anlagen eingesetzt werden. Hier
besteht aufgrund der hohen Einsatztemperaturen von > 2000°C das Risiko des
Abdampfens des Heizleiter-Materials und damit verbunden das Risiko einer

moglichen Kontaminierung beim Beschichtungsprozess. Nach dem aktuellen
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Stand der Technik werden diese Heizleiter entweder aus Wolfram oder aus
Rhenium gefertigt, wobei die thermisch am hdchsten belasteten Heizleiter aus
Rhenium gefertigt werden. Beide Werkstoffe verfligen Uber einen geringen
Dampfdruck bei hohen Temperaturen, unterscheiden sich allerdings in den

5 thermomechanischen Eigenschaften. Deshalb wird flr gewisse Anwendungen
das teurere Rhenium dem kostenguinstigeren Wolfram vorgezogen. Durch die
erfindungsgemafe Beschichtung kann der thermische Emissionsgrad eines
Wolfram Heizleiters soweit erhdht und damit die Oberflachentemperatur soweit
gesenkt werden, dass das Anwendungsgebiet deutlich erweitert werden kann.

10  Ein entsprechend der vorliegenden Erfindung mit Rhenium und Wolfram
beschichteter Heizleiter aus Wolfram ist eine wirtschaftlich sehr attraktive
Alternative zu einem Heizleiter, der vollstédndig aus Rhenium herstellt wird und
entsprechend teuer ist. Aufgrund des vergleichsweise hohen thermischen
Emissionsgrades kann er flr eine vorgegebene Heizleistung bei einer

15  vergleichsweise geringeren Temperatur betrieben werden.

Analog ist es vorstellbar, dass die Erfindung in bestimmten Anwendungsféllen
eine Substitution eines Wolfram-Heizleiters durch einen entsprechend der
vorliegenden Erfindung mit Rhenium und Wolfram beschichteten Heizleiter auf
der Basis von Molybdan gestattet.

20  Freilich ist es auch méglich, insbesondere fur Anwendungen mit besonders
hohen Temperaturen, einen Rhenium- Heizleiter mit der die ResW Phase
enthaltenden Beschichtung zu versehen, um so den thermischen
Emissionsgrad zu erhéhen.

Hier fUr Heizleiter diskutiert, gelten die Vorschlage bezlglich der Substrate auch

25  fUr andere Hochtemperaturkomponenten.

GemaR einem anderen Ausfuhrungsbeispiel ist die Hochtemperaturkomponente
als Elektrode einer Hochdruckentladungslampe, insbesondere als Anode einer
Hochdruckentladungslampe ausgebildet. Aufgrund der erfindungsgeméien

30 Beschichtung der Elektrode, insbesondere der Anode, kann diese im Betrieb
mehr Warme abstrahlen, was zu einer verringerten Bauteiltemperatur fihrt und

sich vorteilhaft auf die Lebensdauer auswirkt.
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GemaR einem weiteren Ausflhrungsbeispiel ist die
Hochtemperaturkomponente als Tiegel ausgebildet. Tiegel aus Refraktérmetall
werden beispielsweise zur Erschmelzung von Aluminiumoxid bei der
Herstellung von Saphir-Einkristallen verwendet. Dazu werden die Tiegel in
5 einem Hochtemperaturofen platziert und dort von Heizleitern tber

Strahlungswérme erwarmt. Der Warmeulbergang findet hauptsachlich Gber die
Mantelflachen des Tiegels statt, welche die Strahlungswéarme absorbieren und
an das zu erschmelzende Gut weitergeben. Durch die erfindungsgemaRie
Beschichtung koppelt ein gréRerer Anteil der von Heizleitern abgegebenen

10  Warme in den Tiegel ein.
Bevorzugt liegt der thermische Emissionsgrad der Beschichtung bei ¢ > 0.6,
gemessen bei Raumtemperatur und flr einen Wellenl&dngenbereich zwischen

1700-2500 nm, wie weiter unten naher erlautert.

15  Die Erfindung betrifft auch ein Verfahren zur Herstellung einer
Hochtemperaturkomponente. Erfindungsgeman umfasst das Verfahren zur
Herstellung einer Hochtemperaturkomponente die Schritte:

- Bereitstellen eines Grundkoérpers der Hochtemperaturkomponente, und
dann

20 i)

- Optional VergréRern einer Oberflache des Grundkdrpers der
Hochtemperaturkomponente,

- Beschichten des Grundkérpers mit Wolfram und Rhenium tber
physikalische Gasphasenabscheidung unter Verwendung eines Wolfram

25 und Rhenium enthaltenden Targetmaterials, das ResW-Phase zu

mindestens 35 wt.% aufweist

- Optional VergréBern einer Oberflache des Grundkérpers der
30 Hochtemperaturkomponente,
- Beschichten des Grundkérpers mit Wolfram und Rhenium tber
physikalische Gasphasenabscheidung unter Verwendung eines Wolfram

und Rhenium enthaltenden Targetmaterials,
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- Warmebehandeln des beschichteten Grundkérpers bei einer
Warmebehandlungstemperatur von wenigstens 500°C , bevorzugt
wenigstens 1000°C, weiter bevorzugt Gber 1800°C in inerter oder
reduzierender Atmosphare oder Hochvakuum zur Ausbildung der ResW-
Phase,

- Optional langsames Abkulhlen des beschichteten und wérmebehandelten
Grundkérpers von der Warmebehandlungstemperatur auf 800°C,

- rasches Abkuhlen des Grundkérpers auf Raumtemperatur mit einer
Abkuhlrate von gréBer als 20 K/min zur Stabilisierung der ResW-Phase,

oder

iii)

- Beschichten des Grundkdrpers mit einer Rhenium- und Wolfram-haltigen
Pulvermischung mit einem Stoffmengenverhéltnis von 25 at. % Wolfram
zu 75 at. % Rhenium Uber ein pulvermetallurgisches Verfahren,

- Warmebehandeln des beschichteten Grundkdrpers bei einer
Warmebehandlungstemperatur von wenigstens 500°C , bevorzugt
wenigstens 1000°C, weiter bevorzugt Gber 1800°C in inerter oder
reduzierender Atmosphére oder Hochvakuum zur Ausbildung der ResVW-
Phase,

- Optional langsames Abkuhlen des beschichteten und wérmebehandelten
Grundkérpers von der Warmebehandlungstemperatur auf 800°C,

- rasches Abkuhlen des Grundkérpers auf Raumtemperatur mit einer

Abkuhlrate von gréBer als 20 K/min zur Stabilisierung der ResW-Phase.

Als Grundkérper wird die Hochtemperaturkomponente oder das Halbzeug, aus

dem die Komponente hergestellt wird, vor der Beschichtung verstanden.

Es werden also drei verschiedene Verfahrensvarianten vorgeschlagen,
Verfahrensvariante i) und ii) basieren auf einem PVD-Verfahren,
Verfahrensvariante iii) basiert auf einem pulvermetallurgischen Verfahren.
GemaR der Verfahrensvarianten i) und ii) wird eine Oberflache des
Grundkérpers der Hochtemperaturkomponente bevorzugt zunachst so
vorbehandelt, dass die Oberflache gegentber der geometrischen Oberfléache

vergréRert wird. Dieses ,Aufrauen” kann durch Materialabtrag an der
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Oberflache erfolgen, beispielsweise indem die Oberflache durch ein
mechanisches Verfahren, z.B. (Sand-)Strahlen, chemisches (z.B. Atzen oder
Beizen) oder thermisches Verfahren (z.B. Laserstrukturieren) strukturiert wird.
Alternativ oder zusatzlich kann die OberflachenvergréRerung auch durch eine
Slurry-Beschichtung erfolgen. Bei einem Slurry-Verfahren werden pulverférmige
Bestandteile in einer Flussigkeit aufgeschlammt. Mit der erhaltenen
Suspension, die in der Regel auch Binder enthalt, kbnnen Komponenten (hier
der Grundkérper einer Hochtemperaturkomponente) durch Tauchen, Spriihen
oder Pinseln oder Ahnlichem beschichtet werden. Nach einer Trocknung wird
die Beschichtung in der Regel gesintert. Die so gebildete Beschichtung ist in
der Regel porés und rau. Sie bildet eine glnstige Unterlage fiir eine
darauffolgende Beschichtung. Die Slurry-Beschichtung kann beispielsweise auf

Wolfram-Pulver basieren.

AnschlieBend wird gemaf Verfahrensvariante i) Wolfram und Rhenium auf den
— optional in seiner Oberflache vergréRerten - Grundkdrper mittels
physikalischer Gasphasenabscheidung aufgebracht. Als Quelle kann Wolfram
und Rhenium haltiges Targetmaterial mit entsprechender Zusammensetzung
verwendet werden, wobei die gewlnschte ResW-Phase bereits im
Targetmaterial in ausreichender Menge vorhanden ist. Durch geeignete Wahl
der Target-Zusammensetzung kann der bevorzugte Rhenium-Anteil in der
Schicht eingestellt werden. Neben diesem Targetmaterial, bei dem bereits eine
ausreichende Menge an ResW-Phase vorliegt und dessen Zusammensetzung
dem gewlinschten Wolfram-Rhenium Gehalt in der abzuscheidenden Schicht
entspricht, kénnen alternativ auch zwei oder mehrere Targetmaterialien
verwendet werden, wobei eines Uberwiegend bzw. ausschlieBlich nur aus
ResW-Phase besteht und zum Einstellen der gewlinschten Wolfram-Rhenium-
Konzentration ein oder mehrere zusatzliche Targetmaterialien aus Wolfram
und/oder Rhenium mit entsprechender Wolfram-Rhenium Zusammensetzung
beigestellt werden.

Bevorzugt weist das Targetmaterial die kubische Res\W-Phase zu mindestens
35 wt.% auf. Weiter bevorzugt betragt der Anteil an ResW-Phase mindestens
40 wt.%, besonders bevorzugt mindestens 50 wt.%, ganz besonders bevorzugt

mindestens 70 wt.%.
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Als Ergebnis hat die PVD-Beschichtung einen Rhenium Anteil zwischen
55wt.% und 90 wt.%, Rest Wolfram, wobei der Anteil an Res:W-Phase

mindestens 35 wt.% betragt.

Diese Verfahrensvariante i) (PVD-Beschichtung mit ResW-Phase) kann
vorteilhaft sein, wenn der Verzug von Bauteilen mit engen Bauteiltoleranzen
vermieden werden soll. Die PVD-Beschichtung erfolgt namlich bei
vergleichsweise niedrigen Temperaturen und erfordert keine Warmebehandlung

der Beschichtung.

Verfahrensvariante ii) ist ebenfalls ein PVD-Beschichtungsverfahren und
unterscheidet sich von Variante i) dadurch, dass eine ResW-Phase nicht
notwendigerweise im Targetmaterial vorliegt, sondern die ResVW-Phase erst
nachtréglich durch Warmebehandlung in der aufgesputterten Schicht gebildet
wird. Zu diesem Zweck wird der Uber ein physikalisches
Gasphasenabscheideverfahren beschichtete Grundkérper einer Glihung bei
einer Warmebehandlungstemperatur unterzogen, welche im Phasenfeld der
ResW-Phase liegt. Die Warmebehandlungstemperatur liegt bei wenigstens
500°C , technologisch bevorzugt bei wenigstens 1000°C, weiter bevorzugt tber
1800°C. Die Dauer der Warmebehandlung richtet sich nach der Héhe der
Warmebehandlungstemperatur.

Bei Temperaturen unter 1000°C erfolgt die Ausbildung der gewtinschten Phase
aufgrund unzureichender Kinetik sehr langsam, was eine solche
Warmebehandlungstemperatur technologisch weniger interessant macht.
Gute Ergebnisse konnten bei einer Warmebehandlungstemperatur von rund
1800°C und einer Haltezeit von 20 Stunden erzielt werden. Weitere geeignete
Kombinationen von Warmebehandlungstemperatur und Haltezeit sind dem
Fachmann durch Versuche zuganglich.

Die MalRgabe bei der Wahl der Warmebehandlungsparameter ist es, durch die
Warmebehandlung einen Gehalt an ResW-Phase in der Beschichtung von
zumindest 35 wt.% einzustellen.

Insbesondere soll durch die Warmebehandlung ein Gehalt an ResWW—Phase in

der Beschichtung von mindestens 40 wt.%, besonders bevorzugt von
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mindestens 50 wt.%, ganz besonders bevorzugt von mindestens 70 wt.% erzielt

werden.

Eine inerte Atmosphére wird dabei durch Inertgase wie beispielsweise Stickstoff
oder Argon bei einem Druck von ca. 1 bar zur Verfigung gestellt, eine
reduzierende Atmosphére durch beispielsweise Wasserstoff. Unter
Hochvakuum wird ein Vakuum mit einem Druck von 1073-107% mbar verstanden.
Durch die Wérmebehandlung wird das Wolfram und Rhenium in der
aufgesputterten Schicht zumindest teilweise in eine intermetallische ResW-
Phase umgewandelt.

Nach der Warmebehandlung wird der beschichtete Grundkdrper bevorzugt von
der Warmebehandlungstemperatur langsam auf ca. 800°C abgekuhlt und ab
ca. 800°C rasch auf Raumtemperatur abgekuhlt. Das langsame Abkuhlen auf
eine Temperatur unterhalb der Warmebehandlungstemperatur aber noch im
Phasenfeld der Res;\W-Phase kann technologisch vorteilhaft sein, um die
verwendete Warmebehandlungsanlage zu schonen.

Es ist aber auch genauso mdglich, direkt von der
Warmebehandlungstemperatur rasch auf Raumtemperatur abzukuhlen.

Durch das rasche Abkihlen wird die bei Raumtemperatur metastabile ResW-

Phase kinetisch stabilisiert.

Unter langsamem Abkuhlen versteht man im Zusammenhang mit dieser
Anmeldung ein Abkuhlen auf einer Zeitskala von wenigen Stunden,
entsprechend Abkuhlraten zwischen 1 K/min und 10 K/min, typischerweise
unter 10 K/min.

Unter raschem Abkuhlen versteht man im Zusammenhang mit dieser
Anmeldung ein Abschrecken mit Abklhlraten im Bereich von typischerweise
20 bis 150 K/min, bevorzugt gréRer 25 K/min, weiter bevorzugt grézer 50

K/min, besonders bevorzugt gréRer 100 K/min.

ResW ist unterhalb von ca. 500°C eine metastabile Phase und wird durch das
rasche Abkulhlen kinetisch stabilisiert. Die Verfahrensvariante ii) hat gegentber
der Verfahrensvariante i) den Vorteil, dass kein ResW-haltiges Targetmaterial

bendtigt wird (es kann aber natlrlich ein Targetmaterial, das bereits ResW
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aufweist, verwendet werden). Der Nachteil ist der zuséatzlich benétigte

Warmebehandlungsschritt bei vergleichsweise hohen Temperaturen.

GemaR der Verfahrensvariante iii) wird zunéchst der Grundkérper zunéchst mit
5 einer Rhenium- und Wolfram-haltigen Pulvermischung (Stoffmengenverhaltnis

von Wolfram zu Rhenium rund 1:3) Uber ein pulvermetallurgisches Verfahren
beschichtet und anschlieRend — analog zu Verfahrensvariante ii) - der
Warmebehandlung (das hei’t, Glihen zur Ausbildung der ResW-Phase,
rasches Abklhlen zur Stabilisierung der ResW-Phase) unterzogen.

10
Rhenium bzw. Wolfram-haltig bedeutet hier, dass das Pulver Rhenium bzw.
Wolfram in metallischer Form enthalt. Die Pulvermischung kann neben den
beiden Metallen auch andere Bestandteile wie Binder aufweisen. Das
pulvermetallurgische Verfahren kann insbesondere ein Slurry-Verfahren sein.

15  Durch die Warmebehandlung wird die pulvermetallurgisch aufgetragene Schicht
konsolidiert und aufgrund der fir einen Sinterprozess vergleichsweise langen
Prozessdauer von ca. 20 h (als geeignete Haltedauer flr das Beispiel einer
Warmebehandlungstemperatur von rund 1800°C) wird ein Teil der Wolfram-
Rhenium Partikel, die bei Ublicherweise mit diesen Metallen verwendeten

20  Prozessdauern von 3-10 h in einer Mischkristall-Form vorliegen wirden, in die
intermetallische ResW-Phase umgewandelt. Nach der Warmebehandlung wird
der beschichtete Grundkdrper optional langsam auf 800°C abgekuhlt und
danach rasch auf Raumtemperatur abgekihlt. Die Parameter der
Warmebehandlung und Abkuhlung entsprechen den Parametern in

25 Verfahrensvariante ii). Durch das rasche Abkuhlen wird die bei

Raumtemperatur metastabile ResW-Phase kinetisch stabilisiert.

Diese Verfahrensvariante (pulvermetallurgische Beschichtung) hat
kostentechnische Vorteile gegeniber klassischen PVD Verfahren. Dartber
30 hinaus ist die erzielte Schichtdicke der ResW-Phase in der Regel héher,

wodurch die Langzeitstabilitat der Beschichtung positiv beeinflusst wird.

Im Folgenden wird die Erfindung anhand von nachfolgenden

Herstellungsbeispielen und Zeichnungen néher erlautert. Es zeigen:
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ein Phasendiagram des bindren Wolfram-Rhenium Systems,
rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen von erfindungsgeman
beschichteten Oberflachen im Querschnitt (Bruchflachen) (Fig. 2a
und Fig. 2¢) und in Aufsicht (Fig. 2b und Fig. 2d),

ein Diagramm mit Werten flr den thermischen Emissionsgrad
Epsilon (g) fur verschiedene Beschichtungen,
Réntgendiffraktogramme (XRD) einer erfindungsgemafen und
einer konventionell hergestellten Schicht,

schematisch eine Hochdruckentladungslampe als
Ausfluhrungsbeispiel einer Hochtemperaturkomponente,

einen Heizleiter als AusfUhrungsbeispiel einer
Hochtemperaturkomponente,

einen Tiegel als Ausflhrungsbeispiel einer

Hochtemperaturkomponente.

Herstellungsbeispiel |:

Zur Herstellung der Hochtemperaturkomponente gemaf Herstellungsbeispiel |

wurden Grundkérper aus Wolfram mit Slurries verschiedener Pulvermischungen

beschichtet. Dazu wurden zunéchst in einen Binder von 2 wt.% Ethylcellullose

in Ethanol Wolfram- bzw. Rhenium-Pulver zu einem Gesamt-Feststoffgehalt

von 50 % eingewogen. Das Einrtihren erfolgte mit einem Netzsch Multimaster
bei 1500 U/min fur 15 Minuten.

Es wurden Proben fiur folgende Schicht-Zusammensetzungen vorbereitet:
100 wt.% Wolfram

10 wt.% Rhenium, Rest Wolfram

20 wt.% Rhenium, Rest Wolfram

30 wt.% Rhenium, Rest Wolfram

40 wt.% Rhenium, Rest Wolfram

50 wt.% Rhenium, Rest Wolfram

60 wt.% Rhenium, Rest Wolfram

70 wt.% Rhenium, Rest Wolfram

80 wt.% Rhenium, Rest Wolfram

90 wt.% Rhenium, Rest Wolfram

100 wt.% Rhenium.
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Die hier angeflihrten Gewichtsprozente beziehen sich auf die Einwaage der
Festbestandteile Rhenium und Wolfram und entsprechen auch den
Gewichtsprozenten in der Schicht, da sich die organischen Bestandteile bei der

Warmebehandlung verfllchtigen.

Eine anschlieBende Spruhbeschichtung erfolgte manuell mit ca. 20 cm Abstand
auf Wolfram-Plattchen zu einer Ziel-Schichtmasse von 15 mg/cm?. Die
Trocknung erfolgte bei Raumluft.

Die angetrocknete Schicht wurde anschlieend einer Warmebehandlung
(Gluhung) unterzogen. Durch die Warmebehandlung verflichtigen sich
organische Komponenten (z.B. Binder) und die Schicht wird konsolidiert. Die
Warmebehandlung erfolgte jeweils bei 1800°C fur 20 Stunden unter einer Argon
(Ar) Atmosphare. Nach der Warmebehandlung wird der beschichtete
Grundkérper langsam schrittweise in einem Zeitraum von 10 h auf 800°C
abgekihlt (entsprechend einer mittleren Abkuhirate von 1,67 K/min) und ab ca.
800°C innerhalb von 20 min auf Raumtemperatur (entsprechend einer mittleren
Abkuhlrate von rund 40 K/min) abgeschreckt.

Fur Vergleichszwecke wurden zusétzliche Proben zu 80 wt.% Rhenium, Rest
Wolfram analog zu der zuvor beschriebenen Herstellungsweise hergestellt, nur
mit dem Unterschied, dass sie nicht flir 20 Stunden, sondern fir 6 Stunden bei
1600°C unter einer Argon Atmosphéare warmebehandelt wurden.

Die Messung des thermischen Emissionsgrades der Schichten erfolgte mit
einem Solar 410 Reflectometer der Fa. Surface Optics Corporation bei
Raumtemperatur und fur einen Wellenlangenbereich zwischen 1700-2500 nm,
da dieser infrarote Wellenlangenbereich zur Beurteilung der thermischen
Abstrahlung eines Kérpers besonders relevant ist.

In den nachfolgenden Tabellen werden den Messergebnissen auch bekannte
Werte des thermischen Emissionsgrades von aus dem Stand der Technik
bekannten Beschichtungen, beispielsweise Beschichtungen mit Tantalnitrid
gemar W02018204943 (A2), gegenuibergestellt.

Eine Auswahl von Ergebnissen ist in Tabelle 1 zusammengefasst, eine

ausfUhrlichere Darstellung findet sich im Diagramm von Fig. 1, wo der
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thermische Emissionsgrad Epsilon (g) in Abhangigkeit des Rhenium-Gehalts

dargestellt ist.

Probe Thermischer Bemerkung
Emissionsgrad ¢
1 | Wolfram Slurry 0.34 Stand der Technik
2 | Rhenium Slurry 0.36 Stand der Technik
Tantalnitrid Slurry 0.89 Stand der Technik

(WO02018204943),
Tmax=1500°C

4 | Rhenium (80%) + Wolfram (20%) 0.35 Nur 6 h gesintert

5 | Rhenium (80%) + Wolfram (20%) 0.66 20 h gesintert

Tabelle 1: Vergleich des thermischen Emissionsgrads fiir verschiedene

Beschichtungen

Probe Nr.1, eine mit 100%igen Wolfram-Slurry erhaltene porése Wolfram-
Beschichtung hat einen thermischen Emissionsgrad von 0.34, Probe Nr.2, eine
mit 100%igen Rhenium-Slurry erhaltene porése Rhenium-Beschichtung hat
einen thermischen Emissionsgrad von 0.36. Bei Probe Nr.3 handelt es sich um
10 eine Beschichtung aus Tantalnitrid, die entsprechend den Angaben in
W02018204943 der Anmelderin gefertigt worden ist. Diese hat einen
vergleichsweise hohen thermischen Emissionsgrad von 0.89, allerdings ist sie
nur fir Temperaturen bis maximal 1500°C einsetzbar. Probe Nr. 4 weist eine
Beschichtung aus 80 % Rhenium, 20 % Wolfram aus, die wie oben beschrieben
15  flr Vergleichszwecken bei einer Warmebehandlung fir 6 Stunden bei 1600°C
gefertigt worden ist. Diese Probe weist, wie weiter unten néher erlautert, primar
Wolfram/Rhenium Mischkristalle und nur einen sehr geringen Anteil an ResW-
Phase auf. Sie hat einen thermischen Emissionsgrad von 0.35. Probe Nr. 5 ist
eine entsprechend der zuvor beschriebenen Anleitung gefertigte Beschichtung
20  zu 80% Rhenium und 20% Wolfram (Warmebehandlung von 20 h bei 1800°C).
Der Anteil an Res\W-Phase betragt ca. 90 wt.%. Der thermische Emissionsgrad

wurde mit 0.66 bestimmt.

Fig. 2a bis Fig. 2d zeigen rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen von
25 Probe Nr. 5. Fig. 2a und Fig. 2b sind eine 1000-fache vergréfierte Abbildung, in
Fig. 2c und Fig. 2d ist eine 3000-fache vergréRerte Abbildung zu sehen. Fig. 2a
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und Fig. 2c zeigen eine Bruchflache normal zur Oberflache der Probe, Fig. 2b
und Fig. 2d sind eine Aufsicht auf die Oberflache, d.h. die Betrachtungsrichtung
ist normal zur beschichteten Oberflache. Bei den Bruchflachen erkennt man im
unteren Teil der Abbildung das Substrat 2 aus Wolfram-Blechmaterial. Dartber
5 st die porése Beschichtung 3 zu sehen. Die Porositat vergrofert die
mikroskopische Oberflache und tragt zu einer weiteren Erhéhung des

thermischen Emissionsgrades bei.

Fig. 3 zeigt in einem Diagramm die gemessenen thermischen Emissionsgrade

10  Epsilon (g) flr die eingangs genannte Versuchsserie mit verschiedenen
Rhenium-Gehalten. Der Rhenium-Gehalt ist auf der Abszisse aufgetragen, auf
der Ordinate ist der gemessene thermische Emissionsgrad Epsilon (g)
aufgetragen. Die Punkte im Diagramm bezeichnen die jeweiligen Messwerte.
Die strichlierte Linie &t (epsilon theoretisch) markiert jene Werte fur den

15  thermischen Emissionsgrad, die man erwarten wirde, wenn man den
thermischen Emissionsgrad von 100 wt.% Wolfram zu 100 wt.% Rhenium linear
interpolieren wirde. Man sieht, dass insbesondere im Bereich zwischen
50 wt.% und 90 wt.% Rhenium die gemessenen Werte fur den thermischen
Emissionsgrad Uberraschenderweise nicht entlang dieser Geraden stn

20 verlaufen, sondern darlber, teilweise sehr deutlich dariber liegen. Es ergibt
sich ein Maximalwert flr den thermischen Emissionsgrad im Bereich zwischen
70 und 80 wt.% Rhenium. Messungen der Anmelderin weisen darauf hin, dass
die vorteilhafte Steigerung des thermischen Emissionswerts auf das Vorliegen
der ResW-Phase zuriickzufiihren sein durfte.

25
Dies wird anhand Tabelle 2 verdeutlicht. In Tabelle 2 sind die Ergebnisse einer
detaillierten quantitativen Phasenanalyse flr Proben mit einem Rhenium Gehalt
von 70 wt.% (Probe |) bzw. 80 wt.% (Probe Il) dargestellt. Zur quantitativen
Bestimmung der Phasen wurde ein Teil der Beschichtung der jeweiligen Probe

30 abgeschabt, zu einem Pulver vermahlen und mittels XRD analysiert. Zum
Vergleich sind auch Messwerte flr Proben (Probe la und Probe lla), die auf
konventionellem Wege (dh. bei einer Dauer der Warmebehandlung von 6

Stunden) hergestellt worden sind, angegeben.
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Probe Phase Phase Phase | Phase Thermischer
WosReos | ResW (Re) (W) Emissionsgrad ¢

[ Re 70 wt.%, 10.5 89.5 0.64

W 30 wt.%
la | Re 70 wt.%, 59.9 21.8 18.3 0.35

W 30 wt.%

(6h)
I | Re 80 wt.%, 90.4 9.6 0.66

W 20 wt.%
lla | Re 80 wt.%, 57.1 27.8 15.1 0.35

W 20 wt.%

(6h)

Tabelle 2: Phasenanalyse

(W) und (Re) sind beide Mischkristall-Phasen ((W) ist ein Wolfram-Kristall mit
darin geléstem Rhenium, analog ist (Re) ein Rhenium-Kristall mit darin
5 geléstem Wolfram). Wo sReq 5 ist eine intermetallische Phase und wird im

Phasendiagram auch als ¢-Fhase hezsichnet. Die Mengenangaben bei den
Phasen sind in wt.%.
Die Messergebnisse zeigen, dass bei den Proben mit der erfindungsgemalen
Beschichtung, die deutlich langer warmebehandelt worden sind, der Anteil an

10  ResW signifikant héher ist als bei den Proben, die bei einer
Warmebehandlungsdauer wie sie typischerweise bei pulvermetallurgischer
Verarbeitung von Wolfram und Rhenium Anwendung findet, gefertigt werden.
Der Anteil des ResW ist bei beiden Proben, Probe | (70 wt.% Rhenium) und
Probe Il (80 wt.% Rhenium) bei um die 90 wt.%, wahrend der Anteil von ResW

15  bei den korrespondierenden, konventionell hergestellten Proben bei 21.8 wt.%
(Probe la) bzw. 27.8 wt.% (Probe Ila) liegt. Mit dem hohen Anteil an ResW

verbunden ist auch ein signifikant héherer thermischer Emissionskoeffizient.

Fig. 4a und Fig 4b zeigen Réntgendiffraktogramme (XRD) von Probe Il (Fig. 4a)
20 und Probe lla (Fig. 4b). In den Diffraktogrammen sind Intensitatswerte in
Abhangigkeit des Ablenkungswinkels 2Theta angegeben (Bereich von 30 bis 65

2Theta) und die gemessenen Reflexe (Peak-Werte) den vorhandenen Phasen
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zugeordnet. Bei Probe Il mit der erfindungsgeméaRen Beschichtung Uberwiegt
der Anteil an ResW.

Tabelle 3 demonstriert die Temperaturbestandigkeit der erfindungsgeméaien
Proben. Dargestellt ist der Messwert flir den thermischen Emissionsgrad in
Abhéngigkeit von der Temperatur, zu der die Probe einem Hitze-Stresstest
unterzogen worden ist. Die Proben wurden dabei fur die Dauer einer Stunde bei

dieser Temperatur gegliht.

Hitze-Stresstest (Temperatur) Thermischer Emissionsgrad ¢
Keine 0.66
2000 0.65
2200 0.58

Tabelle 3: Temperaturbestandigkeit

Die Versuchsreihen zeigten, dass der thermische Emissionsgrad bei T=2000°C
nicht signifikant abnimmt (von 0.66, dem Wert fur die Probe vor dem Hitze-
Stresstest, auf 0.65) und die Beschichtung nicht degradiert. Bei T=2200°C
wurde eine Abnahme des thermischen Emissionsgrads von ca. 12%
festgestellt. Das Material halt der hohen thermischen Belastung stand,
allerdings beginnt die porése Schicht etwas zu versintern. Nichtsdestotrotz
bleibt ein hoher thermischer Emissionsgrad auch bei dieser hohen Temperatur
erhalten. Die erfindungsgemanie Beschichtung héalt also Belastungen von
2000°C und dartber stand und sie kann daher flr Heizfilamente bei MOCVD

Anlagen verwendet werden.

Herstellungsbeispiel II:

Eine alternative Variante zur Herstellung der Beschichtung basiert auf
physikalischer Gasphasenabscheidung. In dem Herstellungsbeispiel wurde ein
Wolfram-Plattchen zun&chst mit einer herkémmlichen 100 % Wolfram
Slurryschicht beschichtet. Diese dient der OberflachenvergréfRerung. Auf diese
Schicht wurde mittels eines Targets, welches ca. 98% ResVW-Phase aufweist,
eine ca. 4 ym dicke Schicht mit ResW-Phase gesputtert. Die resultierende
Schicht hatte in etwa 75% wt.% Rhenium. Da ein Teil des

Strahlungsaustausches auch Uber Teile der porésen Wolfram Struktur
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geschieht, die durch die PVD-Beschichtung nicht abgedeckt werden, reichten
die gemessenen Werte flr den thermischen Emissionsgrad nicht ganz an die

Werte im Herstellungsbeispiel | heran.

Im Folgenden werden Anwendungsbeispiele fur die
Hochtemperaturkomponente anhand der Fig. 5 bis Fig. 7 erlautert.

In Fig. 5 ist schematisch eine Hochdruckentladungslampe 6 dargestellt.
Zwischen den Elektroden - einer Kathode 5 und einer Anode 4 - bildet sich im
Betrieb ein Entladungsbogen. Die Anode 4 ist im vorliegenden
Ausfuhrungsbeispiel die Hochtemperaturkomponente 1 und ist mit einer
erfindungsgemafen Beschichtung 3 versehen. Durch die Beschichtung 3 kann
die Anode 4 eine héhere thermische Strahlungsleistung abgeben, wodurch sich
ihre Temperatur verringert und sich die Lebensdauer erhéht. Ebenfalls kann die
Kathode 5 oder sowohl die Anode 4 als auch die Kathode 5 mit der
Beschichtung 3 versehen sein. Klarerweise kann die erfindungsgemalfe
Beschichtung 3 zur Erhéhung eines thermischen Emissionsgrades auch fur

andere Lampentypen eingesetzt werden.

Fig. 6 zeigt einen Heizleiter 7 aus einem Refraktarmetall in einer beispielhaften
Anordnung als Bodenheizer eines Hochtemperaturofens. Der Heizleiter 7 wird
durch direkten Stromdurchgang erhitzt und erwérmt das Innere des
Hochtemperaturofens durch Abgabe von Strahlungswarme.

Der Heizleiter 7 bildet im vorliegenden Ausflhrungsbeispiel die
Hochtemperaturkomponente 1 und ist mit einer erfindungsgemafen
Beschichtung 3 zur Erhéhung eines thermischen Emissionsgrades versehen.
Die Beschichtung 3 bewirkt in der Anwendung auf einem Heizleiter 7, dass
dieser eine vorgegebene Heizleistung bei geringerer Temperatur erbringen
kann. Dies verringert ein Kriechen des Heizleiters 7 und verlangert die

Lebensdauer.

Fig. 7 zeigt schematisch einen Tiegel 8 aus Refraktarmetall. Tiegel aus
Refraktérmetall werden beispielsweise zur Erschmelzung von Aluminiumoxid
bei der Herstellung von Saphir-Einkristallen verwendet. Dazu werden die Tiegel

in einem Hochtemperaturofen platziert und dort von Heizleitern tber
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Strahlungswérme erwarmt. Der Warmeulbergang findet hauptsachlich Gber die
Mantelflache des Tiegels statt, welche die Strahlungswérme absorbieren und
an das zu erschmelzende Gut weitergeben. Der Tiegel 8 bildet im vorliegenden
Ausfuhrungsbeispiel die Hochtemperaturkomponente 1 und ist mit einer
erfindungsgemafen Beschichtung 3 zur Erhéhung eines thermischen
Emissionsgrades versehen. Die Beschichtung 3 in der Anwendung auf einen
Tiegel 8 bewirkt, dass ein gréRerer Anteil der von Heizleitern abgegebenen
Warme in den Tiegel 8 einkoppelt. Der Tiegel 8 reagiert dadurch rascher auf

einen Warmeeintrag von Heizleitern.

Die Anwendung der Beschichtung 3 ist keineswegs auf die hier gezeigten
Beispiele beschrankt. Die Beschichtung 3 ist generell flr
Hochtemperaturkomponenten vorteilhaft, an welchen ein Warmeubergang

mittels Strahlung stattfinden soll.
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Liste der verwendeten Bezugszeichen:

Hochtemperaturkomponente

Grundkérper der Hochtemperaturkomponente
Beschichtung zur Erhéhung des thermischen
Emissionsgrades

Anode

Kathode

Hochdruckentladungslampe

Heizleiter

0 N OO o A

Tiegel
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Anspriche

1. Hochtemperaturkomponente (1) basierend auf Refraktdrmetall oder einer

Refraktérmetalllegierung mit einer Beschichtung (3) zur Erhéhung eines
thermischen Emissionsgrades, wobei die Beschichtung (3) im Wesentlichen
aus Wolfram und Rhenium besteht, dabei aus mindestens 55 wt.% Rhenium
und mindestens 10 wt.% Wolfram besteht und die Beschichtung (3) eine

Re:W-Phase von zumindest 35 wt.% aufweist.

. Hochtemperaturkomponente (1) nach Anspruch 1, wobei die Beschichtung

(3) porés ausgebildet ist.

. Hochtemperaturkomponente (1) nach Anspruch 1 oder 2, wobei die

Oberflache der Hochtemperaturkomponente unterhalb der Beschichtung

strukturiert ist.

. Hochtemperaturkomponente (1) nach einem der vorangegangenen

Anspriiche, wobei die Beschichtung (3) als Sinter-Schicht ausgebildet ist.

. Hochtemperaturkomponente (1) nach einem der Anspriche 1 bis 3, wobei

die Beschichtung (3) als PVD-Schicht ausgebildet ist.

. Hochtemperaturkomponente (1) nach einem der vorangegangenen

Anspriche, wobei die Beschichtung (3) deckseitig auf der

Hochtemperaturkomponente (1) ausgebildet ist.

. Hochtemperaturkomponente (1) nach einem der Anspriche 1 bis 6, wobei

die Hochtemperaturkomponente (1) als Elektrode (4, 5) einer

Hochdruckentladungslampe (6) ausgebildet ist.

. Hochtemperaturkomponente (1) nach einem der Anspriche 1 bis 6, wobei

die Hochtemperaturkomponente (1) als Heizleiter (7) ausgebildet ist.

. Hochtemperaturkomponente (1) nach einem der Anspriche 1 bis 6, wobei

die Hochtemperaturkomponente (1) als Tiegel (8) ausgebildet ist.
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10.  Verfahren zur Herstellung einer Hochtemperaturkomponente (1) mit einer

Beschichtung (3) zu Erhéhung eines thermischen Emissionsgrades,

umfassend die Schritte:

- Bereitstellen eines Grundkdrpers (2) der Hochtemperaturkomponente (1),

i)

o Beschichten des Grundkérpers (2) mit Wolfram und Rhenium tber
physikalische Gasphasenabscheidung unter Verwendung eines
Wolfram und Rhenium enthaltenden Targetmaterials, wobei das
Targetmaterial mindestens 35 wt.% ResW-Phase aufweist

oder

ii)

o Beschichten des Grundkérpers (2) mit Wolfram und Rhenium tber
physikalische Gasphasenabscheidung unter Verwendung eines
Wolfram und Rhenium enthaltenden Targetmaterials,

o Warmebehandeln des beschichteten Grundkoérpers (2) bei einer
Warmebehandlungstemperatur von wenigstens 500°C in inerter
oder reduzierender Atmosphére oder Hochvakuum zur Ausbildung
der ResW-Phase,

o Abkuhlen des Grundkérpers (2) auf Raumtemperatur mit einer
Abkuhlrate von gréRer als 20 K/min zur Stabilisierung der Res\W-
Phase

oder

ii)

o Beschichten des Grundkérpers (2) mit einer Rhenium- und
Wolfram-haltigen Pulvermischung mit einem
Stoffmengenverhéltnis von 25 at. % Wolfram zu 75 at. %
Rhenium Uber ein pulvermetallurgisches Verfahren,

o Warmebehandeln des beschichteten Grundkdrpers (2) bei
einer Warmebehandlungstemperatur von wenigstens 500°C in
inerter oder reduzierender Atmosphére oder Hochvakuum zur
Ausbildung der ResW-Phase,

o Abkuhlen des Grundkérpers (2) auf Raumtemperatur mit einer
AbkuUhlrate von gréRer als 20 K/min zur Stabilisierung der
ResW-Phase
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11.  Verfahren nach Anspruch 10, wobei vor dem Beschichten des
Grundkérpers (2) im Unterschritt i) oder ii) ein VergréRern der Oberflache des

Grundkorpers (2) erfolgt.

12.  Verfahren nach Anspruch 11, wobei das VergréRern der Oberflache des
Grundkorpers (2) der Hochtemperaturkomponente (1) im Unterschritt i) oder

ii) Gber eine Slurry-Beschichtung des Grundkérpers (2) erfolgt.

10 13. Verfahren nach Anspruch 11, wobei das VergréRern der Oberflache des
Grundkorpers (2) der Hochtemperaturkomponente (1) im Unterschritt i) oder
ii) Uber eine mechanische, chemische oder thermische Strukturierung des

Grundkorpers (2) erfolgt.

15 14. Verfahren nach Anspruch 10, wobei im Unterschritt iii) das Beschichten

des Grundkorpers (2) Uber ein Slurry-Verfahren erfolgt.
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