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Beschreibung

[0001] Gegenstand der Erfindung sind konversions-
schichtfreie Bauteile von Vakuumpumpen aus Ventilme-
tallen und deren Legierungen.

[0002] DE 10163 864 A1 betrifft ein Verfahren zur Be-
schichtung von Gegensténden aus Ventilmetallen oder
deren Legierungen mit einer diinnen Sperrschicht aus
dem Metall und darauf befindlicher Oxidkeramikschicht,
deren Oberflache mit Fluorpolymeren beschichtetist, die
dadurch gekennzeichnet ist, dass man die Fluorpolyme-
re in Form einer Lésung durch Vakuumimpragnierung in
das Kapillarsystem der Oxidkeramikschicht einbringt und
nach Entfernen der nicht benetzenden Lésungsanteile
trocknet. Demnach umfasst die Gruppe der Ventilmetalle
Aluminium, Magnesium, Titan, Niob oder Zirkonium so-
wie deren Legierungen. Dartiber hinaus werden in dieser
Druckschrift aber auch weitere Bauteile von Vakuum-
pumpen aus Ventilmetallen definiert, wie beispielsweise
Rotoren und Statoren von Turbomolekularpumpen.
[0003] Unter Aluminium und dessen Legierungen wer-
den hier und auch im Rahmen der vorliegenden Erfin-
dung, Reinstaluminium und Legierungen AlMn; AIMnCu;
AlMgy; AlMgy 5 E-AIMgSi; AIMgSig 5; AlZnMgCuyg 5;
AlZnMgCuy 5, G-AlSiy ; G-AlSisMG; G-AlSigCug; G-
AlCu,Ti; G-AlCu,TiMg verstanden. Fur die Zwecke der
Erfindung eignen sich ferner auer Reinmagnesium ins-
besondere die Magnesiumgusslegierungen der ASTM-
Bezeichnungen AS41, AM60, AZ61, AZ63, AZ81; AZ91,
HK31, QE22, ZE41, ZH62, ZK51, ZK61, EZ33, HZ32 so-
wie die Knetlegierungen AZ31, AZ61, AZ80, M1 ZK60,
ZK40. Desweiteren lassen sich Reintitanium oder auch
Titanlegierungen wie TiAlgV4, TiAI5Fe;, s und andere ein-
setzen.

[0004] In DE 101 63 864 A1 wird die Oxidkeramik-
schicht im Wesentlichen durch eine Konversionsschicht
der Oberflache des Bauteils gebildet, so dass hier prak-
tisch ein Teil des Substratmaterials abgetragen und in
die Oxidationssperrschicht umgewandelt wird.

[0005] Dariiber hinaus sind bekanntermafllen auch
konventionelle Anodisationsschichten (Eloxalschich-
ten), plasmachemische Anodisationsverfahren (KEPLA-
Coat®, KERONITE® und andere Verfahren) bekannt.
Auch ist es bekannt, die oben genannten Ventilmetalle
zu vernickeln.

[0006] Aus EP 1 818 428 A1 ist eine Verfahren zur
elektrolytischen Keramikbeschichtung fiir Metall sowie
ein Elektrolyt zur Verwendung bei der elektrolytischen
Keramikbeschichtung von Metallen und metallischen
Materialien bekannt.

[0007] EP 1 050 606 A1 offenbart ein Verfahren zur
Herstellung von harten Schutzbeschichtungen auf Par-
tikeln, die aus Aluminiumlegierungen hergestellt sind.
[0008] WO 2005/014892 A2 beschreibt ein Verfahren
zur Herstellung einer Beschichtung auf einer Kunststoff-
komponente einer Vakuumpumpe. Hierbei wird auf die
Komponente eine metallische Schicht aufgebracht und
die Beschichtung durch elektrolytische Plasmaoxidation
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der metallischen Schicht hergestellt.

[0009] Allen vorgenannten Beschichtungsverfahren
liegt zugrunde, dass sie konturgetreue Schichtbildungen
ermdglichen. Diese Schichtsysteme haben jedoch alle
ihre spezifischen Nachteile in der vakuumtechnischen
Anwendung. So enthalten die Anodisationsverfahren
mehr oder weniger ausgepragte Porenstrukturen, die
den Korrosionsschutz einschrénken. Auch die Che-
misch-Nickelschichten weisen diesbezliglich sogenann-
te "Pinholes" auf, die zumindest gréRere Schichtdicken
erfordern, um die Zahl und GroRe der "Pinholes" zu mi-
nimieren. Auch ist das tribologische Verhalten von Che-
misch-Nickelschichten insbesondere unter Vakuum un-
genigend, da derartige Schichten bei Crashs zu Kaltver-
schweiflungen tendieren.

[0010] Alternative Beschichtungen fir Bauteile von
Vakuumpumpen werden beispielsweise auch in der DE
10 2005 040 648 A1 beschrieben. Hier werden Gegen-
stdnde aus Ventilmetallen, insbesondere Bauteile von
Vakuumpumpen mit einer aus dem Metall gebildeten
oxidkeramischen Schicht, die eine diinne Sperrschicht
als Grenzschicht zum Metall aufweist, mit einer weiteren
polymeren Beschichtung versehen, die auf der Basis von
Parylenen gebildet wird. DE 10 2005 040 648 A1 be-
schreibt auch die Zusammensetzung dieser Oberfla-
chenbeschichtung und ein Aufbringungsverfahren.
[0011] WO 03/029529 A1, WO 2006/047501 A2 und
WO 2006/047526 A2 beschreiben die Herstellung eines
Gegenstandes mit einer korrosions-, warme- und abrieb-
bestédndigen keramischen Beschichtung aus Titan-
und/oder Zirkoniumdioxid, die durch Gleich- oder Wech-
selstromanodisierung auf dem Gegenstand aus Alumi-
nium und/oder Titan aufgebracht wird. Die in diesem
Stand der Technik zugrunde liegenden Gegenstande
werden nicht naher definiert. Auch sind keine Angaben
Uber die Chemikalienbestandigkeit, insbesondere die
Bestandigkeit gegentiber Citronensdure oder Salz-
und/oder FluRsduredampfen vorhanden.

[0012] Dementsprechendbestehtdie Aufgabe dervor-
liegenden Erfindung darin, konversionsschichtfreie Bau-
teile von Vakuumpumpen aus Ventilmetallen und deren
Legierungen zur Verfiigung zu stellen, die neben Korro-
sions-, Hitze- und Abriebbestandigkeit eine galvanisch
erzeugte konversionsschichtfreie Beschichtung aufwei-
sen, die darliber hinaus auch chemikalienbestandig, ins-
besondere bestandig ist gegen Citronensaure oder Salz-
sauredampfe. Dies ist besonders wichtig bei der Herstel-
lung von Bauteilen von Vakuumpumpen, die insbeson-
dere im Vakuumbereich mit aggressiven Gasen wie bei-
spielsweise HCI- und/oder HF-Dampf/Gas in Kontakt tre-
ten.

[0013] Die Lésung der vorgenannten Aufgabe besteht
in einer ersten Ausfihrungsform aus konversions-
schichtfreien Bauteile von Vakuumpumpen aus Ventil-
metallen und deren Legierungen, die dadurch gekenn-
zeichnet ist, dass deren Oberflache eine galvanisch er-
zeugte Beschichtung wenigstens eines Oxids und/oder
eines Oxifluorids eines Elements der Gruppe bestehend
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aus Bor, Germanium, Aluminium, Magnesium, Titan, Ni-
ob, Hafnium und/oder Zirkonium und deren Gemische
und/oder einem Oxifluorid der Gruppe bestehend aus
Aluminium, Titan und/oder Zirkonium einer Schichtdicke
im Bereich von 5 bis 50 pum, aufweist.

[0014] Die Ldsung der vorgenannten Aufgabe nutzt ei-
nerseits die konturengetreue Abdeckung von Oberfla-
chen, wie sie bei bekannten Konversionsschichten wie
KEPLA-Coat® oder Anodisationsschichten mdglich ist.
Wesentlich im Sinne der vorliegenden Erfindung ist je-
doch, dass hier kein Substratwerkstoff durch Umwand-
lung verloren geht, das heildt, keine Konversionsschicht
erzeugt wird. Hierdurch kann im Bedarfsfall ohne Subst-
ratverluste die Beschichtung beliebig oft wiederholt wer-
den, was besondersim Servicefall von groRer Bedeutung
ist.

[0015] Verfahrenstechnische Details kdénnen den
oben genannten Veréffentlichungen WO 03/029529 A1,
WO 2006/047501 A2 und WO 2006/047526 A2 im Ein-
zelnen entnommen werden.

[0016] Aufgrund der hohen Abscheideraten reduzie-
ren sich die Expositionszeiten auf etwa ein Drittel gegen-
Uber den Ublichen Anodisationsverfahren und sogar auf
ein Sechstel (Viertel) gegenliber dem oben genannten
KEPLA-Coat®-Verfahren. Dadurch wird ein bedeutsa-
mer wirtschaftlicher Vorteil bereitgestellt. Darliber hinaus
konnte gefunden werden, dass bei den erfindungsge-
mafl hergestellien konversionsschichtfreien Bauteilen
von Vakuumpumpen aus Ventilmetallen und deren Le-
gierungen kein Kanteneffekt aufgetreten ist. Insbeson-
dere dieser Umstand ist aus den oben genannten Schrif-
ten nicht bekannt und stellt insofern einen Gberraschen-
den Vorteil der vorliegenden Erfindung dar.

[0017] Aufgrund der gegeniuber den Schichten, die
durch Anodisationsverfahren oder mittels dem KEPLA-
Coat®-Verfahren hergestellt werden, ist im Ergebnis ein
héherer Widerstand gegen abrasiven Verschleil’ vorge-
geben. Die abgeschiedenen Schichten kdnnen dabei ei-
ne Harte von etwa 700 HV aufweisen.

[0018] Erfindungsgemal konnten erhebliche Vorteile
im Korrosionsschutz gegeniber den bekannten Schicht-
systemen erarbeitet werden. Dies betrifft insbesondere
den Schutz gegen Citronensaure und Salzsaure. Be-
kanntermafien sind Anodisationsschichten empfindlich
gegen die Einwirkung von Citronensdure wahrend die
KEPLA-Coat®-Beschichtungen keine ausreichende
Stabilitat gegeniiber Salzsdure aufweisen.

[0019] Es konnte gefunden werden, dass die Grund-
standzeit des Elektrolyten durch analytische Uberwa-
chung und gegebenenfalls Nachdosierung tber erheb-
lich langere Perioden eingestellt werden kann, als dies
mit den bisher bekannten Verfahren zur Beschichtung
von Bauteilen von Vakuumpumpen aus Ventilmetallen
und deren Legierungen erforderlich ist. Im Gegensatz
hierzu muss der Elektrolyt von KEPLA-Coat® aufgrund
von Verunreinigungen, die aus dem Grundwerkstoff
stammen, nutzungsabhangig verworfen werden. Dies
trifft in ahnlicher Weise auch fiir Elektrolyten von Anodi-
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sationsschichten zu.

[0020] Erfindungsgemale Bauteile von Vakuumpum-
pen aus Ventilmetallen und deren Legierungen umfas-
sen insbesondere Rotoren, Statoren, Statorscheiben-
hélften, Gewindestufen, Gehduse und Lagerschalen.
[0021] Der Begriff der Ventilmetalle steht in Uberein-
stimmung mit dem Stand der Technik hier fiir Metalle der
Gruppe Aluminium, Magnesium, Titan, Niob und/oder
Zirkonium sowie deren Legierungen. Die in der Beschrei-
bungseinleitung genannten speziellen Legierungen von
Aluminium, Magnesium und Titan sind auch im Sinne der
vorliegenden Erfindung besonders bevorzugt.

[0022] Fur die Oberflachenbeschichtung werden be-
sonders bevorzugt wenigstens ein Oxid und/oder Oxiflu-
oride der Gruppe bestehend aus Aluminium, Titan
und/oder Zirkonium ausgewahlt. Damit lassen sich die
erfindungsgeméafien Vorteile der vorliegenden Erfindung
am besten realisieren.

[0023] Eine Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfin-
dung besteht darin, dass die Dicke der Oberflachenbe-
schichtung 5 bis 50 um betragt. Besonders bevorzugtim
Sinne der vorliegenden Erfindung betragt die Dicke der
Oberflachenbeschichtung 15 bis 30 wm. Wird die Dicke
der Oberflachenbeschichtung zu diinn gewahlt, so ist
kein ausreichender Schutz gegen Korrosion, Hitze, Ab-
rieb und Chemikalien gewahrleistet. Wird hingegen die
Dicke der Oberflachenbeschichtung zu grol gewahlt, so
neigen entsprechende Beschichtungen zum Abplatzen.
Dariliber hinaus sind entsprechend dicke Schichten un-
wirtschaftlich.

[0024] Eine weitere Ausfliihrungsform der vorliegen-
den Erfindung besteht in dem Verfahren zur Herstellung
von galvanisch erzeugten konversionsschichtfreien Bau-
teilen und von Vakuumpumpen aus Ventilmetallen und
deren Legierungen, das dadurch gekennzeichnet ist,
dass man

(a) eine anodisierende L6sung bereitstellt, die neben
Wasser wenigstens eine weitere Komponente ent-
halt, die ausgewahlt ist aus der Gruppe der wasser-
dispergierbaren komplexen Fluoride und Oxifluoride
von Elementen der Gruppe bestehend aus Bor, Ger-
manium, Aluminium, Magnesium, Titan, Niob, Haf-
nium und/oder Zirkonium und deren Gemischen,
(b) eine Kathode in Kontakt mit der anodisierenden
Lésung bringt,

(c) die Bauteile als Anode in die anodisierende L6-
sung einbringt und

(d) eine elektrische Spannung zwischen Anode und
Kathode anlegt um eine Oberflachenbeschichtung
auf den Bauteilen aufzubringen.

[0025] Grundsatzlich ist dieses Verfahren bereits aus
den genannten Schriften WO 03/029539 A1, WO
2006/047501 A2 und WO 2006/047526 A2 bekannt. Die
vorliegende Erfindung unterscheidet sich insofern durch
die ausgewahlten Bauteile von Vakuumpumpen aus
Ventilmetallen und deren Legierungen.
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Ausfiihrungsbeispiele:
Beispiel 1:

[0026] Ein Probeblech aus AIMgSi; mit den Abmes-
sungen von 100 x 50 x 1.5 mm wurde bei 400 Volt fur 5
Minuten in einem nach WO 03/029529, WO
2006/047501 A2 und WO 2006/047526 A2 beschriebe-
nen Elektrolyten anodisch innerhalb einer Zeitdauer von
5 Minuten beschichtet. Die ermittelte Schichtdicke betrug
etwa 10 pm.

Beispiel 2:

[0027] Ein Probenblech wie unter Beispiel 2 beschrie-
ben wurde analog innerhalb von 10 Minuten beschichtet.
Die ermittelte Schichtdicke betrug etwa 12 um.

Beispiel 3:

[0028] Die nach Beispielen 1 und 2 beschichteten Pro-
bebleche wurden einer Salzsdureatmosphare ausge-
setzt die sich liber einer Vorlage von 15 Gew.-%iger Salz-
saurevorlage ausbildet. Die Oxidkeramikschicht auf den
Probeblechen wurde nach 144h und nach 300h Ver-
suchsdauer auf Abldsungen untersucht. Die Oxidkera-
mikschicht auf den Probeblechen war nach dieser Expo-
sitionszeit unversehrt.

Beispiel 4:

[0029] Die nach den Beispielen 1 und 2 beschichteten
Probebleche wurden Citronensdurelésungen mit Kon-
zentrationen von 2%, 3,5% und 5% ausgesetzt. Die Oxid-
keramikschicht auf den Probeblechen wurde nach 90h
Versuchsdauer auf Abldsungen untersucht. Die Oxidke-
ramikschicht auf den Probeblechen war nach dieser Ex-
positionszeit unversehrt.

Patentanspriiche

1. Konversionsschichtfreie Bauteile von Vakuumpum-
pen aus Ventilmetallen und deren Legierungen da-
durch gekennzeichnet, dass deren Oberflache ei-
ne galvanisch erzeugte Beschichtung wenigstens ei-
nes Oxids eines Elements der Gruppe bestehend
aus Bor, Germanium, Aluminium, Magnesium, Titan,
Niob, Hafnium und/oder Zirkonium und deren Gemi-
sche und/oder einem Oxidfluorid der Gruppe beste-
hend aus Aluminium, Titan und/oder Zirkonium einer
Schichtdicke im Bereich von 5 bis 50 pum aufweist.

2. Bauteile nach Anspruch 1 umfassend Rotoren, Sta-
toren, Statorscheibenhalften, Gewindestufen, Ge-

hause und Lagerschalen.

3. Bauteile nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
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zeichnet, dass das Ventilmetall ausgewahlt ist aus
Aluminium, Magnesium, Titan, Niob und/oder Zirko-
nium sowie deren Legierungen.

4. Bauteile nacheinemder Anspriiche 1 bis 3, dadurch
gekennzeichnet, dass die Dicke der Oberflachen-
beschichtung 15 bis 30 uwm betragt.

5. Verfahren zur Herstellung von galvanisch erzeugten
konversionsschichtfreien Bauteilen von Vakuum-
pumpen aus Ventilmetallen und deren Legierungen,
dadurch gekennzeichnet, dass man

(a) eine anodisierende Lésung bereitstellt, die
neben Wasser wenigstens eine weitere Kompo-
nente enthalt, die ausgewahltist aus der Gruppe
der wasserdispergierbaren komplexen Fluoride
und Oxifluoride von Elementen der Gruppe be-
stehend aus Bor, Germanium, Aluminium, Ma-
gnesium, Titan, Niob, Hafnium und/oder Zirko-
nium und deren Gemische,

(b) eine Kathode in Kontakt mit der anodisieren-
den L&sung bringt,

(c) die Bauteile als Anode in die anodisierende
Lésung einbringt und

(d) eine elektrische Spannung zwischen Anode
und Kathode anlegt, um eine Oberflachenbe-
schichtung auf den Bauteilen aufzubringen.

Claims

1. Vacuum pump components without conversion lay-
ers, made of valve metals or their alloys, character-
ized in that their surfaces have a coating of at least
one oxide of an element of the group consisting of
boron, germanium, aluminum, magnesium, titanium,
niobium, hafnium and/or zirconium and mixtures
thereof, and/or an oxyfluoride of the group consisting
of aluminum, titanium and/or zirconium, produced
by electroplating and having a layer thickness within
a range of from 5 to 50 pm.

2. The components according to claim 1, including ro-
tors, stators, stator disk halves, helical stages, hous-
ings and bearing shells.

3. The components according to claim 1 or 2, charac-
terized in that said valve metal is selected from alu-
minum, magnesium, titanium, niobium and/or zirco-
nium and their alloys.

4. The components according to any of claims 1 to 3,
characterized in that the thickness of the surface
coating is from 15 to 30 um.

5. A process for preparing vacuum pump components
without conversion layers, made of valve metals or
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their alloys, that are produced by electroplating,
characterized by

(a) providing an anodizing solution containing,
in addition to water, at least one other compo-
nent selected from the group of water-dispersi-
ble complex fluorides and oxyfluorides of ele-
ments of the group consisting of boron, germa-
nium, aluminum, magnesium, titanium, niobium,
hafnium and/or zirconium and mixtures thereof;
(b) contacting a cathode with said anodizing so-
lution;

(c) inserting the components as anodes into said
anodizing solution; and

(d) applying a voltage between the anode and
cathode to apply a surface coating to said com-
ponents.

Revendications

Composants de pompe a vide sans couches de con-
version, en métaux de soupape ou des alliages de
ceux-ci, caractérisés en ce que leurs surfaces pré-
sentent un revétementd’au moins un oxyde d’un élé-
ment du groupe consistant en bore, germanium, alu-
minium, magnésium, titane, niobium, hafnium et/ou
zirconium, et des mélanges de ceux-ci, et/ou un oxy-
fluorure du groupe consistant en aluminium, titane
et/ou zirconium, préparés par revétement galvani-
que, et ayant une épaisseur de couche comprise
dans la gamme allant de 5 a 50 pm.

Composants selon la revendication 1, incluant des
rotors, des stators, des demi-disques de stators, des
étages a filetage, des boitiers, et des coussinets.

Composants selon la revendication 1 ou 2, carac-
térisés en ce que ledit métal de soupape est choisi
parmi I'aluminium, le magnésium, le titane, le nio-
bium, et /ou le zirconium et leurs alliages.

Composants selon I'une quelconque des revendica-
tions 1 a 3, caractérisés en ce que |'épaisseur du
revétement de surface est de 15 a 30 pm.

Procédé pour préparer des composants de pompe
a vide sans couches de conversion, en métaux de
soupape ou des alliages de ceux-ci, préparés par
revétement galvanique, caractérisé par I'étape con-
sistant a

(a) procurer une solution d’anodisation conte-
nant, outre I'eau, au moins un autre composant
choisi dans le groupe de fluorures et oxyfluoru-
res complexes, dispersibles dans I'eau, d’élé-
ments du groupe consistant en bore, germa-
nium, aluminium, magnésium, titane, niobium,
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hafnium et/ou zirconium, et des mélanges de
Ceux-ci,

(b) mettre une cathode en contact avec ladite
solution d’anodisation,

(c) introduire les composants en tant qu’anodes
dans ladite solution d’anodisation, et

(d) appliquer une tension électrique entre I'ano-
de et la cathode pour appliquer un revétement
de surface auxdits composants.
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