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(54)  Verfahren zur Ei\r’zsugungeiner strahlungsabsorbierenden Oberfische

, (57) Durch die Anwandung des erfmdungsgema[&en Verfahrens ist es moglich, in einem Emstufenprozel& auf
’ ‘'sperrschichtbildenden Metallen in einfacher Weise dunkel gefarbte Oxidschichten zu erhalten, die ein groRes,
~ konstantes Absorptionsvermégen der einfallenden Strahlung im Sichtbaren und den angrenzenden Bereichen
. aufweisen. Dem Grundelektrolyten nach DD-WP 142 360 werden dunkelfarbende Metallsalze als Farbstoffbildner,
“insbesondere K, [Fe(CN)s] in den Konzentrationen von 0,8 bis 2,0 mol/l gemeinsam mit NH,OH in dem MaBe zugefig
daB die Ziindspannung bis zu 150 V erhdht und der pH- -Wert der ammonlakallschen Elektrolytidsung auf 9 bis 12
‘gingestellt wird. Durch die Anwendung der anodischen Oxidation unter Funkenentladung bildet sich bei. Nutzung _
. dieses Elektrolyten ein schwarzes Eisen-Aluminium-Spinell in den 0xudsch|chten Das Verfahren ist nicht zuletzt audh -
durch das'hohe: Streuvermdgen des Elektrolyten, welches fir gute Innenbeschlchtungen eine notwendige
Voraussetzung ist, im optischen und/oder feinmechanischen Gerétebau, insbesondere bei der Besch:chtung von
Fernrohrhiilsen, _Kamerageh&usen sowie in der Vakuumtechmk msbesondere bel der Beschlchtung von
Vakuumkammerwanden elnsetzbar S S
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" Erfindungsanspriicha: - : L _ . ' -
1. Verfahren zur Erzeugung einer strahlungsabsorbierenden Oberfliche unter Anwendung der ancdischen Oxidation.unter .
. Funkenentladung auf sperrschichtbildenden Metalien mittels Gleich- und/oderimpulsspanhungen, gekennzeichnet dadurch,
" daB dem Grundelektrolyten dunkelfarbende Metallionen wie Fe, Ni, Co, Cv u.a. in Verbindung mit NH,OH bis pH-Wert 9.bis-

" . 12 zugesetzt, dadurch dié Ziindspannung bis zu 150V erhGht wird und mittiere Rasheiten von 10 bis 30um ineinem ~ -

' Eihstufenproze erzeugt werden. - o ) R L
2. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB8 der schwarze Farbstoffbildner K, [Fe(CN)gl in den Konzentrationen :

© von 0;8 bis 2,0mol/l vorliegt. ' : ; ‘ : ' o s

| 3. Verfahren nach Punkt-1 und 2, geke'hh;éicﬁﬁ‘ét dadurch, daB sich ein schwarzes Ei’senéAlurrjiniﬁm-Spine!l bildet.

‘_Anwena‘ungsgebiet‘def Effinil!'dng" : N S SRR
‘Die ei'findung;sge'm'éBaALésuﬁgj,ist im optischen und/oder feinmechanischen Geratebau, insbesondere bei der B_eschichtu'ng -

e in der Vakuumtechnik, insbesondere bei der B_eschichtung von

- Vakuumkammerwaniden, einsetzbar.
Charakteristik der bekannten technischen Losungen o . . . R

Es werden groRe Anstrengungen unternommen, um Gegenstande mit stark strahlungsabsorbierender Oberfliche, _
insbesondere im IR-, UV- und VIS-Bereich, herzustellen. Bekannte optisch schwarze Uberziige, z. B. 3M-Samtschwarzfarbe oder -
I?akson's Schwarz zeigen gutes Absorptionsvermégen, kdnnen aber, da sie teicht abbléttern und entgasen, in ihrer Haltbarkeit.
und Dauerfestigksit keinesfalls befriedigen. : o ' E T '
Strahlungsabsorbierende Oberflachen werden auch durch anodische Oxidation von Metalloberflichen geschaffen; (GB-

PS 821237). Diese besitzen aber auf Grund der glatten Oberfliche ein hohes ,Reflexio\nsv_ermﬁgeh,' und dadurch wird das
Einsatzgebiet beschrénkt. - . -~ 1 : SR a B

- Durch ein aufwendiges, neun Stufen umfassendes Verfahren riach DE-PS 2358642/kérinen Oberflachen mit gutem
Absorptionsvermégen erzeugt werden. Dabei wird die Oberflache durch Besprithen mit Al,05-Schrot aufgerauht und
anschlieBend fir die Zeitdauer von zwei Stunden anodisch oxidiert. Nachteilig wirken sich dabei sowohl das geringe

“Streuvermégen des Al,0-Schrots wéhrend des Bespriihens auf die Oberflachenrauhigkeit als auch der ungentgende Umgriff -

des Elektrolyten bei der anodischen Oxidation bei kompliziert geformten Teilen aus. Fir die Praxis notwendige. . . .
.Innenbeschichtungen, z.B.an Kameras, kdnnen nurin unzureichender Qualitat ausgefiihrt werden. Durch die zeit- und ~
arbeitsaufwendigen Arbeitsschritte ist dieses Verfahren undkonomisch. -~ - o o
Ziel der Erfindung - T IR . : SR .

Ziel der Erfindung ist es, dauerfeste, stark strahlungsabsorbierende Oberflachen im sichtbaren Strahlungsbereich und/oder

* dén angrenzenden Bereichen herzustellen. A B . Sk N

‘ ba’rlegung des Wesens der Erfindung »

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, in einfacher Weise die zu beschichtenden Oberflachen so'aufzurauhenund -~
sinzufdrben, dali sie ein hohes, dauerfestes Absorptionsvermégen besitzen. Erfindungsgemaf wird die Aufgabe dadurch
gelost, daB durch die Anwendung der anodischen Oxidation unter Funkenentiadung dem wéBrigen Grundelektrolyten e
dunkelfarbende Metallsalze zugesetzt werden und der pH-Wert der Lésung mittels NH,OH auf 9 bis 12 eingestellt wird, so dal3

~ Oxidschichten mit einer Vielzahl von Erhdhungen und Vertiefungen entstehen und die Anzahl der Reflexionen einer einfallenden

- Strahlung bis zum Erreichén des Bodens der Vertiefungen signifikant erh6ht und damit eine maximale Absorption erreicht
wird. Durch den Zusatz dunkelfarbender Metallsalze in Verbindung mit NH,OH wird erreicht, daB die Zindspannungen bis zu

450V hoher liegen ais beim Verfahren zur Erzeugung von a-Al,Ozhaltigen Schichten nach DD-WP 142360. -, ‘

: Die Utsache der Zindspannungserhéhung besteht darin, daR die Viskositét der Elektrolytidsungen herabgesetzt und der
* Gasfilm destabilisiert wird. Das fiir eine Funkenentiadung notwendige Gas, in dem die Plasmaentladung vor sich geht, besteht

‘auf Grund hohen DampfdrUckes von NH, in der Lasung nicht nur aus Sauerstoff, sondern auch aus NH;. Fir NHsﬁwird eine

' héhere lonisierungsenergie bendtigt: Durch die VergréRerung der Zindspannung wird damit auch die Energie des .

 Einzelentladungsimpulses erhht, so daR die mittiere Rauheit und die mittlere Schichtdicke der so hergestellten ANOF-Schichten -

VergroBert werden und Werte von 10 bis 30.m in der mittleren Rauheit und bis 50 um in der mittléren Schichtdicke
entstehen. SR o - ' - L SRR

- “ErfindungsgeméaR vérh'iﬁde'rvt der Z‘usatz'\‘}on.NH.,OH zum Funkehentladungseléktrélytén das Ausfallen der Schwermetja!lioneh} )

" da eine partielie pH-Werterhdhung vermieden wird. Werden starke Basen (NaOH, KOH) zugegeben, fallen sofort die -
Schwermetallionen in Form von Oxiden und/oder Hydroxiden aus und sind erst bei hohen pH-Wertén wieder in Lsung zu
“bringen. Bei diesen hohen pH-Werten ist eine Funkenentladung auf Grund der Verfahrenspezifik nicht mehr durchfiithrbar.
Insbesondere ist erfindungsgemag die fir die Funkenentladung notwendige Voraussetzung einer Passivschichtbildung auf
‘dem sparrschichtbildenden Metall unterbunden. Durch das sich bei der Funkenentladung ausbildende gleichméRige Potential
an der Phasengrenze Gas/Festkorper wird auch bei sehr kompliziert gestalteten Bauteilen besonders in Hohl- und Innenrdumen
‘'sine gleichmaRige Schichtdicke erzielt. e R . R DR
- Durch metallsalzhaltige Elektrolyte (2. B. Fe, Co, Ni, Cr u.a.) in Kombination mit NH,OH werden die Voraussetzungen geschaffen,

. ‘farbige dunkle Oxidschichtef in eihem EinstufenprozeR durch Oxidation mit Gleich- und/oder Impulsspannungen herzustellen.

... BeidemEinsatz eines eisenhaltigen amimoniakalischen Elektrolyten zur anodischen Oxidation unter Funkenentladung entstehen -
* - schwarze Schichten, die ein groBes konstantes Absorptionsvermdgen der einfallenden Strghlung im Sichtbaren und den

__angrenzenden Bereichen aufweisen. Verglichen mit 3M-Samtschwarzfarbe, Parson’s-Schwarz u.a. zeigt sich, daR das
- Absorptionsvermégen dieser so hergesteliten ANOF-Schichten besser ist. Dem konventionellen Elektrolyten nach DD-
"WP 142360 wird 0,8 bis 2,0mol/I K, [Fe(CN)g] a!s‘FarbStoﬁbildner zugesetzt und mit NH,OH ein pH-Wert zwischen 9 und 12
. singestellt. Die Mindestkonzentration-an K, [Fe(CN)s muf.0,8mol/l z2um ANOF-Grundelektrolyten betragen, umeine:
. tiefschwarze Férbung mit hohem Absorptionsvermégen fiir die einfallende Strahlung im Sichtbaren und den angrenzenden
" Bereichen zu erreichen. - = Ll Lo T BERREES Y SR o
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: Dne mmels dem angefuhrten Verfahren hergestellten Schichten haben eine Haftfestlgkext bIS 45 MPa Das tst durch den hohen

Energleemtrag, verursacht durch die groRen Ziindungsspannungen, bedingt. Es erfolgt ein gutes Anschmelzen der Schicht auf -

der Oberflache des sperrschichtbildenden Metalls. AuRerdem beeinfluRt das sich beu der Funkenentladung bildende Ferraspmell
" {FeALO,) pOSItIV die Haftfestlgkelt der Schlcht 2um Grundmatenal .
Ausfuhrungsbelspiel oo '
- Ineiner Grundelektrolytkombmation, dle 0,5mol/l NaF 0 5 moI/I NaH, POy; 0,1 Triol/l Na28407 und 0,1 moI/I NH.,F entha!t wird
als Metalisalz 1,0mol/l Kg [Fe(CN)g] zugegeben und mit NH,OH in eing basische Ldsung bis pH-Wert 12 Giberfiihrt. Ein als
Anode geschaltetes alkahsch gebeiztes 100mm langes Rohr aus Al 99,5 mit einem Durchmesser von 50 mm wird bei ¢ einer
" ‘Spannung von:180V bei Elektrolyttemperaturen von 25°C unter Funkenentladung allseitig oxidiert. Man erhait gleichméRige,
geschlossene schwarze Schichten mit sinér ‘mittleren Rauheit von 25 m sowohl innen als auch aufSen welche ein sehr groBes.
‘konstantes Absorptlonsvermogen im Sichtbaren und den angrenzenden Bereichen der einfallenden Strahlung aufwelsen
, Rontganographlsch wnrd in den erzeugten Schlchten Ferrospmell FéA1204 identifiziert.
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