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Beschreibung

Vorliegende Erfindung betrifft eine Interferenzschicht als farbgebende Oberflachenschicht von Aluminiumkérpern,
enthaltend eine Aluminiumoxidschicht sowie eine auf diese abgeschiedene teiltransparente Schicht. Die Erfindung
betrifft weiter ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemassen Interferenzschicht.

Interferenzschichten, welche gewisse Langenwellen des einfallenden Lichtes durch Interferenz eliminieren, sind in
der Optik als sogenannte Filter bekannt. Die Herstellung solcher Filter geschieht Ublicherweise durch Aufbringen einer
hochreinen, diinnen Metallschicht auf Glas, durch nachfolgende Deposition einer dielektrischen Schicht, sowie durch
das weitere Aufbringen einer halbtransparenten Metallschicht Die Deposition der einzelnen Schichten geschieht Gbli-
cherweise durch Anwendung von PVD- (physical vapour deposition) Methoden, wie Sputtern oder Aufdampfen.

Die hochreine, diinne Metallschicht besteht beispielsweise aus Aluminium. Als dielektrische Schichten werden
Ublicherweise Al>,Os- oder SiO,-Schichten verwendet. Der geringen Schichtdicke wegen, kénnen PVD-AI-Schichten im
allgemeinen nicht anodisiert werden, so dass als dielektrische Schichten meist PVD-Al,O3 oder PVD-SiO, verwendet
werden. Das Aufbringen von PVD-Al,O3-Schichten oder PVD-SiO,-Schichten ist jedoch teuer. Zudem weisen dielek-
trische Schichten, welche mittels PVD-Methoden auf die Aluminiumoberflache aufgebracht werden, teilweise eine
ungenligende Haftung auf. Fur die halbtransparenten Schichten werden (iblicherweise Metalle, wie beispielsweise
hochreines Aluminium, verwendet.

Zur Herstellung einer dielektrischen Schicht auf einer Aluminiumoberflache kann an sich auch das bekannte GS-
Verfabren, d.h. die anodische Oxidation der Aluminiumoberflache mit Gleichstrom in einem Schwefelsaureelektrolyten,
verwendet werden. Die resultierende Schutzschicht zeigt jedoch Ublicherweise eine durch das Verfahren bedingte hohe
Porositat. Die Herstellung grossflachiger Oberflachenschichten mit homogener Farbgebung bedingt eine entsprechend
grossflachige Schichtdickenkonstanz der Interferenzschicht. Die Herstellung einer grossflachigen dielekirischen
Schicht konstanter Schichtdicke mit dem GS-Verfahren ist jedoch nur schwer zu bewerkstelligen.

Die in Schwefelsaure erzeugten anodischen Oxidschichten sind nur auf Reinstaluminium und AIMg oder AIMgSi-
Legierungen auf Basis von Reinstaluminium (Al > 99.85 Gew.-%) farblos und glasklar. Bei weniger reinen Werkstoffen,
wie beispielsweise Al 99.85, Al 99.8 oder Al 99.5, kénnen Legierungsbestandteile, wie beispielsweise Fe- oder Si-rei-
che intermetallische Phasen, in die Oxidschicht miteingebaut werden, welche dann zu unkontrollierbarer Lichtabsorp-
tion und/oder zu Lichtstreuung flihren und somit mehr oder weniger getriibte Schichten, oder Schichten mit elner
unkontrollierbaren Farbgebung ergeben.

Aufgabe vorliegender Erfindung ist es, eine kostenguinstig herzustellende Interferenzschicht als farbgebende Ober-
flachenschicht von Aluminiumkérpern anzugeben, welche die vorgéngig erwahnten Nachteile vermeidet und die licht-
echte Farbung von Aluminiumoberflachen ermdglicht, oder als selektive Reflektoroberflache verwendet werden kann.

Erfindungsgeméss wird dies dadurch erreicht, dass die Aluminiumoxidschicht eine anodisch erzeugte, transpa-
rente, sowie porenfreie Sperrschicht mit einer gemass der gewlinschten Oberflachenfarbe der Interferenzschicht vor-
gewdhlten Sperrschichtdicke ¢ ist, wobei die Sperrschichtdicke d zwischen 20 und 900 nm (Nanometer) betragt, und
die teiltransparente Schicht eine wellenlangenabhangige Transmission © (1) aufweist, die grésser als 0.01 und kleiner
als 1 ist.

Die erfindungsgemassen Interferenzschichten kénnen beispielsweise auf Oberflachen von Stlickgut, Bandern,
Blechen oder Folien aus Aluminium, sowie Aluminium-Deckschichten von Kdrpern aus Verbundwerkstoffen, insbeson-
dere Aluminiumdeckschichten von Verbundplatten, oder auf beliebige Werkstoffe mit einer -- beispielsweise elektroly-
tisch -- abgeschiedenen Aluminiumschicht aufgebracht werden.

Mit dem Werkstoff Aluminium sind in vorliegendem Text Aluminium aller Reinheitsgrade sowie alle Aluminiumlegie-
rungen umfasst. Insbesondere umfasst der Begriff Aluminium alle Walz-, Knet-, Guss-, Schmiede- und Presslegierun-
gen aus Aluminium. Bevorzugt besteht die mit der erfindungsgeméssen Interferenzschicht zu versehende
Werkstoffoberflache aus Reinaluminium mit einem Reinheitsgrad von gleich oder grésser 98.3 Gew.-% Al oder Alumi-
niumlegierungen aus diesem Aluminium mit wenigstens einem der Elemente aus der Reihe von Si, Mg, Mn, Cu, Zn
oder Fe. Weiter bevorzugt werden Aluminiumoberflachen aus hochreinen Aluminiumlegierungen einer Reinheit von
99.99 Gew.-% Al und hoéher, beispielsweise aus plattiertem Material, oder einer Reinheit von 99.5 bis 99.99 Gew.-% Al.

Die Aluminiumoberflachen kénnen beliebige Gestalt aufweisen und kénnen gegebenenfalls auch strukturiert sein.
Bei gewalzten Aluminiumoberflachen kénnen diese beispielsweise mittels Hochglanz- oder Designerwalzen behandelt
sein. Eine bevorzugte Verwendung strukturierter Aluminiumoberflachen findet sich beispielsweise fiir Anwendungen in
der Tageslichtbeleuchtung, fur beispielsweise dekorative Leuchten, Spiegel oder Dekoroberflachen von Decken- oder
Wandelementen, oder fir Anwendungen im Fahrzeugbau, fur beispielsweise Zierteile oder Verschllsse. Dabei gelan-
gen insbesondere strukturierte Oberflachen mit Strukturgréssen von zweckmassigerweise 1 nm bis 1 mm und bevor-
zugt von 50 nm bis 100 uym zur Anwendung.

Erfindungswesentlich ist insbesondere, dass die Sperrschichtdicke entsprechend der gewlinschten Farbgebung
kontrolliert hergestellt wird. Zur Erreichung einer méglichst hohen Farbechtheit der Interferenzschicht muss die Sperr-
schicht zudem porenfrei sein. Damit wird eine schlecht kontrollierbare diffuse Lichtstreuung und damit eine ungleich-
massige Farbentwicklung vermieden. Unter dem Begriff porenfrei wird jedoch nicht eine absolute Porenfreiheit
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verstanden. Vielmehr ist die Sperrschicht der erfindungsgemassen Interferenzschicht im wesentlichen porentfrei. Wich-
tig dabei ist, dass die anodisch erzeugte Aluminiumoxidschicht im wesentlichen keine verfahrensbedingte Porositét auf-
weist. Unter einer verfahrensbedingten Porositat wird beispielsweise die Verwendung eines Aluminumoxid-auflésenden
Elektrolyten verstanden. In vorliegender Edindung weist die porenfreie Sperrschicht bevorzugt eine Porositat von weni-
ger als 1 % und insbesondere von weniger als 0.5 % auf.

Die Dielektrizitatskonstante ¢ der Sperrschicht hangt u.a. von den zur Herstellung der Sperrschicht verwendeten
Verfahrensparameter wahrend der anodischen Oxidation ab. Zweckmassigerweise liegt die Dielektrizitatskonstante ¢
der Sperrschicht bei einer Temperatur von 20 °C zwischen 6 und 10.5 und bevorzugt zwischen 8 und 10.

Die Farbe der mit einer erfindungsgeméassen Interferenzschicht versehenen Aluminiumoberflache ist beispiels-
weise abhangig von der Oberflachenbeschaffenheit der Aluminiumoberflache, vom Einfallswinkel des auf die Interfe-
renzschichtoberflache auftreffenden Lichtes, dem Betrachtungswinkel, der Sperschichtdicke, der Zusammensetzung
und der Schichtdicke der teiliransparenten Schicht und der Transmission < (1) der teiltransparenten Schicht. Die wel-
lenlangenabhéngige Transmission t (1) ist in vorliegendem Text als Quotient © (1) = I/l ; definiert, wobei |, die Lichtin-
tensitat des auf die Oberflache der teiltransparenten Schicht auftreffenden Lichtes der Wellenlange A und | die
Lichtintensitat des aus der teiltransparenten Schicht austretenden Lichtes bezeichnet. In einer bevorzugten Ausflh-
rungsform weist die erfindungsgemasse Interferenzschicht eine Transmission t (1) zwischen 0.3 und 0.7 auf.

Der optischen Eigenschaften wegen, liegt die Schichtdicke der Sperrschicht von erfindungsgemassen Interferenz-
schichten bevorzugt im Schichtdickenbereich zwischen 30 und 800 nm und besonders bevorzugt zwischen 35 und 500
nm.

Die Sperrschichten der Interferenzschichten kénnen -- Uber die ganze Interferenzschichtoberflache gesehen --
eine lokal unterschiedliche Schichtdicke aufweisen, so dass beispielsweise optische Farbmuster auf der Interferenz-
schichtoberflache entstehen. Die Flache der einzelnen Farbmuster-Bestandteile, d.h. Teilflachen der Interferenz-
schichtoberflache mit gleicher Sperrschicht-Schichtdicke, kann von submikronen Bereichen bis -- im Verhéltnis zur
ganzen Interferenzschichtoberflache -- grossen Flachen reichen.

Als teiltransparente Schichtmaterialien eignen sich prinzipiell alle reflektierenden Materialien. Bevorzugt werden
handelstibliche Metalle aller Reinheiten und insbesondere Ag, Al, Au, Cr, Cu, Nb, Ni, Pt, Pd, Rh, Ta, Ti, oder Metalle-
gierungen enthaltend wenigstens eines dieser vorgenannten Elemente.

Die Beschichtung der Sperrschicht mit der teiltransparenten Schicht kann beispielsweise durch physikalische
Methoden, wie Aufdampfen oder Sputtern, durch chemische Methoden, wie CVD (chemical vapour deposition) oder
direkte chemische Abscheidung, oder durch elekirochemische Methoden geschehen.

Die teiltransparente Schicht kann vollflachig auf die Sperrschicht aufgebracht sein oder nur Teilbereiche der Inter-
ferenzschichtoberflache betreffen. Beispielsweise kénnen die Teilbereiche auch ein gitterférmiges Netz bilden. Bei teil-
transparenten Schichten, die nur Teilbereiche der Interferenzschichtoberflache betreffen, werden submikrone
Strukturen bevorzugt.

Die teiltransparente Schicht kann eine gleichmassige Schichtdicke aufweisen oder eine strukturierte, d.h. eine tiber
die teiltransparente Schicht 6rtlich unterschiedliche Schichtdicke zeigen. Im letzteren Fall kbnnen beispielsweise auch
bei gleichmassig dicker Sperrschicht Farbmuster erzeugt werden.

Die Schichtdicke der teiltransparenten Schicht betragt zweckmaéssigerweise Uber die ganze Interferenzschicht-
oberflache von 0.5 bis 100 nm, bevorzugt von 1 bis 80 nm und insbesondere von 2 bis 30 nm.

Die teiltransparente Schicht kann auch eine Sol-Gel-Schicht einer Schichtdicke von bevorzugt 0.5 bis 250 um und
insbesondere von 0.5 bis 150 um mit eingelagerten reflektierenden Partikel darstellen, wobei die Abmessungen der
reflektierenden Partikel bevorzugt im mikronen oder submikronen Bereich und insbesondere im submikronen Bereich
liegen. Als reflektierende Partikel eignen sich bevorzugt Metallpartikel und insbesondere solche aus Ag, Al, Au, Cr, Cu,
Nb, Ni, Pt, Pd, Rh, Ta, Ti, oder aus Metallegierungen enthaltend wenigstens eines dieser vorgenannten Elemente. Die
reflektierenden Partikel kénnen gleichmassig in der Sol-Gel-Schicht verteilt sein oder kénnen sich im wesentlichen alle
in einer zur Sperrschichtoberflache parallel liegenden Ebene befinden. In einer bevorzugten Ausfihrungsform weist die
teiltransparente Sol-Gel-Schicht, insbesondere wenn diese im wesentlichen gleichméssig in der Sol-Gel-Schicht ver-
teilte reflektierende Partikel aufweist, eine lokal unterschiedliche Schichtdicke auf. Dadurch kénnen Interferenzschich-
ten mit optischen Farbmuster entstehen. Die lokal unterschiedliche Schichtdicke der teiltransparenten Sol-Gel-Schicht
kann beispielsweise durch Walzpragen hergestellt werden, gegebenenfalls nach einer zuvor erfolgten Warmebehand-
lung, bei der die Sol-Gel-Schicht wenigstens teilweise polymerisiert oder ausgehartet wird.

Um die Interferenzschichten vor mechanischen und chemischen Einfliissen besser zu schiitzen, weisen diese in
einer bevorzugten Weiterbildung auf der von der Sperrschicht abgewandten Seite der teiltransparenten Schicht eine
transparente Schutzschicht auf. Die Schutzschicht kann eine beliebige transparente Schicht darstellen, die der teil-
transparenten Schicht mechanischen und/oder chemischen Schutz bietet. Beispielsweise stellt die transparente
Schicht eine Lack-, Oxid- oder Sol-Gel-Schicht dar. Als Lackschicht wird beispielsweise eine farblose, transparente,
organische Schutzschicht verstanden. Als Oxidschichten werden Schichten aus SiO,, Al,O4, TiO, oder CeO, bevor-
zugt. Als Sol-Gel Schichten werden in vorliegendem Text Schichten bezeichnet, die mit einem Sol-Gel Verfahren her-
gestellt werden.
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Die Schichtdicke einer solchen transparenten Schutzschicht betragt beispielsweise 0.5 bis 250 um, zweckmassi-
gerweise 1 bis 200 um und bevorzugt 1 bis 150 um. Die transparente Schutzschicht kann beispielsweise als frontseiti-
ger Abschluss der Interferenzschicht zum Schutz vor Witterungseinfllissen oder vor Korrosion beglinstigenden
Flussigkeiten (saurer Regen, Vogelkot u.s.w.) aufgebracht werden.

Die Sol-Gel Schichten haben glasartigen Charakter. Sol-Gel-Schichten enthalten beispielsweise Polymerisations-
produkte aus organisch substituierten Alkoxysiloxanen der allgemeinen Formel

YnSi(OR)4-n

wobei Y z.B. eine nicht-hydrolisierbare monovalente organische Gruppe und R z.B. eine Alkyl-, Aryl-, Alkaryl- oder Aral-
kyl-Gruppe bezeichnen, und n eine natirliche Zahl von 0 bis 3 ist. Betragt n gleich 1 oder 2, kann R eine C4-C,4-Alkyl-
Gruppe sein. Y kann eine Phenylgruppe, n gleich 1 und R eine Methylgruppe sein.

In anderer Ausflihrungsform kann die Sol-Gel-Schicht ein Polymerisationsprodukt aus organisch substituierten
Alkoxyverbindungen der allgemeinen Formel

XnAR4.n

sein, wobei A die Bedeutung von Si, Ti, Zr oder Al hat, X die Bedeutung von HO-, Alkyl-O- oder CI- hat, R die Bedeutung
von Phenyl, Alkyl, Alkenyl, Vinylester oder Epoxyether hat und n eine Zahl von 1, 2 oder 3 bedeutet. Beispiele flr Phe-
nyl sind unsubstituiertes Phenyl, oder mono-, di- oder trisubstituiertes C-Cqy-alkylsubstituiertes Phenyl, fir Alkyl gleich
Methyl, Ethyl, Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, Pentyl usw., fur Alkenyl -CH=CH,, Alkyl, 2-Methylalkyl, 2-Butenyl
usw., fur Vinylester -(CH5)3-O-C(=0)-C(-CH3)=CH> und flir Epoxyether -(CH5)3-O-CH>-CH(-O-)CH,.

Die Sol-Gel-Schichten werden vorteilhaft durch einen Sol-Gel-Prozess direkt oder indirekt auf die Interferenz-
schicht aufgebracht. Zu diesem Zwecke werden beispielsweise Alkoxide und Halogensilane gemischt und in Gegen-
wart von Wasser und geeigneten Katalysatoren hydrolysiert und kondensiert. Nach Entfernung des Wassers und
Lésungsmittels bildet sich ein Sol, das durch Eintauchen, Schleudern, Spritzen usw. auf die Interferenzschicht aufge-
bracht wird, wobei sich das Sol in einen Gel-Film umwandelt, beispielsweise unter Einfluss von Temperatur und/oder
Strahlung. In der Regel werden zur Bildung des Sols Silane verwendet, es ist auch méglich, die Silane teilweise durch
Verbindungen zu ersetzen, welche anstelle des Siliciums Titan, Zirkon oder Aluminium enthalten. Damit kann die Harte,
Dichte und der Brechungsindex der Sol-Gel-Schicht variiert werden. Die Harte der Sol-Gel-Schicht kann ebenso durch
die Verwendung verschiedener Silane gesteuert werden, beispielsweise durch Ausbildung eines anorganischen Netz-
werkes zur Steuerung der Harte und thermischen Stabilitdt oder durch Verwendung eines organischen Netzwerkes zur
Steuerung der Elastizitat. Eine Sol-Gel Schicht, welche zwischen den anorganischen und organischen Polymeren ein-
geordnet werden kann, kann Uber den Sol-Gel-Prozess durch gezielte Hydrolyse und Kondensation von Alkoxiden, vor-
wiegend des Siliciums, Aluminiums, Titans und Zirkons auf den Interferenzschichten aufgebracht werden. Durch den
Prozess wird ein anorganisches Netzwerk aufgebaut und iber entsprechend derivatisierte Kieselsaure-Ester kdnnen
zusétzlich organische Gruppen eingebaut werden, die einerseits zur Funktionalisierung und andererseits zur Ausbil-
dung definierter organischer Polymersysteme genutzt werden. Im weiteren kann der Sol-Gel-Film auch durch Elektro-
Tauchlackierung nach dem Prinzip der kataphoretischen Abscheidung einer amin- und organisch modifizierten Keramik
abgeschieden werden.

Die erfindungsgeméssen Interferenzschichten eignen sich bevorzugt far lichttechnische Anwendungen, beispiels-
weise zur Erzeugung von Oberflachen mit intensiven Farben und/oder von vom Beleuchtungs- und/oder Betrachtungs-
winkel abhangigen Farben fur beispielsweise dekorative Leuchten, Spiegel oder Dekoroberflachen von Decken- oder
Wandelementen. Zudem kdénnen entsprechende Interferenzschichten als falschungssichere Oberflachen von Gegen-
stdnden des taglichen Lebens, beispielsweise von Verpackungen oder Containern, eingesetzt werden. Im weiteren
werden derartige Interferenzschichten bevorzugt als Oberflachen von Autoteilen, insbesondere Karosserieteilen, von
Profilen oder von Fassadenelementen fiir die Bauwirtschaft, oder fiir Inneneinrichtungsgegensténde verwendet.

Vorliegende Erfindung betrifft auch ein Verfahren zur Herstellung der vorgangig beschriebenen Interferenzschicht
als farbgebende Oberflachenschicht eines Aluminiumkérpers.

Erfindungsgemass wird dies dadurch erreicht, dass die Oberflache des Aluminiumkérpers elektrolytisch, in einem
das Aluminiumoxid nicht riickiésenden Elektrolyten oxidiert wird, und die gewlinschte Schichtdicke d der entstehenden
Oxidschicht, gemessen in nm, durch Wahl einer konstanten Elektrolyse-Gleichspannung U in Volt, die nach Massgabe

di1e<su<d/i1

gewdhlt ist, eingestellt wird, und die derart gebildete Aluminiumoxidschicht auf ihrer freien Oberflache mit einer teil-
transparenten Schicht versehen wird.

Die Herstellung erfindungsgemasser Interferenzschichten bedingt eine saubere Aluminiumoberflache, d.h. die
elektrolytisch zu oxidierende Aluminiumoberflache muss Ublicherweise vorgangig zum erfindungsgemassen Verfahren
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einer Oberflachenbehandlung, der sogenannten Vorbehandlung, zugefuhrt werden.

Die Aluminiumoberflachen weisen Ublicherweise eine natlrlich entstehende Oxidschicht auf, die haufig aufgrund
ihrer Vorgeschichte durch Fremdsubstanzen verunreinigt ist. Solche Fremdsubstanzen kénnen beispielsweise Reste
von Walzhilfsmitteln, Transportschutzélen, Korrosionsprodukte oder eingepresste Fremdpartikel und &hnlichem sein.
Zum Zwecke der Entfernung solcher Fremdsubstanzen werden die Aluminiumoberflachen (blicherweise mit Reini-
gungsmitteln, die einen gewissen Beizangriff ausiiben, chemisch vorbehandelt. Dazu eignen sich -- neben sauren
wassrigen Entfettungsmitteln -- insbesondere alkalische Entfettungsmittel auf Basis Polyphosphat und Borat. Eine Rei-
nigung mit massigem bis starkem Materialabtrag bildet das Beizen oder Aetzen mittels stark alkalischen oder sauren
Beizlésungen, wie z.B. Natronlauge oder ein Gemisch aus Salpetersaure und Flussaure. Dabei werden die nattrliche
Oxidschicht und damit auch alle darin eingebauten Verunreinigungen entfernt. Bei Verwendung von stark angreifenden
alkalischen Beizen entstehen oft Beizbelage, die durch eine saure Nachbehandlung entfernt werden missen. Eine Rei-
nigung ohne Oberflachenabtrag bildet das Entfetten der Oberflachen durch Anwendung organischer Lésungsmittel
oder wassriger oder alkalischer Reiniger.

Je nach Oberflachenzustand ist auch ein mechanischer Oberflachenabtrag durch abrasive Mittel notwendig. Eine
solche Oberflachenvorbehandlung kann beispielsweise durch Schleifen, Strahlen, Blrsten oder Polieren geschehen
und gegebenenfalls durch eine chemische Nachbehandlung ergénzt werden.

Aluminiumoberflachen zeigen im metallisch blanken Zustand ein sehr hohes Reflexionsvermégen fir Licht- und
Warmestrahlen. Je glatter die Oberflache, desto hoher ist die gerichtete Reflexion und desto glanzender wirkt die Ober-
flache. Hochsten Glanz erziehlt man auf Reinstaluminium und auf Speziallegierungen, wie beispielsweise AlMg oder
AlMgSi.

Eine hoch reflektierende Oberflache wird beispielsweise durch Polieren, Frasen, durch Walzen mit hochglanzpo-
lierten Walzen im letzten Walzgang, durch chemisches oder elektrolytisches Glanzen, oder durch Kombination der vor-
genannten Oberflachenbehandlungsverfahren erreicht. Das Polieren kann beispielsweise mit Schwabbelscheiben aus
weichem Tuch und gegebenfalls unter Verwendung einer Polierpaste geschehen. Beim Polieren durch Walzen kann im
letzten Walzgang beispielsweise mittels gravierter oder geatzter Stahlwalzen oder durch eine vorgegeben Struktur auf-
weisende und zwischen den Walzen und dem Walzgut angeordnete Mittel zuséatzlich eine vorgegebene Oberflachen-
struktur in die Aluminiumoberflache eingepragt werden. Das chemische Glanzen geschieht beispielsweise durch
Anwendung eines hochkonzentrierten Sauregemisches bei Gblicherweise hohen Temperaturen von ¢a. 100 °C. Fur das
elektrolytische Glanzen kénnen saure oder alkalische Elektrolyten eingesetzt werden, wobei Ublicherweise saure Elek-
trolyten bevorzugt werden.

Die Sperrschichten der erfindungsgemassen Interferenzschichten zeigen auf Aluminiumoberflachen einer Reinheit
von 99.5 bis 99.98 Gew.-% keine wesentlichen lichttechnischen Veranderungen der Oberflacheneigenschaften der
urspringlichen Aluminiumoberflachen, d.h. der Oberflachenzustand der Aluminiumoberflachen, wie er beispielsweise
nach dem Glanzen vorhanden ist, bleibt nach dem Aufbringen der Sperrschicht weitgehend erhalten. Dabei ist jedoch
zu berucksichtigen, dass die Metallreinheit der Oberflachenschicht, beispielsweise auf das Glanzergebnis einer Alumi-
niumoberflache, sehr wohl einen Einfluss austben kann.

Beim erfindungsgeméssen Verfahren wird wenigstens die zu oxidierende Aluminiumoberflache mit einem bezig-
lich dem gewtinschten Farbton oder bezlglich der gewtinschten Farbstruktur vorbestimmten Oberflachenzustand ver-
sehen und anschliessend in eine elektrisch leitende Fliissigkeit, den Elektrolyten, gegeben und als Anode an einer
Gleichspannungsquelle angeschlossen, wobei als negative Elektrode Ublicherweise rostfreier Stahl, Graphit, Blei oder
Aluminium verwendet wird. Erfindungsgemass ist der Elektrolyt derart beschaffen, dass er das wahrend dem Elekiro-
lyseprozess gebildete Aluminiumoxid chemisch nicht auflést, d.h. es findet keine Riickidsung des Aluminiumoxids statt.
Im Gleichspannungsfeld entwickelt sich an der Kathode Wasserstoffgas und an der Anode Sauerstoffgas. Der an der
Aluminiumoberflache entstehende Sauerstoff bildet durch Reaktion mit dem Aluminium eine wahrend dem Prozess
zunehmend dickere Oxidschicht. Da der Schichtwiderstand mit zunehmender Dicke der Sperrschicht schnell ansteigt,
nimmt der Stromfluss entsprechend schnell ab und das Schichtwachstum hért auf.

Die elektrolytische Herstellung von Sperrschichten gemass vorliegender Erfindung erlaubt die prazise Kontrolle der
resultierenden Sperrschicht-Schichtdicke. Die mit dem erfindungsgeméssen Verfahren maximal erzielte Schichtdicke in
Nanometer (nm) entspricht in erster Naherung der angelegten und in Volt (V) gemessenen Spannung, d.h. die maximal
erzielte Schichtdicke steht in linearer Abhangigkeit zur Anodisierspannung. Der exakte Wert der maximal erreichten
Schichtdicke in Abhangigkeit der angelegten Gleichspannung U kann durch einen einfache Vorversuch bestimmt wer-
den und liegt bei 1.1 bis 1.6 nm/V, wobei der genaue Werte der Schichtdicke in Funktion der angelegten Spannung
abhéangig ist vom verwendeten Elektrolyten, d.h. dessen Zusammensetzung sowie dessen Temperatur, und der Mate-
rialzusammensetzung der Oberflachenschicht des Aluminiumkérpers.

Das Messen der Farbténung der Interferenzschichtoberflache kann beispielsweise mittels einem Spekirometer
vorgenommen werden.

Durch die Verwendung eines nicht ricklésenden Elektrolyten sind die Sperrschichten nahezu porenfrei, d.h. allfal-
lig auftretende Poren resultieren beispielsweise aus Verschmutzungen im Elektrolyten oder aus Geflige-Fehistellen in
der Aluminium-Oberflachenschicht, jedoch nur unwesentlich durch Auflésung des Aluminiumoxids im Elektrolyten.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 0 802 267 A1

Als nicht riickldsende Elektrolyten kénnen im erfindungsgemassen Verfahren beispielsweise organische oder anor-
ganische Sauren, in der Regel verdlnnt mit Wasser, mit einem pH-Wert von 2 und grésser, bevorzugt 3 und grésser,
insbesondere 4 und grésser und 8.5 und kleiner, bevorzugt 7 und kleiner, insbesondere 5.5 und kleiner, verwendet wer-
den. Bevorzugt werden kalt, d.h. bei Raumtemperatur, verarbeitbare Elekirolyten. Besonders bevorzugt werden anor-
ganische oder organische Sauren, wie Schwefel- oder Phosphorsdure in niedriger Konzentration, Borsaure,
Adipinsaure, Zitronensaure oder Weinsaure, oder Gemische davon, oder Lésungen von Ammonium- oder Natriumsal-
zen von organischen oder anorganischen Sauren, insbesondere der namentlich genannten Sauren und deren Gemi-
sche. Dabei weisen die Lésungen bevorzugt eine Konzentration von total 100 g/l oder weniger, insbesondere 2 bis 70
g/l, von im Elektrolyten geléstem Ammonium- oder Natriumsalz auf. Ganz besonders bevorzugt werden dabei Lésun-
gen von Ammoniumsalzen der Zitronen- oder Weinsaure oder Natriumsalzen der Phosphorsaure.

Ein ganz besonders bevorzugter Elektrolyt enthalt 1 bis 5 Gew.-% Weinsaure, welcher beispielsweise eine zur Ein-
stellung des gewlinschten pH-Wertes entsprechende Menge Ammoniumhydroxid (NH,OH) beigegeben werden kann.

Die Elektrolyte sind in der Regel wassrige Lésungen.

Die fur das erfindungsgemasse Verfahren optimale Elekirolyttemperatur hangt vom verwendeten Elektrolyten ab;
ist aber im allgemeinen flr die Qualitat der erhaltenen Sperrschicht von untergeordneter Bedeutung. Fur das erfin-
dungsgemasse Verfahren werden Temperaturen von 15 bis 97 °C und insbesondere solche zwischen 18 und 50 °C
bevorzugt.

Die prazise Kontrolle der Sperrschicht-Schichtdicke mit dem erfindungsgeméssen Verfahren erlaubt, beispiels-
weise durch entsprechend speziell ausgebildete, spitzen- oder plattenférmige Kathoden, d.h. durch Steuerung des
lokal wirkenden Anodisierpontentials, die Herstellung lokal unterschiedlicher, jedoch vorgegebener Sperrschichtdicken,
wodurch beispielsweise Interferenzschichtoberflachen mit vordefinierten Farbmustern gebildet werden kénnen. Dabei
wird die wahrend der anodischen Oxidation der Aluminiumoberflache angelegte Elektrolyse-Gleichspannung U 6rtlich
unterschiedlich gewahlt, so dass nach Aufbringen der teiltransparenten Schicht eine strukturierte Farbgebung oder ein
Farbmuster mit beispielsweise intensiven Farben erhalten wird. Das fir die Herstellung von Farbmustern erforderliche,
lokal unterschiedliche Anodisierpotential wird bevorzugt durch Wahl einer vorbestimmten Kathodenform erreicht.

Besonders geeignet ist das erfindungsgeméasse Verfahren fir die kontinuierliche Herstellung von Interferenz-
schichten durch kontinuierliche elektrolytische Oxidation der Aluminiumoberflache und/oder kontinuierliches Aufbrin-
gen der teiltransparenten Schicht in einer Durchlaufanlage, vorzugsweise in einer anodischen Bandanodisier- und
Beschichtungsanlage.

Beispiel 1:

Aluminiumkoérper einer Reinheit von 99.90 Gew.-% Al mit einer Hochglanzoberflache und Aluminiumkérper einer
Reinheit von 99.85 Gew.-% Al mit einer elektrochemisch aufgerauhten Hochglanzoberflache werden elektrolytisch
geglanzt und mit einer Sperrschicht versehen, wobei die elektrochemisch aufgerauhte Hochglanzoberflache im weite-
ren als matt glanzende Oberflache bezeichnet wird. Durch Wahl der Anodisierspannung im Bereich von 60 bis 280 V
werden Sperrschichten mit Schichtdicken von 78 bis 364 nm hergestellt. Die Proben werden mit einer etwa 10 nm dik-
ken teiltransparenten Schicht aus Au oder Pt versehen. die resultierenden Interferenzschichtoberflachen zeigen von
der Al-Oberflachenbeschaffenheit, sowie vom Betrachtungswinkel und von der Sperrschichtdicke abhangige Farben.

Tabellen 1 und 2 zeigen die Resultate der Micro-Colour Messungen nach DIN 5033 fur auf Hochglanzoberflachen
hergestellte, verschieden dicke Sperrschichten, die mit einer etwa 10 nm dicken, teiltransparenten Metallschicht verse-
hen sind, wobei in Tabelle 1 die entsprechenden Werte flir eine teiltransparente Schicht aus Au und in Tabelle 2 die
Werte flr eine teiltransparente Schicht aus Pt aufgeflhrt sind.

Die Micro-Colour Messungen nach DIN 5033 werden bei ungerichtet auf die Interferenzschichtoberflache auftref-
fendem Licht durchgefiihrt. Die Beobachtungsrichtung ist gegen die Interferenzschichtoberflachennormale um 8°
geneigt.

In den folgenden Tabellen sind L*, a* und b* Farbmasszahlen. L* gibt die Helligkeit wieder, wobei 0 absolut schwarz
und 100 absolut weiss bedeutet. a* bezeichnet einen Wert auf der Rot-Grin-Achse, wobei positive a*-Werte rote und
negative a*-Werte griine Farben bezeichnen. b* zeigt die Lage des Farbtones auf der Gelb-Blau-Achse, wobei positive
b*-Werte gelbe und negative b*-Werte blaue Farben bezeichnen. Die Lage eines Farbtones in der a* - b* -Ebene gibt
somit Auskunft Uber dessen Buntton und dessen Sattigung.

Die zuséatzlichen Farbangaben in den nachfolgenden Tabellen beziehen sich auf die visuell wahrnehmbaren Far-
ben bei einem Betrachtungswinkel von 0° und 70° beziglich der Interferenzschichtoberflachennonmalen.
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Tabelle 1
Anodisier-Spannung Sperrschicht-Dicke Farbe (nach RAL) Micro-Colour Messungen
v [nm]
0° 70° L* a* b*
60 78 Goldgelb Kadmiumgelb 62,0 24,8 49,9
80 104 Erikaviolett Beigebraun 53,9 32,7 -46,3
100 130 Lichtblau Rotlila 77,2 -31,0 -23,4
180 234 Beigerot Kadmiumgelb 72,0 32,8 13,3
200 260 Erikaviolett Honiggelb 65,1 55,9 -32,4
220 286 Blaulila Blaulila 66,3 14,7 -30,5
240 312 Smaragdgriin Erikaviolett 77,5 -571 17,7
260 338 Hellgriin Blaulila 82,8 -44,3 61,4
280 364 Ockergelb Smaragdgriin 81,9 9,1 28,4
Tabelle 2
Anodisier-Spannung | Sperrschicht-Dicke [nm] Farbe (nach RAL) Micro-Colour Messungen
vl
0° 70° L a* b*
60 78 Griinbraun Silbergrau 61,1 1,1 11,5
80 104 Blaulila Bastaltgrau 60,2 11,3 -171
100 130 Lichtblau Marinblau 68,4 -6,6 -35,7
180 234 Maisgelb Braunbeige 59,4 21,0 2,7
200 260 Rotlila Blassbraun 56,3 34,0 -38,6
220 286 Violettblau Violettblau 56,9 12,8 -48,1
240 312 Patinagriin Blaulila 71,8 -51,6 04
260 338 Grasgrin Wasserblau 79,1 -43,0 32,4
280 364 Safrangelb Maigrin 75,2 17,9 24,6

Tabellen 3 und 4 zeigen die Resultate der Micro-Colour Messungen nach DIN 5033 fiir auf matt glanzende Ober-
flachen hergestellte, verschieden dicke Sperrschichten, die mit einer 10 nm dicken, teiltransparenten Metallschicht ver-
sehen sind, wobei in Tabelle 3 die entsprechenden Werte flr eine teiltransparente Schicht aus Au und in Tabelle 4 die

Werte flr eine teiltransparente Schicht aus Pt aufgeflhrt sind,
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Tabelle 3
Anodisier-Spannung Sperrschicht-Dicke Farbe (nach RAL) Micro-Colour Messungen
v [nm]

0° 70° L* a* b*

80 104 Erikaviolett Beigebraun 57,8 40,5 -26,1
100 130 Lichtblau Rotlila 77,3 -25,9 -31,5
160 208 Schwefelgelb | Kadmiumgelb 91,3 -73 70,6
180 234 Goldgelb Kadmiumgelb 81,3 16,9 55,8
200 260 Erikaviolett Honiggelb 70,7 53,2 -22,3
220 286 Blaulila Blaulila 70,5 15,1 -32,7
240 312 Turkisblau Erikaviolett 73,7 -23,1 -12,8
260 338 Hellgriin Blaulila 82,1 -55,9 34,7
280 364 Kadmiumgelb Gelbgriin 86,0 -12,6 59,0

Tabelle 4
Anodisier-Spannung Sperrschicht-Dicke Farbe (nach RAL) Micro-Colour Messungen
vl [nm]

0° 70° L* a* b*
80 104 Beigebraun Moosgrau 55,0 13,2 -85
100 130 Brillantblau Rotlila 69,0 -1,8 -43,8
160 208 Safrangelb Zitronengelb 84,7 7.3 39,8
180 234 Maisgelb Braunbeige 75,9 8,2 22,6
200 260 helles Rotlila | Blassbraun 71,6 19,9 -15,9
220 286 Blaulila Blaulila 68,9 16,3 -33,1
240 312 Taubenblau Blaulila 70,9 -15,1 -21,5
260 338 Grasgrin Wasserblau 81,1 -43,8 14,0
280 364 Zinkgelb Grasgrin 84,0 -6,9 39,3

Ein Vergleich der in Tabelle 1 und 2 gefundenen Angaben mit denen der in Tabelle 3 und 4 beschriebenen zeigt
deutlich den Einfluss der Oberflachenbeschaffenheit der Oberflachenschicht des Aluminiumkérpers, d.h. die Struktur

der Oberflachenschicht des Aluminiumkérpers bestimmt die Farbe mit

Tabelle 5 zeigt fur ausgewahlte Sperrschichtdickenwerte den Vergleich von Resultaten der Micro-Colour Messun-
gen nach DIN 5033 fir Interferenzschichten mit und ohne teiltransparente Schicht.
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Tabelle 5
Sperrschicht-Dicke [nm] Matte Oberflache
nicht bedampft Au-bedampft Pt-bedampft
L* a* b*| L* a* b*| L* a* b*
104 906 | 1,2 | 64 | 578 | 40,5 | -26,1 | 5500 | 13,2 -8,5
234 93,1 3,7 03 [ 81,3] 169 | 558 | 759 82 | 226
364 944 | -0,3 31 |80 ] -126 | 59,0 | 840 | 69 | 393
Sperrschicht-Dicke [nm] Hochglanz-Oberflache
nicht bedampft Au-bedampft Pt-bedampft
L* a* b*| L* a* b*| L* a* b*
104 880 | 37 | 55 | 539 ]| 327 | 463 | 60,2 | 11,3 | -171
234 87,4 3,1 4.4 72,0 32,8 13,3 | 59,4 | 21,0 2,7
364 89,5 0,2 -0,2 81,9 9,1 284 | 752 | 17,9 24,6

Beispiel 2:

Eine Aluminiumfolie mit einer elekirolytisch geglanzten Hochglanz-Aluminiumoberflache wird durch Wahl der
Anodisierspannung im Bereich von 30 bis 380 V mit erfindungsgemassen Sperrschichten mit Schichtdicken von 39 bis
494 nm versehen. Die Sperrschichten werden weiter mit einer teiltransparenten Chromschicht mit einer fiir alle Proben
einheitlichen Schichtdicke, welche im Schichtdickenbereich von 1 bis 5 nm liegt, versehen. Das Aufbringen der Chrom-
schicht erfolgt durch Sputtern in einem Bandverfahren, wobei die Bandgeschwindigkeit etwa 25 m/min betragt

Tabelle 6 zeigt die Resultate der Micro-Colour Messungen nach DIN 5033 fiir vorstehend beschriebene Interfe-
renzschichten. Fir die Micro-Colour Messungen gelten die in Beispiel 1 gemachten Bemerkungen. Die zusatzlichen
Farbangaben nach RAL in Tabelle 6 beziehen sich auf die visuell wahrnehmbaren Farben bei einem Betrachtungswin-
kel von 0° und 80° bezlglich der Interferenzschicht-Oberflachennormalen.
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Tabelle 6
Anodisier-Span- Sperrschicht- Micro-Colour Messungen Farbe (nach RAL)
nung [V] Dicke [nm]
L* a* b* 0° 80°
30 39 66 3 18 Olivgelb Hellelfenbein
40 52 50 7 25 Granbraun Olivgrau
50 65 38 12 11 Nussbraun Beige
60 78 30 20 -38 Nachtblau Blassbraun
70 a1 47 0 -45 Enzianblau Enzianblau
80 104 63 -9 -39 Himmelblau Himmelblau
90 117 70 -12 -32 Himmelblau Violettblau
100 130 84 -15 -13 Lichtblau Brillantblau
110 143 86 -15 -5 Tarkisblau Brillantblau
120 156 89 -12 22 Griinbeige Blaugrau
130 169 88 -10 36 Honiggelb farblos
140 182 81 1 63 Zitronengelb Hellelfenbein
150 195 82 0 62 Zitronengelb Hellelfenbein
160 208 70 22 46 Safrangelb Elfenbein
170 221 57 47 -8 Altrosa Sandgelb
180 234 48 61 -44 Signalviolett Goldgelb
190 247 45 50 -67 Purpurviolett Safrangelb
200 260 54 1 -61 Enzianblau Rosé
210 273 61 -22 -50 Enzianblau Hellrosa
220 286 72 -48 -20 Wasserblau Erikaviolett
230 299 80 -52 11 Maigriin Rotlila
240 312 84 -44 38 Gelbgriin Brillantblau
250 325 85 -32 56 Hellgelbgriin Lichtblau
260 338 83 -9 53 Ginstergelb Hellichtblau
270 351 77 27 13 Hellrosa Turkisblau
280 364 73 42 -5 Altrosa Maigrdn
290 377 68 57 -25 Rosé Gelbgrun
300 390 62 62 -40 Erikaviolett Schwefelgelb
310 403 60 56 -46 Verkehrspurpur Zinkgelb
320 416 59 24 -41 Signalviolett Beige
330 429 68 -59 1 Wasserblau Hellrosa
340 442 72 -74 17 Minzgrin Hellerikaviolett
350 455 75 -73 27 Verkehrsgrin Erikaviolett
360 468 77 -60 31 Smaragdgrin Dunkelerikaviolett
370 481 80 -30 21 Patinagriin Signalviolett
380 494 78 10 1 farblos Rotlila

10
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Patentanspriiche

10.

11.

12.

Interferenzschicht als farbgebende Oberflachenschicht von Aluminiumkérpern, enthaltend eine Aluminiumoxid-
schicht sowie eine auf diese abgeschiedene teiltransparente Schicht,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Aluminiumoxidschicht eine anodisch erzeugte, transparente, sowie porenfreie Sperrschicht mit einer gemass
der gewlinschten Oberflachenfarbe der Interferenzschicht vorgewahiten Sperrschichtdicke d ist, wobei die Sperr-
schichtdicke d zwischen 20 und 900 nm betragt, und die teiltransparente Schicht eine wellehlangenabhangige
Transmission t (L) aufweist, die grésser als 0.01 und kleiner als 1 ist.

Interferenzschicht nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Sperrschichtdicke d zwischen 30 und 800
nm, und insbesondere zwischen 35 und 500 nm, betragt.

Interferenzschicht nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Sperrschicht zur Erzeugung einer
strukturierten Farbgebung oder zur Bildung eines Farbmusters eine entsprechend vorbestimmte, értlich unter-
schiedliche Schichtdicke aufweist.

Interferenzschicht nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die teiltransparente Schicht
aus Metall, insbesondere aus Ag, Al, Au, Cr, Cu, Nb, Ni, Pt, Pd, Rh, Ta, Ti, oder einer Metalllegierung enthaltend
wenigstens eines dieser vorgenannten Elemente, besteht.

Interferenzschicht nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die teiltransparente Schicht
eine Schichtdicke von 0.5 bis 100 nm, besonders bevorzugt von 1 bis 80 nm und insbesondere von 2 bis 30 nm
aufweist.

Interferenzschicht nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die teiltransparente Schicht
zur Erzeugung einer strukturierten Farbgebung oder zur Bildung eines Farbmusters eine entsprechend vorbe-
stimmte, ortlich unterschiedliche Schichtdicke aufweist.

Interferenzschicht nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die teiltransparente Schicht
ein gitterformiges Netz darstellt, wobei die Linienabsténde des gitterférmigen Netzes bevorzugt im submikronen
Bereich liegen.

Interferenzschicht nach Anspruch 1 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass die teiltransparente Schicht eine Sol-
Gel-Schicht einer Schichtdicke von bevorzugt 0.5 bis 250 um mit eingelagerten reflektierenden Partikel darstellt,
wobei die Abmessungen der reflektierenden Partikel bevorzugt im mikronen oder submikronen Bereich und insbe-
sondere im submikronen Bereich liegen.

Interferenzschicht nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass die teiltransparente Sol-Gel-Schicht, enthal-
tend vorzugsweise im wesentlichen gleichméssig verteilte reflektierende Partikel, zur Erzeugung von optischen
Farbmuster eine Struktur mit lokal unterschiedlicher Schichtdicke aufweist.

Interferenzschicht nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die der Sperrschicht abge-
wandte Seite der teiltransparenten Schicht mit einer transparenten Schutzschicht vor mechanischen und chemi-
schen Einflissen geschitzt ist.

Interferenzschicht nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass die transparente Schutzschicht eine Lack-
schicht, eine Sol-Gel-Schicht, oder eine dlinne Oxidschicht aus vorzugsweise SiO», Al,O3 oder TiOs ist.

Verfahren zur Herstellung einer Interferenzschicht nach einem der Anspriche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet,
dass die Oberflache des Aluminiumkérpers elektrolytisch, in einem das Aluminiumoxid nicht rucklésenden Elektro-
lyten oxidiert wird, und die gewlinschte Schichtdicke d der entstehenden Oxidschicht, gemessen in nm, durch Wahl
einer konstanten Elektrolyse-Gleichspannung U in Volt, die nach Massgabe

da/ie<u<d/11

gewdhlt ist, eingestellt wird, und die derart gebildete Aluminiumoxidschicht auf ihrer freien Oberflache mit einer teil-
transparenten Schicht versehen wird.
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Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass als nicht ricklésender Elekirolyt Lésungen, enthal-
tend organische oder anorganische S&uren, verwendet werden, und die Lésungen einen pH-Wert von 2 bis 8.5
aufweisen.

Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass der nicht rickiésende Elektrolyt eine Lésung von
Ammonium- oder Natriumsalzen von organischen oder anorganischen Sauren oder eine Lésung, enthaltend
Ammonium- oder Natriumsalze von organischen oder anorganischen Sauren und die entsprechenden organi-
schen oder anorganischen Sauren, darstellt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 12 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass die elektrolytische Oxidation der
Aluminiumoberflache und/oder das Aufbringen der teiltransparenten Schicht als kontinuierlicher Prozess in einer
Durchlaufanlage, vorzugsweise in einer anodischen Bandanodisier- und Beschichtungsanlage, durchgefihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 12 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass an die Aluminiumoberflache eine

ortlich unterschiedliche Elektrolyse-Gleichspannung U angelegt wird, so dass eine strukturierte Farbgebung oder
ein Farbmuster erhalten wird.

12
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