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Vorwort - Nutzung des Abschlussberichts des Arbeitskreises

Die Teilnehmer des Industrieverbunds TecSa (Arbeitskreis 19) erhalten als
Auftraggeber des Fraunhofer IPA die gemeinsam erarbeitete Version des
Standardisierungsvorschlags (Entwurf der Richtlinie) als konsolidierten Ab-
schlussbericht.

Das Recht zur Veréffentlichung der Richtlinie wurde in gegenseitigem Ein-
vernehmen der Kooperationspartner an das Qualitdtsmanagementcenter
im VDA (VDA-QMC) zu Normungszwecken ubertragen. Ein Anspruch auf
Vergltung aus den Einnahmen des VDA-QMC zur Verbreitung der Richt-
linie besteht nicht.

Vervielfaltigung, Nachdruck und Vertrieb des Abschlussberichts - auch aus-
zugsweise - durch nicht am Industrieverbund beteiligte Dritte ist nicht gestattet.

Das Konsortium zur Erstellung des vorliegenden Richtlinienentwurfs hat da-
riber hinaus als nationale working group an der Erstellung der ersten 6ffent-
lichen Auflage der ISO 16232-Reihe mitgewirkt. Der vorliegende Abschluss-
bericht ist keine deutschsprachige Ubersetzung der ISO 16232 Dokumente.
Er unterscheidet sich u. a. durch erganzende Inhalte und Beispiele, die in
der Regel als ,Hinweis“ bzw. ,Beispiel“ oder mit dem Zusatz ,informativ®
angefiihrt sind. Mit Blick auf die ISO 16232-Reihe werden explizit folgende
Themen zusétzlich bzw. ausfihrlicher behandelt:

Anwendungs- und Giiltigkeitsbereich

Vereinbarung zur Sauberkeitsprifung (informativ)

Vereinfachte Sauberkeitspriifung — Monitoringvarianten (informativ)
Auswahl der Priifmethode (informativ)

Sauberkeitsgerechte Handhabung von Prifobjekten
Qualifizierungsuntersuchungen und Blindwert

Fallbeispiele

Auf die einzelne Kennzeichnung inhaltlich vergleichbarer Angaben sowie
inhaltlicher Abweichungen bezlglich der ISO 16232 wird aus redaktionellen
Griunden verzichtet.

Oberursel, September 2004

VERBAND DER AUTOMOBILINDUSTRIE E. V. (VDA)
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A ANWENDUNGS- UND GULTIGKEITSBEREICH
1 Ausblick

Diese Richtlinie beschreibt die Bedingungen zur Anwendung und Doku-
mentation von Methoden zur Bestimmung der Partikelverunreinigung an
funktionsrelevanten Bauteilen (Sauberkeitspriifung).

Sauberkeitspriifungen dienen als Grundlage zur Beurteilung der technischen
Sauberkeit z.B. anlasslich:

e  Erstbemusterung und Evaluierung

e Ausgangs- und Eingangskontrolle

¢ Qualitdtskontrolle sauberkeitsrelevanter Herstellungsprozesse (z.B.
Reinigung), Uberwachung von Prozessschritten (z.B. Oberflachen-
behandlung)

Die Richtlinie férdert die Aussagekraft und Vergleichbarkeit von Priifergeb-
nissen und reguliert die einheitliche Darstellung und Pflege von Sauber-
keitsspezifikationen fir funktionsrelevante Bauteile in der Qualitatskette der
Automobilindustrie.

Referenzangabe:
Erfolgt die Prufung der technischen Sauberkeit entsprechend der vorliegen-
den Richtlinie, erfolgt der Verweis in Unterlagen wie Katalogen, Spezifika-

tionen und Berichten unter folgender Referenzangabe:

.Prufung der Technischen Sauberkeit — Partikelverunreinigung funktions-
relevanter Automobilteile”

Wahlweise erfolgt die Angabe mit dem Kurztitel: ,Technische Sauberkeits-
prifung*



Stand der Technik und des Wissens:

Der Zustand eines Objekts beziiglich vorhandener Partikelverunreinigung
stellt ein funktionales Qualitadtsmerkmal dar, dessen mengenmafige Erfas-
sung von den angewandten Prifmethoden abhangig ist. Deshalb sind die
im Sinne dieser Richtlinie geeigneten Prifbedingungen zwischen Kunde
und Lieferant festzulegen.

Zur Sauberkeitsprifung stehen insgesamt keine absoluten Methoden zur
Verfiigung. Vor dem Hintergrund, dass das Spektrum betroffener Automo-
bilteile und einhergehender Sauberkeitsanforderungen sehr umfangreich
und vielfaltig ist, ermoéglicht es die Richtlinie ebenfalls, priftechnische
Sonder- und Ausnahmefalle als solche erkennen und festlegen zu kénnen.

2 Normative Referenzen

Durch diese Richtlinie wird die Glltigkeit existierender Standards nicht be-
rihrt. Der nachfolgende Standard ist Voraussetzung zur Anwendung der
vorliegenden Richtlinie. Bei nicht datierter Referenz ist die aktuellste Ver-
sion zu bertcksichtigen.

ISO 16232: Road vehicles - Cleanliness of components of fluid circuits; Part 1
bis Part 10.

Hinweis: Verdffentlichung der ISO 16232 voraussichtlich Quartal 4/2004
3 Ausschliisse
Nicht behandelt werden:

1. Grundlagen und Methoden zur Bestimmung/Erhebung der fiir ein Bau-
teil aus technisch funktioneller Sicht absolut notwendigen bzw. zu-
treffenden Sauberkeitsanforderungen.

Der Nachweis filmischer Verunreinigungen (Fette, Ole etc.).

Anwendungen zum nicht quantifizierbaren Partikelnachweis an Prif-
objekten (z.B. visuelle Beurteilung, Wischtest mit sauberem Tuch).

4. Charakterisierung von Flussigkeiten zum Betrieb von Prifobjekten
(Kihlflussigkeiten, Ole, Hydraulikfliissigkeiten, Bremsfliissigkeiten, Kraft-
stoffe, Gase, etc.). Ausnahme: Die in einem Prifobjekt befindliche
Flissigkeit wird zur Ermittlung der Innensauberkeit des Priifobjekts
analysiert.
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4 Sauberkeitspriifung

Die Sauberkeitsprifung dient dazu, die an relevanten Oberflachen des
Prifobjekts vorhandene Partikelverunreinigung, wie sie aus Herstellungs-
prozess und Umfeld resultiert, moglichst vollstdndig und zutreffend mess-
technisch zu erfassen.

Die Sauberkeitspriifung (siehe Abbildung 1) setzt sich aus folgenden Schritten
zusammen:

a) Bereitstellung des Prifobjekts

b) Gewinnung der Partikel vom Priifobjekt, z.B. durch Abldsen mit Flissig-
keit (Extraktion)’

c) messtechnische Analyse der Partikel und

d) Dokumentation der Priifung und der Ergebnisse

a) Bereitstellung des Priifobjekts

Zur Prifung vorgesehene Objekte missen sauberkeitsgerecht zur Verfi-
gung gestellt werden.

b) Gewinnung der Partikel vom Priifobjekt durch Ablosen mit
Fliissigkeit (Extraktion/Beprobung)

Beim Abldsen von Partikeln mittels Prufflissigkeit handelt es sich um einen
Vorbereitungsschritt fur die messtechnische Auswertung. Das Ablésen von
Partikeln erfolgt, z.B. abhangig von der Gestalt des Prifobjekts, durch die
flissigkeitsbasierten Extraktionsverfahren:

Spritzen
Ultraschallanwendung
Schiitteln

Spulen

Zur Gewinnung der nachzuweisenden Partikel kdnnen die Extraktionsver-
fahren auch miteinander kombiniert werden.

' Eine Ausnahme stellt die direkte mikroskopische Inspektion der Objektoberflachen dar, bei

der keine Extraktion der Partikel erforderlich ist. Diese Sauberkeitspriifmethode wird in der
Richtlinie ebenfalls behandelt.
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Andere Extraktionsverfahren sollen nicht angewandt werden. Es sei denn,
keines der genannten Verfahren ist dazu geeignet, den Sauberkeitszustand
zutreffend festzustellen. In diesem Falle missen in der Prifspezifikation
Angaben Uber abweichend eingesetzte Extraktionsverfahren erfolgen.

Qualifizierung der Extraktionsprozedur: Die fur ein Prifobjekt geeignete
Extraktionsprozedur ist mindestens einmalig durch Qualifizierungsunter-
suchungen zu ermitteln. Die Qualifizierungskriterien sind in dieser Richtlinie
festgelegt. Sie dienen dazu, eine moglichst vollstandige und unverfalschte
Gewinnung der auf einem Objekt befindlichen Partikelriickstédnde zu er-
reichen. Die Qualifizierungsergebnisse sowie die Randbedingungen und
Parameter der geeigneten Extraktionsprozedur sind zu dokumentieren. Sie
sind Bestandteil der Prufspezifikation. Wiederkehrende Prifungen erfolgen
auf Basis der Prifspezifikation.

Direktinspektion [esssssssssnsannannnnns Bauteil/Prifobjekt

v

Extraktion:

Ultraschall Spritzen Spllen Schitteln

Analyse: \ 4

Filtration (Koo
v :

: y

' [ | R

Gravimetrie ) : | Flussigkeits-
Licht- Rasterelektronen- : | Partikelzanhler

N S 5"> Mikroskopie Mikroskopie mit
(ST | E— > Elementanalyse

I
v

Dokumentation

Abbildung 1: In der Richtlinie behandelte Bestandteile der Sauberkeits-
prufung.
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Blindwert: Je empfindlicher die Sauberkeitsanforderungen an ein Prifob-
jekt sind, desto groRer ist die Moglichkeit, dass im Rahmen der Prifung zu-
satzlich eingebrachte Verunreinigungen die Prifaussage verfalschen. Das
bei der Prifung zuldssige Ausmalf von Fremdpartikeln wird in dieser Richt-
linie festgelegt. Der zulassige Blindwert richtet sich dabei nach den Sauber-
keitsanforderungen des jeweiligen Prifobjekts.

c) Messtechnische Analyse der Partikel

Die messtechnische Analyse von Partikelverunreinigungen erfolgt, abhangig
von den Sauberkeitsanforderungen an das Prifobjekt, mittels:

Gravimetrie

Lichtmikroskopie (manuell und automatisiert)
Rasterelektronenmikroskopie (manuell und automatisiert)
Elementanalyse (manuell und automatisiert)
Automatischem FlUssigkeitspartikelzahler

Entsprechend den Sauberkeitsanforderungen kann die Kombination bzw.
Anwendung mehrerer Analyseverfahren fur ein Objekt erforderlich sein.

Andere Analyseverfahren sollen nicht angewandt werden. Es sei denn,
keines der genannten Verfahren ist dazu geeignet, den Sauberkeitszustand
zutreffend zu beschreiben. In diesem Falle mussen in der Prifspezifikation
Angaben Uber abweichend eingesetzte Analyseverfahren erfolgen.

d) Dokumentation

Die Sauberkeitsspezifikation eines Prifobjekts muss mit der Angabe einer
geeigneten Prifspezifikation verbunden sein (z.B. bei Zeichnungseintrag).
Die Prifspezifikation beschreibt als eigenstandiges Dokument die Bedin-
gungen und Einzelheiten der zur Sauberkeitspriifung eingesetzten Verfahren.

Sauberkeitsprifungen werden in Form eines Prifprotokolls dokumentiert.
Als zusammenfassendes Dokument enthalt es u.a. Angaben Uber die Be-
probungs- und Analyseverfahren, die ermittelten Sauberkeitswerte sowie
Referenzangaben zur verwendeten Priifspezifikation (siehe Kapitel G: Doku-
mentation).
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5 BezugsgroRe fur Sauberkeitswerte

Auf alle Analyseverfahren zutreffend, erfolgt die Angabe von Sauberkeits-
werten wahlweise bezogen auf ein Bauteil, mehrere Bauteile, auf 100 cm’
des benetzten Volumens oder auf 1.000 cm2 der benetzten Oberflache (siehe
Kapitel G: Dokumentation).

6 Codierung von Partikelzidhlungen

Die Codierung ist optional, d. h. die Angabe in Klarschrift ist zulassig. Die in
dieser Richtlinie beschriebenen GréRenklasseneinteilungen sind auch bei
Angaben in Klarschrift einzuhalten.

Die Codierung der GrofRe und Anzahl von Partikeln dient der verkirzten
Darstellung von Sauberkeitsangaben z.B. zum Zweck des Zeichnungsein-
trags und entspricht zusatzlich einer Einfiihrung von Toleranzbereichen fir
Sauberkeitswerte (siehe Kapitel G: Dokumentation).

Diese Richtlinie berthrt nicht die Codierung der Sauberkeitswerte von
Flissigkeiten (z.B. Betriebs-, Transport- oder Hydraulikflissigkeiten), setzt
insbesondere 1ISO 4406-1999 nicht auler Kraft und stellt auch keine Erwei-
terung der dort beschriebenen Festlegungen dar.

7 Vereinbarung zur Sauberkeitspriifung

Als Vereinbarung zur Sauberkeitspriifung werden die Sauberkeitsspezifika-
tion, Prifspezifikation und gewilinschte weitere Randbedingungen zur
Prufung eines Objekts schriftlich zwischen den beteiligten Parteien fest-
gelegt (siehe Anhang A). Die Prifspezifikation setzt sich aus eindeutigen
Angaben Uber Extraktionsverfahren und Analyseverfahren zusammen. Das
angewandte Extraktionsverfahren muss zumindest einmalig durch Qualifi-
zierungsuntersuchungen bezuglich dessen Wirkung zur Partikelgewinnung
evaluiert werden.

8 Beurteilung der ermittelten Sauberkeitsqualitat
Welche Verunreinigungen kritisch sind, muss funktionsspezifisch festgelegt
werden. Bei der Beurteilung der Ergebnisse von Sauberkeitsprifungen ist

zu bertcksichtigen, dass Unterschiede in den Methoden zur Sauberkeits-
prifung zu unterschiedlichen Ergebnissen fir vergleichbare Objekte fuhren.
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Da der Vorgang zur Gewinnung der Partikel in jedem Fall eine Reinigung
des Prufobjekts bewirkt, ist es nicht zulassig, ein bereits gepriftes Objekt
erneut oder mit anderen Methoden zu prifen, um dadurch die Erfullung der
geforderten Sauberkeitsqualitédt bzw. das Ergebnis der vorangegangenen
Sauberkeitsprifung gegen zu prifen.

Die gezielt wiederholte Durchfihrung der Sauberkeitspriifung eines Bau-
teils ist nur geeignet, um die zum Partikelnachweis geeigneten Extraktions-
bedingungen zu qualifizieren (siehe Kapitel D: Qualifizierungsuntersuchun-
gen).

Priftechnische Stérgréflien: Priftechnische Stérgroflen sind zufallige Ereig-
nisse, die in das Prifergebnis eingehen und zu einer Fehlbeurteilung des
Sauberkeitszustands fuhren kdnnen. StérgréfRen sind z.B.:

a) Partikel, die sich prifungsbedingt aus dem Grundmaterial des Prifob-
jekts 16sen kdnnen. Z.B. Zersetzung des Werkstoffs, Fullstoffe, Abrieb
bei Betatigung aktiver Prifobjekte etc..

b) Erzeugte Partikel, z.B. resultierend aus:

e Demontage
e Einbau in eine Prifeinrichtung
e Handhabung

Hinweis: Die Entstehung entsprechender Partikel ist grundsatzlich nicht auszuschlie-
Ren und quantitativ nicht reproduzierbar.

¢) Ruickstande: z.B. Konservierungsmittel, Fette, Luftblasen in Messflus-
sigkeiten

Die in der Richtlinie dargestellten Vorgehensweisen sind darauf ausgerich-
tet, der Beherrschung solcher Stérgrofien im Rahmen der Prifung weitge-
hend Rechnung zu tragen.

9 Sicherheit und Umwelt

Die Anwendung dieser Richtlinie berthrt Materialien, Vorrichtungen und
Einrichtungen, von denen Gefahren auf Mensch und Umwelt ausgehen
kénnen. Die Richtlinie erhebt nicht den Anspruch, alle mit deren Anwen-
dung verbundenen Risiken zu behandeln und auszuschlieen. Es liegt in
der Verantwortung des Anwenders, fir Mallnahmen betreffend Sicherheit
und Gesundheit Sorge zu tragen sowie gesetzlichen Bestimmungen Folge
zu leisten.
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10 Priffahigkeit

Jedes priifende Labor steht in der Verantwortung, die Qualitat der von ihm
ermittelten Ergebnisse zu gewahrleisten. Ein Fahigkeitsnachweis nach statis-
tischen Regeln ist nicht darstellbar, in Ermangelung absoluter Referenz-
methoden einerseits sowie mangels Verfiigbarkeit mehrerer Prifobjekte
identischen Sauberkeitszustands andererseits (Stand der Technik).

Das Prifergebnis ist abhangig von den angewandten Methoden und Ein-
richtungen des Labors sowie der sauberkeitsgerechten Handhabung durch
das Personal.

Resultate verschiedener Labore kdnnen nur unter Anwendung vergleich-
barer Prozeduren, vergleichbarer Geratschaften und Einsatz eingewiese-
nen, gewissenhaft arbeitenden Personals verglichen werden.

Wahrend der gesamten Priifung missen geeignete Malnahmen zum Aus-
schluss verfalschender &uferer Einflisse bzw. Fremdverunreinigungen
unternommen werden.

11 Vereinfachte Sauberkeitspriifung — Monitoringvarianten
(informativ)

Gemaly Zielsetzung sind Sauberkeitsprifungen, die getreu der in dieser
Richtlinie formulierten Bedingungen durchgefuhrt werden, als Referenzpru-
fung anzusehen.

Verglichen mit der Uberpriifung anderer Qualitatsparameter seiner Produk-
te (z.B. Mal3haltigkeit, Materialeigenschaften, Druckfestigkeit, mechanische
Funktion etc.), ist nahezu jeder Hersteller oder Abnehmer mehr oder weniger
weit davon entfernt, eine entsprechende 100 % Prufung der technischen
Sauberkeit seiner betreffenden Produkte oder Zukaufteile durchzuflihren
bzw. durchfiihren zu kénnen.

Je differenzierter und sensibler die Sauberkeitsanforderungen an ein Pro-
dukt sind, desto weiter entfernt sich im Allgemeinen in einer Massenpro-
duktion die technisch wirtschaftliche Machbarkeit einer rigiden Sauber-
keitsprifung von der Erfillung im Qualitadtswesen etablierter statistischer
Kriterien.
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Als Alternative bzw. Ergédnzung bieten sich vereinfachte Formen der Sau-
berkeitsprifung an. Eine vereinfachte Form der Prifung bedeutet in der
Regel eine Einschrankung des Informationsgehalts hinsichtlich der ermittel-
ten Sauberkeitswerte. Andererseits kdnnen dadurch mehr Prifungen pro
Zeit erfolgen, Ergebnisse zeitnaher verfigbar sein, eventuell fertigungs-
naher gepruft und/oder Prufkosten sowie Produktkosten gesenkt werden.

Deshalb - und auch mit Blick auf die weitere Entwicklung der PrGfung der
technischen Sauberkeit - sollen im Anhang dieses Kapitels die Mdglichkei-
ten einer vereinfachten Sauberkeitsprifung aus priftechnischer Sicht ange-
sprochen werden.
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Anhang A Vereinbarung zur Sauberkeitspriifung (informativ)
A1 Inhalt der Vereinbarung

1. Angaben zum Prifobjekt (z.B. zu prifende Kontrollflachen)

2. Sauberkeitsspezifikation - Angabe der geforderten Sauberkeitswerte,
bestehend aus:

a) Partikelmengen oder Partikelverteilungen (z.B. Rickstandsgewicht)
b) Bezugsgrofe (z.B. pro 1000 cm?)

3. Prifspezifikation, bestehend aus Angaben Uber:

a) Verfahren zur Ablésung der Partikel vom Priifobjekt
(z.B. Ultraschall)

b) Verfahren zur Analyse der Partikel (z.B. Mikroskopie)

¢) Ausflihrung des Ergebnisprotokolls / Priifprotokolls

4. Angabe zugrunde liegender Standards, interner Normen
5. Zusatzinformationen, nach Bedarf (siehe A.4)

Unabhangig von Umfang/Ausfiihrung der Vereinbarung muss zumindest
der Bezug zu Dokumenten entsprechenden Inhalts ersichtlich sein (Refe-
renzangabe).

A.2 Sauberkeitsspezifikation fiir Bauteile

Die fir ein Objekt geforderten bzw. zuldssigen Sauberkeitswerte missen
an dessen Funktion und voraussichtlichen Einsatzzweck angepasst sein.

Zur Festlegung der Sauberkeitsspezifikation kénnen u. a. folgende Daten
und Informationen hinzugezogen werden: Historische Daten, existierende
Firmen- und Industriestandards, nationale und internationale Standards,
Anforderungen an Funktion, Leistung, Zuverlassigkeit und Lebenserwar-
tung des Objekts oder der Systeme, in denen das Objekt eingesetzt wird.
Daten Uber ahnliche Komponenten oder Systeme. Befunde aus der Analyse
von Schadensfallen.
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Bei der Beurteilung der Bauteilsauberkeit kann das Ergebnis durch Verun-
reinigungen der Kontrollbereiche des Prifobjekts verfalscht werden, insbe-
sondere resultierend aus:

1. unsachgemaflem Transport und Verpackungsmaterialen

2. erfolgten Beschadigungen
(z.B. Aneinanderschlagen und Reiben von Bauteilen)

Hinweis: Es wird empfohlen festzulegen, ob Objekte, bei denen oben genannten
Einflisse erkennbar sind, einer Sauberkeitspriifung zu unterziehen sind.
bzw. wie in solchen Fallen zu verfahren ist.

A3 Priifspezifikation fiir Bauteile

Die Prufspezifikation definiert die Priifmethode, die zur Charakterisierung
der Bauteilsauberkeit anzuwenden ist. Die Prifmethode muss an die Ge-
stalt und die Sauberkeitsanforderung des Objekts angepasst und anhand
von Qualifizierungsuntersuchungen evaluiert werden. Gegebenenfalls kann
fur eine Gruppe von Bauteilen eine identische bzw. einheitliche Prifspezi-
fikation angewandt werden.

Die fur das Bauteil geltende Prifspezifikation ist einzuhalten.
A.4 Zusitzliche Angaben
Folgende weiteren Inhalte und Bedingungen sind nach Bedarf festzulegen:

Probenahme der Priifobjekte (z.B. Umgebungsbedingungen)
Transport zum Priiflabor

Haftungsubergang (Kunde/Lieferant)

Zeitpunkt, Umfang und Haufigkeit flir die Sauberkeitsprifung

o k0 0N =

Zeitpunkt- und Ort im Prozess, an dem die Sauberkeitsanforderung
gilt

6. Zeitpunkt des Inkrafttretens der Sauberkeitsanforderung bzw. der Ver-
einbarung zur Sauberkeitsprifung

7. Gesonderte Transport- und Lagerbedingungen, um Beeintrachtigun-
gen der Prifobjekte zu vermeiden (z.B. Korrosion)

Besondere/abweichende Prifbedingungen, Sonderfalle

Prifung der Umverpackung als Bestandteil der Sauberkeitspriifung
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10.

11.

12.

13.

14.

20

Prifung eventuell im Objekt enthaltener FlUssigkeiten (z.B. Betriebs-
oder Transportflissigkeit) als Bestandteil der Sauberkeitsprifung

Angabe codierter Werte oder Klarschriftangabe. Falls die Sauberkeits-
anforderung in codierter Form in die Bauteilzeichnung geschrieben
wird, muss auch eine Angabe der benetzten Oberflaiche bzw. des be-
netzten Volumens erfolgen, da diese Daten zu Umrechnungen bei der
Sauberkeitspriufung erforderlich sind.

MalRnahmen, falls das Prifergebnis die geforderten Sauberkeitswerte
Uberschreitet

Spezielle Eigenschaften des Objekts (z.B. Beschichtungen oder Stoffe),
die die Prufung beeinflussen kénnen

Verwendung von Daten, die auf einer ,vereinfachten Sauberkeitspru-
fung“ basieren, zur Darstellung und Vereinbarung der Sauberkeits-
qualitat.



Anhang B Vereinfachte Sauberkeitspriifung — Monitoringvarianten
(informativ)

Das Sauberkeitsmonitoring bezeichnet die kontinuierliche Qbemachung
eines Sauberkeitswertes fir ein Bauteil oder Produkt. Diese Uberwachung
kann zu unterschiedlichen Zwecken erfolgen:

e  Zurreinen Dokumentation

e  Fur statistische Zwecke

e  Zur Prozessregelung; d.h. bei Abweichung des Sauberkeitswertes
werden Maflnahmen fir die Produkte oder Produktion abgeleitet.

Ist es notwendig, groRRere Stlickzahlen von Bauteilen oder Produkten in
kurzen Zeitrdumen zu prifen, kann es sinnvoll sein, vereinfachte Prif-
methoden einzusetzen (z.B. zur Zeit- und Kostenersparnis oder um kurze
Regelzeiten zu realisieren). Dabei kdénnen sowohl Extraktions- und
Analyseprozeduren, die in dieser Richtlinie beschrieben sind, in reduzierter
Form angewendet werden, als auch alternative Analyseverfahren einge-
setzt werden.

Dabei ist sicherzustellen, dass der Informationsgehalt der Priifung ausrei-
chend ist, um relevante Schwankungen im Sauberkeitsniveau detektieren
zu kénnen, wie es etwa flr die Prozessregelung erforderlich ist.

Unter anderem stehen folgende Moglichkeiten der vereinfachten Prifung
zur Verfugung, wobei der Informationsgehalt bzw. die Qualitat der Aussage
reduziert wird:

1. Teilextraktion, bei der nicht alle ablésbaren Partikel vom Bauteil abge-
reinigt werden (z.B., wenn das Objekt ohnehin eine relativ grolRe Par-
tikelfracht aufweist, die Abreinigung mit langen Beprobungszeiten ver-
bunden ist oder grol3e Mengen von Analyseflissigkeit anfallen wirden).

2. Analyse von Teilmengen der Analyseflissigkeit (z.B. um Filtrations-
zeiten oder Messzeiten zu reduzieren)

3.  Auswertung von Teilbereichen von Analysefiltern fir die Mikroskopie
(um Messzeiten zu reduzieren)

4. Verwendung weniger aufwandiger oder schnellerer Analysetechniken
(z.B. Gravimetrie statt Mikroskopie, diverse (eingeschrankte) Mess-
techniken zur Charakterisierung des Partikelgehalts direkt in der Ana-
lyseflissigkeit, wie z.B. OPZ oder das Filterblockadeverfahren).
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5. Zulassen eines erhohten Blindwertanteils
6. etc. (z.B. Klebestreifenmethode)

Besondere Aufmerksamkeit ist bei den Varianten 1. bis 5. dem Vorgang der
Extraktion der Partikel vom Prufobjekt mittels Flussigkeit beizumessen.
Gleichgultig, wie aussagekraftig das nachgeschaltete Analyseverfahren
auch sein mag. Es kann damit lediglich das analysiert werden, was anlass-
lich der Extraktion vom Bauteil abgereinigt wurde. Als Basis sollten daher
jeweils - im Sinne dieser Richtlinie - qualifiziere Extraktionsverfahren einge-
setzt werden.

Die Varianten der vereinfachten Prifung der Partikelverunreinigung von
Bauteilen wurden anladsslich der Standardisierungsarbeit weder erschépfend
betrachtet, noch klarend behandelt bzw. qualifiziert.

Es wird darauf hingewiesen, dass verbindliche Sauberkeitsspezifikationen
anhand der Empfehlungen - wie sie diese Richtlinie zum Inhalt hat — er-
mittelt und Uberprift werden sollen. Vereinfachte Prifungen stellen eine
MalBnahme zur Sauberkeitskontrolle dar, deren Giltigkeit und Stellenwert
im Kunden-/Lieferantenverhaltnis individuell zu vereinbaren ist.
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B AUSWAHL DER PRUFMETHODE (INFORMATIV)
Die Sauberkeitspriifmethode besteht aus zwei Stufen:

e Extraktion der Partikel: Dabei werden die Partikel durch einen
Reinigungsschritt in ein flissiges Medium Uberflhrt.

e Analyse der Prufflussigkeit: Die Partikel werden entweder mit
FlUssigkeitspartikelz8hlern direkt in der Prifflissigkeit erfasst oder,
auf einem Analysefilter abgeschieden und anschlieBend analy-
siert. Da die Art der Filtration die Menge und GrofRe der Partikel
mitbestimmt, die anschlieRend bewertet werden kénnen, wird die
Filtration der Analyse zugeordnet.

1 Auswahl des Extraktionsverfahrens

Die Auswahl des Extraktionsverfahrens richtet sich nach Bauteilmerkmalen
wie Geometrie und Material, sowie den Haftmechanismen der Partikel am
oder im Bauteil.

Bei der Auswahl und Qualifizierung des Extraktionsverfahrens handelt es
sich um die Anpassung und Optimierung einer Reinigungsaufgabe. Damit
stehen nach dem Sinner’schen Kreis die folgenden vier Parameterfelder
zur Verfugung, die einen Einfluss auf das Extraktionsergebnis haben und
sich gegenseitig beeinflussen:

1.  Chemie/Reinigungsflussigkeit
2. Temperatur
3. Mechanik
4. Zeit

Als Modell fur die zu I6sende Reinigungsaufgabe dient ein Partikel, der
Uber Adhasionskrafte an die Oberflache gebunden ist. Diese Adhéasions-
krafte kdnnen rein durch den Kontakt von Partikel und Bauteil entstehen,
z.B. durch Van-der-Waals-Kraften oder Uber weitere Faktoren, wie z.B.
Uber Kapillarkrafte bei Anwesenheit eines Feuchtigkeitsfilmes (Luftfeuchtig-
keit) oder durch Adh&sionskrafte, die durch die Anwesenheit von Ferti-
gungshilfsstoffen wie Kuhl- Schmiermitteln oder Korrosionsschutzmitteln
hervorgerufen werden.

Hinweis: Es ist zu beachten, dass sich bei der Extraktionsprozedur Grate vom Bauteil I6sen
koénnen, die dann bei der Sauberkeitsanalyse miterfasst werden. Um dies zu
vermeiden, sollten nur sorgfaltig entgratete Bauteile einer Sauberkeitsanalyse
unterzogen werden. Ist dies nicht mdglich, muss festgelegt werden, wie die abge-
I6sten Grate zu bewerten und zu dokumentieren sind.
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Partikel

adhasionsverstarkende Schicht
(Luftfeuchte, Fertigungshilfsstoffe)

Z

Abbildung 1: Partikel Uber Adhé&sionskrafte an die Bauteiloberflache ge-
bunden

Bauteil

1.1 Reinigungsmedium als Priiffliissigkeit:

Die priméare Aufgabe des Reinigungsmediums ist die Losung der adhasiven
Krafte oder Schichten zwischen Partikel und Oberflache. Hier muss im Ein-
zelfall geprift werden, welches Medium am besten fiir die zu I6senden
Verschmutzung geeignet ist, ohne die Bauteiloberflache anzugreifen. Eine
grobe Ubersicht vermittelt die Tabelle A1 im Anhang von Kapitel E: Ex-
traktionsverfahren. Hier ist zu erkennen, dass sich ein Grof3teil der in der
Fertigung von Automobilkomponenten auftretenden Hilfsstoffe mit zwei
Gruppen von Reinigungsmedien entfernen lassen: Die wassrig tensidischen
Neutralreiniger und die unpolaren Lésemittel. Bei den letzteren ist im be-
sonderen MalBe auf die Arbeitssicherheit, die mégliche Gesundheitsgefahr-
dung und den Umweltschutz zu achten (Isoparafine der Klasse Alll nach
VbF sind zu bevorzugen).

Empfehlung fiir die Auswahl der Reinigungsflissigkeit:

a) Prifen, ob sich wassrig, tensidische Neutralreiniger eignen: Diese
sind in der Regel einsetzbar fur wassrige Kihl-/Schmierstoff Emulsio-
nen, tierische und pflanzliche Fette und Ole und aminbasierte Korro-
sionsschutzmittel (auf Schaumfreiheit achten).

b) Falls diese nicht einsetzbar sind, priifen, ob unpolare Losemittel wie
oben beschrieben einsetzbar sind: Vor allem bei Abreinigung von
mineraldlbasierten Schmierstoffen bzw. Korrosionsschutzmitteln.

c) Falls keine der beiden erstgenannten Reinigergruppen anwendbar ist,
muss ein Sonderreiniger ausgewahlt werden, z.B. Spiritus (Ethanol,
polares Losemittel) zur Entfernung von Bremsfliissigkeit.
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Bei dieser Auswahl ist stets die Vertraglichkeit von Reinigungsmittel und
Bauteilmaterial zu beachten (siehe Tabelle A2 im Anhang von Kapitel E:
Extraktionsverfahren). Hier kann es insbesondere beim Einsatz von Koh-
lenwasserstoffen zu Unvertraglichkeiten mit Kunststoffen und Lackflachen
kommen. Wassrige, tensidische Neutralreiniger dirfen nicht in Verbindung
mit Magnesium oder Magnesiumlegierungen eingesetzt werden.

Ein weiterer Punkt der beachtet werden sollte, ist die Korrosionsgefahr von
Stahlbauteilen beim Einsatz von wéassrigen Reinigern. Sollen die analysier-
ten Bauteile wieder in den Fertigungsfluss zurlickgefuihrt werden, missen
sie mit einem Korrosionsschutz versehen werden. Dieser Korrosionsschutz
kann entweder direkt im Reiniger enthalten sein oder nach der Sauberkeits-
prifung aufgebracht werden.

1.2 Temperatur

Hier sollte bei Raumtemperatur gearbeitet werden, um den Aufwand (Ener-
giekosten, Aufwarmzeit, Sicherheit, usw.) fur die Prifung in Grenzen zu
halten. In Ausnahmefallen ist die Temperatur entsprechend zu wahlen.

1.3 Mechanik

Insbesondere bei der Abreinigung von Partikeln spielt die Unterstltzung
der Reinigung durch mechanische Krafte eine gro3e Rolle. Bei der Extrak-
tionsprozedur zur Prifung der technischen Sauberkeit wird in der Gberwie-
genden Zahl der Anwendungen ein zweistufiger Prozess durchgefiihrt:

e Das Abloésen der fest sitzenden Verschmutzungen durch den Ein-
satz von starken mechanischen Kraften (US-Leistung, Spritz-
druck, etc.), die eigentliche Reinigung.

o Das Abtransportieren der gelésten und evtl. wieder sedimentier-
ten nur noch leicht anhaftenden Partikel durch relativ schwache
mechanische Krafte, das Abspulen.

Der erste Punkt bei der Auswahl der Reinigungsmechanik ist die Entschei-
dung fur die Art bzw. Quelle der mechanischen Reinigungsenergie. Bei der
Prifung der technischen Sauberkeit haben sich zwei Verfahren etabliert:

¢ Die Verwendung von Ultraschall: Die Partikel Id6sende Reinigungs-
mechanik entsteht durch Druckspitzen in der Flissigkeit, die
durch das Implodieren von Kavitationsbldschen hervorgerufen
werden.

25



e Die Einbringung von Kréaften Uber eine mit hoher Relativgeschwin-
digkeit stromende Flissigkeit: Die Anwendung erfolgt, je nach
Bauteilgeometrie, als Spritzen, Innenspllen oder Schiitteln.

Beide Verfahren sind GUber mehrere Parameter in ihrer Reinigungswirkung
einstellbar. Dies reicht von einer sehr schwachen Reinigungswirkung bis
hin zu einem Angriff der Bauteiloberflache. Die Wahl des Verfahrens und
der eingesetzten Parameter richtet sich nach Schmutzart und Bauteilmate-
rial.

Ein Beispiel fur ein zu scharf eingestelltes Extraktionsverfahren ist die Aus-
I6sung von Graphit bei Graugusswerkstiicken. Dies flihrt vor allem bei
gravimetrischer Analyse mit feinen Analysefiltern zu hohen Werten, die
nicht der eigentlichen Partikelfracht des Bauteils entsprechen. Nimmt die
detektierte Partikelfracht bei mehrfacher Widerholung der Extraktionsproze-
dur nicht signifikant ab, so ist dies ein Indiz fur ein ungeeignetes Verfahrens
bzw. eine ungeeignete Parameterkombination fur das geprifte Bauteil
(siehe Kapitel D: Qualifizierungsuntersuchungen).

Hinweis: Ein Angriff des Bauteilmaterials durch die Extraktionsprozedur ist zu vermeiden.
Ausnahmen bilden Analysen, bei denen dies explizit gefordert ist. Es kann bei-
spielsweise notwendig sein, die Bauteiloberflache mittels hoher Spritzdriicken ge-
zielt anzugreifen, um fest an bzw. in der Oberflache haftenden Gusssand zu er-
fassen.

Es gibt eine ganze Reihe von Bauteilen, bei denen die Zuordnung zu einem
Extraktionsverfahren eindeutig ist. Dies sind vor allem Bauteile, bei denen
die zu prifenden Flachen innen liegen und diese von aufen schwer zu-
ganglich sind:

e Aktive Baugruppen bereits montiert (z.B. Injektoren, etc.):
- Spiilstand mit Bauteilbetatigung.

¢ Rohrférmige passive Bauteile mit einer Lange, die sehr viel grofier
als die Ein- bzw. Austrittséffnung ist und deren Innendurchmesser
ahnlich dem Ein- bzw. Austrittsdurchmesser ist:
- Spiilstand ohne Bauteilbetatigung.

Um bei diesen Spllstdnden eine mechanische Reinigungswirkung erzielen
zu kénnen, soll die Innenstrémung turbulent sein, um eine laminare Grenz-
schicht zu vermeiden. Weiterhin darf es keine nennenswerten Veranderun-
gen der Geometrie (Verengungen, Hinterschneidungen) geben, da die
Reinigungswirkung dort unterschiedlich ist und im Regelfall auch abnimmt.
Die Extraktionswirkung kann erhdht werden, wenn die Bauteile zusatzlich
von auflen in einem Ultraschallbad beschallt werden.
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e Bauteile mit ausgedehnten funktionalen Innenflachen, die einen
groRen Stromungswiderstand bilden (z.B. Filter mit Gehause oder
Kuhler): > Spulstand ohne Bauteilbetatigung.

e Bauteile mit geometrisch einfachen Innenhohlrdumen. Der Innen-
durchmesser ist dabei groRer als die Ein- bzw. Austritts6ffnungen
(Bremsflussigkeits- oder Kuhlflissigkeitsausgleichsbehalter):

-> Schiitteln.

Beim Schiitteln ist zu beachten, dass die Innengeometrie einfach gestaltet
ist (keine Hinterschneidungen o0.4.) und dass die Prifflissigkeit beim
Schiitteln turbulent werden kann. Das Verfahren ist deshalb nicht geeignet
fir enge Rohre oder Kapillaren.

Bei den Ubrigen Bauteilen ist zunachst eine Entscheidung flir eines der
beiden Reinigungsverfahren, Spritzen oder Ultraschall, zu treffen. Die Para-
meter sind so zu wahlen, dass die in der Sauberkeitsspezifikation gefor-
derten PartikelgroRen sicher abgereinigt werden, ohne dass das Bauteil ge-
schadigt wird.

Einen Anhaltspunkt fir die Auswahl der Reinigungsmechanik kann z.B. die
Reinigung im industriellen Fertigungsprozess des Bauteils darstellen. So ist
ein Bauteil, das in der Waschanlage mit Ultraschallunterstiitzung einer be-
stimmten Leistungsdichte gereinigt wird, auch mit dieser Kombination
prufbar. Dies gilt nicht, wenn es sich um Aktivwaschen handelt, bei dem die
Oberflache wahrend des Waschvorgangs gezielt modifiziert wird.

Als nachstes erfolgt die Anpassung der beiden Verfahren auf die geo-
metrischen Notwendigkeiten der Bauteile:

Spritzen: Spritzen ist geeignet fir direkt zugangliche AuRenbereiche, die
grofflachig auch mit Facherdisen gereinigt werden kénnen. Innenbereiche
oder schwer zugangliche AuRenbereiche kénnen nur bedingt mit Disen
gereinigt werden. So lassen sich kurze Bohrungen gréReren Durchmessers
noch gut mit dem Freistrahl erreichen, wahrend bei langen Bohrungen
geringen Durchmessers das Spritzen in ein AbflieRen Gbergeht. Die Reini-
gungswirkung weicht dabei von ihrem urspriinglichen Wert zu stark ab,
sinkt extrem und/oder ist nicht mehr definiert. Flr solche dem Spritzstrahl
nicht mehr direkt zuganglichen Geometrien sollten dann Spritzlanzen
eingesetzt werden, die in die Innenrdume eintauchen kénnen. Sackbohrun-
gen oder ahnliche Geometrien sollten ebenfalls nur mit Lanzen gereinigt
werden.
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Eine Ausnahme kénnen Bohrungen geringen Durchmessers o. a. darstel-
len, die mit einem Freistrahl gespritzt werden, dessen Durchmesser grof3er
als der Durchmesser der Durchgangsbohrung ist, so dass das Spritzen im
Inneren des Bauteils in ein turbulentes Innenspulen Gbergeht.

Ultraschall: Zur Reinigung von Objekten mit einfachen AuRengeometrien
werden Bader eingesetzt, in welche die Bauteile komplett eingetaucht wer-
den. Um Inhomogenitaten im Schallfeld auszugleichen, sollten die Bauteile
langsam im Bad bewegt werden. Dabei muss die Amplitude der Bewegung
mindestens die halbe Wellenldnge der eingesetzten Ultraschallwellen be-
tragen.

Bei der Reinigungswirkung in Innenbereichen von Bauteilen muss geprift
werden, ob im Inneren noch die zur Abreinigung notwendig Kavitations-
schwelle Uberschritten werden kann. Dies wird in der Regel umso schwie-
riger, je kleiner die Eintritts6ffnung fir den Schall ist und je tiefer die zu
reinigende Innengeometrie in das Bauteil hineinragt bzw. je gréf3er die Aus-
dehnung des betreffenden Hohlraums ist. Ahnlich wie bei der spritzenden
Extraktion besteht auch hier die Mdglichkeit, Ultraschallquellen einzuset-
zen, die in das Bauteil eingebracht werden kénnen und dann auch in Innen-
rdaumen wirksam sind.

Weitere Details zur Abstimmung der Verfahren und deren Eignung finden
sich in den entsprechenden Abschnitten im Kapitel E: Extraktionsverfah-
ren.

1.4 Zeit

Die Extraktionszeit wird flr jedes Bauteil optimiert und nicht wie die tbrigen
Parameter aus Merkmalen wie Bauteilgeometrie oder Art der Verschmut-
zung abgeleitet. Dies erfolgt iber Wiederholung von Sauberkeitsanalysen
mit kurzen Einwirkzeiten und Registrierung der Abnahme der extrahierten
Partikelfracht (siehe Kapitel D: Qualifizierungsuntersuchungen). Auch
wenn fir manche Verfahren die Menge der Prifflissigkeit zur Qualifizie-
rung verwendet wird, ist der eigentliche Parameter die Einwirkzeit des
Extraktionsverfahrens auf das Bauteil oder eine bestimmte Bauteilflache.
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Abbildung 3: Vorgehensweise bei der Auswahl des Extraktionsverfahrens

2 Auswahl des Analyseverfahrens

Die Auswahl eines Analyseverfahrens richtet sich in erster Linie nach den
Merkmalen der Partikel, die man zur Beurteilung der technischen Sau-
berkeit heranzieht (GréRe, Gesamtmasse, Partikelmaterial), dem Zweck
der Prifung und den Charakteristika der Partikel die fur ihr Schadigungs-
potenzial fir ein Bauteil verantwortlich sind. Weiterhin spielt die Gesamt-
menge der zu analysierenden Partikel bei der Wahl des Analyseverfahrens,
speziell der Analysefiltration, eine Rolle.

Gravimetrie: Wenn zur Beschreibung eines Sauberkeitsniveaus
die Gesamtmasse der Partikelfracht - ohne weitere Kenntnis von
PartikelgroRen oder Partikelmaterial - ausreichend ist, kann die
gravimetrische Analyse (das Wagen der Analysefilter) angewen-
det werden.

Mikroskopie: Wenn die Kenntnis von geometrischen Merkmalen
der Partikel wichtig ist (vor allem deren Lange), missen ab-
bildende mikroskopische Verfahren eingesetzt werden. Ist nur die
Beurteilung von einigen wenigen ,grof’en” Partikeln erforderlich,
ist eine manuelle Auswertung mit einem einfachen Mikroskop
mdglich. Zur Auszahlung kleinerer Partikel sind Licht - und Ras-
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terelektronenmikroskope einsetzbar. Sollen gréflere Anzahlen
von Partikeln erfasst und vermessen werden, ist eine Automati-
sierung der Systeme sinnvoll.

Optische Partikelmerkmale: Merkmale, die sich aus der visu-
ellen Inspektion der Partikel ableiten lassen, etwa bestimmte For-
men in Verbindung mit einer Farbe oder einem metallischen
Glanz, kénnen zur Charakterisierung von Partikeln hilfreich sein.
Dies kann allerdings nur manuell mikroskopisch erfolgen. Eine
sichere automatische Detektion solcher Merkmalskombinationen
ist bisher nicht mdglich.

Material- bzw. Elementanalyse: Zur automatisierten Bestim-
mung von Partikelmaterialien werden Rasterelektronen-Mikros-
kope, die mit einer Rontgen-Elementanalyse (EDX) ausgestattet
sind, verwendet. Diese sind sowohl fiir die manuelle als auch fir
die automatisierte Analyse erhaltlich.

Fliissigkeitspartikelzéhler: Sollen PartikelgroRenverteilungen
schnell und ohne den Zwischenschritt der Herstellung eines Ana-
lysefilters erfasst werden, werden Extinktionspartikelzahler zur
direkten Auszahlung in der Analyseflissigkeit eingesetzt. Da bei
diesen Geraten die Partikellange als Durchmesser eines
flachenaquivalenten Kreises dargestellt wird, sind die Ergebnisse
nicht direkt mit denen der mikroskopischen Langenbestimmung
vergleichbar. Diese Analysesysteme eignen sich besonders fir
Monitoringanwendungen.

Direktinspektion: Mussen lediglich kleine Bauteile oder Bau-
teilbereiche analysiert werden, die einen guten Kontrast zu den
nachzuweisenden Partikeln bilden, und sind die zu inspizierenden
Oberflachenbereiche zuganglich, kann die Partikelmessung mit
mikroskopischen Systemen direkt auf dem Bauteil durchgefiihrt
werden. Die Randbedingungen sind allerdings nur bei wenigen
Bauteilen im Automobil gegeben (z.B. Polierte Metallflachen auf
die in weiteren Fertigungsschritten Funktionsschichten fur einen
Sensor aufgebracht werden).



Ein weiterer Punkt bei der Auswahl des Analyseverfahrens ist die Gesamt-
menge der zu detektierenden Partikel. Dies spielt bei automatisiert auszah-
lenden mikroskopischen Verfahren eine wichtige Rolle. Dort missen die
Partikel einzeln, ohne Berlhrung und Uberlappung vorliegen. Die Ver-
teilung der Partikelfracht auf dem Analysefilter (Belegungsdichte) ist u. a.
von der Filterflache und PorengroRe des Analysefilters abhangig.

Hinweis: Zur Orientierung kann ein Wert von 2 bis 3 mg pro 47 mm Analysefilter mit 5 ym
Porengrofie als obere Grenze angegeben werden. Soll eine grofRere Partikelfracht
automatisiert ausgezahlt werden, missen grofRere oder mehrere Analysefilter oder
grébere Filterfeinheiten verwendet werden.

Die untere Messgrenze der Gravimetrie wird nicht ausschlief3lich von der
Genauigkeit der eingesetzten Waage bestimmt, sondern mal3geblich von
den Umgebungseinflissen wie Luftfeuchtigkeit und Temperaturschwankun-
gen. Als Anhaltswert kann hier 1 mg fur eine 4-stellige Waage in unkontrol-
lierten Laborraumen genannt werden. Da fur den Blindwert einer Prifung
dieselben Messgrenzen gelten, liegt die Untergrenze fir die gravimetrisch
bestimmbare Partikelfracht von Automobilteilen hdéher. Als pragmatischer
Wert kann hier 3 mg angegeben werden (Siehe dazu ebenfalls Kapitel D
»Qualifizierungsuntersuchungen und Blindwert®, Unterkapitel 3.3.1 ,Gravi-
metrie“ und Kapitel F.2 ,Gravimetrie® Unterkapitel 4 ,Untere Nachweis-
grenze gravimetrischer Analysen®.
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nicht zu hoch sein,
da sonst die Einzel-
partikel nicht ge-
trennt werden
kénnen.

Direkte
Bauteil-
inspektion

Meist Anwen-
dung mikrosko-
pischer Verfah-
ren zur Begut-
achtung der
Bauteiloberflache

Je nach einge-
setzten Verfah-
ren, siehe oben.

Hohe Aussagekraft, da
Partikel ohne Verande-
rung der Zahl oder
Lage detektiert werden,
keine Probenahmeein-
flisse.

In der Regel nur an
begrenzten Bauteil-
bereichen mit hoher
Oberflachenglite
madglich.

*Messwerte furr Bauteilsauberkeiten unterhalb 3 mg sind in unkontrollierter Laborumgebung nicht sinnvoll

**Anhaltswert fir die Grenze: automatisierte Mikroskopie méglich unterhalb 2 bis 3 mg auf Analysefilter
mit 47mm und mittlerer PorengréRe von 5 ym

Tabelle 1:
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C SAUBERKEITSGERECHTE HANDHABUNG VON PRUFOB-
JEKTEN

1 Grundlagen

Um Objekte in reprasentativem Zustand zu prifen, sind Mallnahmen zu
deren sauberkeitsgerechter Bereitstellung erforderlich.

Hinweis: Bei unsachgemafler Handhabung kann das Objekt entweder unerwiinscht verun-
reinigt werden oder relevante Partikel kdnnen verloren gehen.

Einflisse auf die Sauberkeit und somit das Ergebnis der Sauberkeitspri-
fung sind zu minimieren bei:

e Entnahme (Stichprobennahme)
e Verpackung

e Transport

e Lagerung

e Vorbereitung; z.B. Entmagnetisierung, Demontage, Isolierung,
Aulleneinigung

e  Prifung
Hinweis: Wird der geforderte Sauberkeitszustand eines Produktes dauerhaft nicht erreicht,

so ist zu prifen, ob die Abweichungen evtl. auf die in dieser Richtlinie darge-
stellten Einflussfaktoren zurlickzufiihren sind, um Abhilfe zu schaffen.

11 Planerische MaRnahmen

Um Produkte sauberkeitsgerecht zu behandeln und vor Korrosion sowie
mechanischen Beschadigungen zu schitzen, sind bereits bei der Planung
geeignete Malknahmen und Spezifikationen festzulegen.

Die Malknahmen zum Schutz von Prifobjekten missen sich nach Art und
Dauer von Transport, Handhabung und Lagerung sowie nach den klima-
tischen Bedingungen richten.

Hinweis: Von den Serienbedingungen abweichende MaRRnahmen zum Zweck der Priifung
sind gesondert festzulegen (z.B. Sonderverpackungen).
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1.2 Personal

Die Zustandigkeiten des gesamten Prifprozesses von Entnahme bis Ruck-
fihrung der Prifobjekte sind festzulegen.

Das eingesetzte Personal ist in den sauberkeitsgerechten Umgang mit
Prifobjekten einzuweisen.

2 Sauberkeitsgerechter Umgang
21 Umgebungseinfliisse

Die hergestellte Sauberkeit des Produktes kann beeintrachtigt werden z.B.
durch:

die Hand oder behandschuhte Hand

Ablageflachen

zur Handhabung erforderliche Einrichtungen (z.B. Hebewerkzeuge)
Werkzeuge zur Demontage

Verpackung

Umgebungsluft

Flusen und Fusseln von Reinigungstiichern und Bekleidung
Objekte, die nicht unmittelbar geprift werden, missen vor
Schmutz und Korrosion geschiitzt gelagert werden.

2.2 Verpackung

Die Verpackung ist so auszuflihren, dass der sauberkeitsgerechte Schutz
des Produktes sicher erfillt ist. Unsachgemalle Verpackung kann zu einer
Verfalschung und Fehlbeurteilung der Sauberkeitsqualitdt von Bauteilen
fUhren.

Die Qualitat der Verpackung richtet sich nach:

e den Sauberkeitsanforderungen an das Prifobjekt; z.B. Abriebfestig-
keit, Eigenpartikelabgabe, Dichtigkeit und Elektrostatik

e der raumlichen/zeitlichen Entfernung sowie den Umgebungsbe-
dingungen (z.B. Klimaschwankungen) zwischen der Herstellung
und der Sauberkeitsprifung eines Priifobjekts.
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Von Kartonagen I6sen sich sehr viele Partikel. Sie sind deshalb als direkte
Umverpackung von Prifobjekten ungeeignet. Folien und Beutel, die direkt
mit dem Objekt in Kontakt kommen, missen ungebraucht und sauber sein
(Einwegverpackungen).

Mehrwegverpackungen, in welche Objekte direkt eingebracht werden, sind
vor Gebrauch zu reinigen.

Entsprechendes gilt fur Verschlusssticke. Sie durfen zu keiner mecha-
nischen Schadigung des Objekts fuhren. Selbstschneidende Verschluss-
stlcke sind nicht gestattet.

Werden mehrere Bauteile gemeinsam und lose in eine Verpackungseinheit
eingebracht, besteht die Gefahr, dass diese beim Transport aneinander
reiben/schlagen (Materialabrieb) und dass sich Partikel ablésen. Dies hat
eine Verfalschung des Ergebnisses der Sauberkeitsprifung zur Folge.

23 Lagerung und Transport
Zu beachtende Randbedingungen:

moglichst kurze Wege

moglichst geringe Zeitrdume

vibrationsarm

geschutzt vor Beschadigungen innerhalb der Verpackung

sicher vor Beschadigungen der Verpackung

evtl. zusatzlich geschitzt vor Nasse, Feuchtigkeit und Tempera-
turschwankungen

Hinweis: Eine gesonderte Kennzeichnung der aueren Verpackung sowie vorgesehener
Lagerflachen wird empfohlen.

24 Priifumgebung

Der Prifbereich muss abgetrennt sein von Bereichen, in denen Verunreini-
gungen entstehen, wie z.B. Span abhebende Prozesse oder Schweilarbei-
ten. In der Prifumgebung ist die Anwendung von Druckluft zur Abreinigung/
Trocknung von Gegenstanden zu vermeiden, da Verunreinigungen dabei
verteilt werden kénnen.
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Die Handhabung und eventuelle Demontage von Objekten muss unter Um-
gebungsbedingungen erfolgen, die konform zu den Anforderungen an
deren Sauberkeit sind. Die Methoden und Haufigkeit der Reinigungen von
Bdden, Einrichtungen und Arbeitsplatzen richten sich nach dem Schmutz-
aufkommen und den Reinheitsanforderungen des Objekts. Wo es die
Empfindlichkeit der Prufung erfordert, sind gesonderte reine Bereiche zu
schaffen (z.B. reine Werkbank).

25 Vorbereitung

Aus Sauberkeitsgriinden muss die Vorbereitung weitgehend in einem ge-
eigneten anderen Arbeitsbereich erfolgen als die eigentliche Prifung.

2.51 Demontage

Die sauberkeitsgerechte Demontage muss objektabhangig festgelegt wer-
den. Dies betrifft die Handhabung sowie Art und Anwendung eingesetzter
Werkzeuge und Hilfsmittel.

Vor der Demontage muss das Produkt auferlich sorgfaltig gereinigt wer-
den, um ein Einbringen von Oberflachenverschmutzung in relevante Innen-
bereiche zu vermeiden.

Oberflachen, die ausschliel3lich im Rahmen der Sauberkeitsprifung freige-
legt werden und keiner Sauberkeitsanforderung unterliegen, dirfen nicht
von Prifflissigkeit erfasst werden oder mussen isoliert werden.

Eingesetzte Werkzeuge sind zu reinigen; z.B. durch Abspllen mit Reini-
gungsflissigkeit.

2.5.2 Konditionierung

Produktspezifisch ist es erforderlich, nicht relevante oder anders sauber-
keitsspezifizierte Kontrollflachen des Objekts von der Prifung auszuneh-
men oder getrennt zu prifen. Hierzu sind die nicht zu prifenden Bereiche
zu isolieren; z.B. Verstopfen, Lackieren, Maskieren, Versiegeln, Festlegung
nicht zu beprobender Flachen, Markieren. Dabei ist sicherzustellen, dass
die Isolierung sauberkeitsgerecht erfolgt.

Ist die Vorreinigung nicht relevanter Objektbereiche erforderlich, ist darauf

zu achten, dass keine Partikel oder anderen Substanzen auf die relevanten
Kontrollflachen Uibertragen oder von diesen entfernt werden.
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253 Entmagnetisierung

Magnetismus bewirkt, dass magnetisierbare Partikel mit héheren Kraften
am Prifobjekt haften. Ferromagnetische Priifobjekte sollten vor der Bepro-
bung auf Restmagnetismus geprift und gegebenenfalls entmagnetisiert
werden.

Beispiel: Wert fir einen unkritischen Restmagnetismus medienberuhrter Komponenten fur
Dieseleinspritzsysteme: 2,5 Gauss bzw. 200A/m.

Bearbeitungsprozesse bei der Herstellung kénnen zu Magnetisierung von
Bauteilen flihren. Die Notwendigkeit einer Entmagnetisierung ist anzuge-
ben. Funktionsrelevante magnetische Eigenschaften von Produktbestand-
teilen kbénnen durch Entmagnetisierung zerstért werden.

Hinweis: Es gibt Bauteile, die technisch bedingt nicht entmagnetisierbar sind.
2.6 Nachbehandlung
Die zur weiteren Verwendung von Prufobjekten erforderliche Nachbehand-

lung muss individuell spezifiziert werden. Hierzu zahlen z.B. Entfernung von
Prufflissigkeitsrickstanden, Trocknung oder Konservierung.
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D QUALIFIZIERUNGSUNTERSUCHUNGEN UND BLINDWERT
1 Grundlagen

Das Ziel der Sauberkeitspriifung besteht darin, die Partikelfracht sauber-
keitsrelevanter Bereiche von Produkten méglichst eindeutig und vollstandig
zu ermitteln. Dies ist aus technischen Griinden fir die Mehrzahl von Bau-
teilen unter Verwendung direkter Inspektionsmethoden nicht mdglich.

Als einzige Methode bleibt in diesen Fallen die Extraktion mit Hilfe von
Flissigkeit. Dabei werden die Partikel von den betreffenden Bauteilberei-
chen in geeigneter Weise abgereinigt, um sie zunachst in der Flissigkeit zu
sammeln und anschlie3end bestimmen zu kdnnen.

1.1 Beurteilung von Extraktionsprozeduren

Die Wirkung des Extraktionsvorgangs entscheidet grundlegend dariber, ob
die Sauberkeit eines Bauteiles richtig und sicher beurteilt werden kann.

Hinweis: Bei unsachgemaRer Prifung besteht die Gefahr, dass die Sauberkeit eines
Bauteils falsch beurteilt wird.

Deshalb besteht bei der Anwendung von Extraktionsverfahren zur Sauber-
keitsprifung die Forderung, beschreiben zu kénnen, wie gut bzw. wie voll-
stédndig die Partikel abgereinigt werden. Da es keine absolute Bestim-
mungsmoglichkeit der tatsachlich vorhandenen Partikelfracht gibt, werden
Abklingmessungen durchgefihrt.

Durch wiederholte Beprobung eines Bauteils wird festgestellt, ob die jeweils
abgeldste Partikelfracht abnimmt und somit ein geeignetes Extraktionsver-
fahren vorliegt. Der Extraktionsvorgang darf das Bauteil nicht angreifen, da
sonst Partikel aus der Bauteiloberflache gelést wirden und somit kein
Abklingen der Sauberkeitswerte festzustellen ist.
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Abklingkriterium:

n
C,<01XC (n<6)
i=1
I
- - . ""l"'."" i .
1 2 3 4

Anzahl der Bebrobungen

Sauberkeitswert C;

Abbildung 1: Ermittelter Sauberkeitswert bei wiederholter Beprobung
eines Bauteils (,Abklingverhalten®)

Untersuchungen des Abklingens der Sauberkeitswerte sind erforderlich, um
die fir ein Bauteil oder eine Gruppe von ahnlichen Bauteilen (Bauteil-
familie) geeigneten Beprobungsbedingungen auszuarbeiten und als ,Prif-
spezifikation“ zu beschreiben.

1.2 Blindwert

Die Sauberkeitsprifung durch Extraktion mit Flissigkeit beinhaltet die
Gefahr, dass nicht nur die vom Bauteil stammenden Partikel sondern auch
alle im Rahmen der Priifung zusatzlich eingebrachten Partikel in das Prif-
ergebnis eingehen. Ist dieser Anteil von Fremdpartikeln (,Blindwert“) hoch,
kann dies zu einer Fehlbeurteilung der Bauteilsauberkeit fihren. Der Blind-
wert stellt den Gesamtwert flr nicht vom Bauteil stammende Verunreinigun-
gen dar.

Um sicher zu stellen, dass der Blindwert keinen entscheidenden Einfluss
auf das Prifergebnis hat,

1. muss er in geeigneter Weise festgestellt werden,

2. darf er ein bestimmtes maximales Verhaltnis bezliglich der geforder-
ten/ermittelten Bauteilsauberkeit nicht tGberschreiten.

Den Blindwertanteil aller an der Prifung beteiligten technischen Einrichtun-
gen und Hilfsmittel einzeln zu bestimmen und festzulegen ist nicht prakti-
kabel. Die Faktoren, die den Blindwert beeinflussen und die Kriterien zu
dessen Beurteilung sind Bestandteil dieses Kapitels.
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Die Erfullung der Blindwertkriterien ist nicht nur fur die Qualifizierungsunter-
suchungen gefordert. Bei verbindlichen Sauberkeitsprifungen darf der Blind-
wert nicht Uberschritten werden.

2 Prinzip der Qualifizierungsuntersuchungen

Die Qualifizierungsprozedur umfasst folgende Schritte (sieche Diagramme
im Anhang):

1. Abklingmessungen:

Durch wiederholte Beprobung wird ermittelt, ob die gewahlten Extrak-
tionsbedingungen geeignet sind. Es muss sich eine definierte Abnah-
me der Sauberkeitswerte einstellen (siehe Abbildung 1).

2. Ausarbeitung der Bedingungen zur Routinebeprobung:

Aus den Ergebnissen aus Schritt 1 werden die Routinebeprobungsbe-
dingungen abgeleitet, die zum Erreichen des geforderten Abklingver-
haltens notwendig sind; z.B. insgesamt erforderliche Flissigkeitsmenge
beim Spritzen oder Gesamtdauer der Ultraschallanwendung.

3. Ermittlung des Blindwerts:

Zur Ermittlung des Blindwerts wird die in Schritt 2 ausgearbeitete
Routinebeprobungsprozedur ohne Bauteil durchgefiihrt, und gepriift,
ob der Blindwert das Priifergebnis nicht verfalscht.

4. Optional: Uberpriifung der Routinebeprobungsbedingungen (,Zwei-
fachprifung®):

Unter Anwendung der ausgearbeiteten Beprobungsbedingungen wird
an einem weiteren Priflos bzw. Bauteil zwei Mal eine Sauberkeitspri-
fung durchgefiihrt. Anhand des Verhalinisses der beiden ermittelten
Sauberkeitswerte kann die Wirkung der Prozedur zur Partikelextrak-
tion verifiziert werden.

5.  Prifspezifikation:

Wenn der Blindwert und das Abklingverhalten in Ordnung sind, kann
die ausgearbeitete Beprobungsprozedur als qualifizierte Priifspezifika-
tion zur Routineprifung festgeschrieben werden.

Hinweis: Ausgehend von der Prifspezifikation eines ahnlichen Bauteils (Geometrie, Material,
Beschichtung) kann die Qualifizierungsprozedur moéglicherweise auf die Schritte 3.
und 4 reduziert werden.
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21 Materialien und Geratschaften

Uber die zur Sauberkeitspriifung erforderliche Ausriistung hinaus werden
keine speziellen Einrichtungen oder Geratschaften bendtigt.

3 Blindwert
3.1 Priifumfeld

Der Blindwert reprasentiert die zusatzlichen Verunreinigungen bei der Pri-
fung, die sich - beginnend beim Auspacken des Bauteils bis einschliel3lich
der Analyse der Partikelfracht - einstellen kénnen.

Sie resultieren aus:

1. Umgebung (Luft, Prifpersonal, Arbeitsplatz etc.)
Prifflissigkeit und Nachspulflissigkeiten

3. samtlichen Gegenstanden, die in Kontakt mit dem Bauteil und der
Prufflissigkeit kommen, wie Gefalle, Prifeinrichtungen, Analysefilter,
Messgerate etc.

4. Handhabung wahrend der Beprobung und Analyse

Die Sauberkeit des Prufumfelds muss dem von den Bauteilen geforderten
Sauberkeitsniveau angepasst sein. Dies wird bei der Bestimmung des
Blindwertes Gberprift.

Hinweis 1: Wird der erforderliche Blindwert nicht erreicht, so muss die Ursache innerhalb der
oben genannten Einflussfaktoren lokalisiert und behoben werden.

Hinweis 2: Zur Darstellung und Sicherung eines geeigneten Prifumfelds wird auf die ,gute
Praxis“ verwiesen, wonach alle MalRnahmen bezuglich Betrieb, Reinigung, Er-
haltung und Pflege festgeschrieben sind und spezifizierte Qualitaten von Prif- und
Hilfsmitteln eingesetzt und kontrolliert werden sollten.

Es ist dafiir zu sorgen, dass das Prifobjekt dem Priflabor in sauberkeitsge-
rechtem Zustand zur Verfiigung gestellt wird.

Verweis: siehe hierzu Kapitel C: Sauberkeitsgerechte Handhabung von Prifobjekten
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3.2 Bedingungen zur Uberpriifung des Blindwerts

Der zulassige Blindwert der Priifung richtet sich nach dem vom Bauteil ge-
forderten Sauberkeitsniveau.

Der Blindwert muss unter den Bedingungen ermittelt werden, wie sie auch
bei der Routinepriifung des Bauteils zur Anwendung kommen. Hierzu wird
die Sauberkeitspriifung ohne Bauteil durchgefihrt.

Die eingesetzten Analyseverfahren missen mit denen zur Routinepriifung
identisch sein.

Ist die Verpackung des Bauteils Bestandteil der Sauberkeitspriifung, so
muss diese in die Blindwertpriifung einbezogen werden.

Hinweis: Zur Blindwertprifung muss eine unbenutzte bzw. neue Verpackung eingesetzt
werden.

Um sicherzustellen, dass bei der routinemafigen Durchflihrung von Priifun-
gen keine verfalschenden Fremdverunreinigungen einwirken, muss der
Blindwert regelmaig Gberprift werden.

3.3 Zulassiger Blindwert

Der zulassige Blindwert wird ausgehend von den Sauberkeitswerten des
Bauteils rechnerisch ermittelt (Beispiele siehe auch Abschnitt 5.3)

Der Blindwert darf 10 % des geforderten/voraussichtlichen Sauberkeits-
werts des Bauteils nicht Uberschreiten. Fiir den Blindwert bei der maximal
zulassigen Partikelgrofie gelten zuséatzliche Bedingungen (siehe Abschnitt
3.3.2b).

Hinweis 1: Sind die Sauberkeitswerte fiir ein Bauteil nicht bekannt - z.B. bei Erstbemuste-
rung - so ergibt sich die Basis zur Berechnung der Blindwertgrenzen erst im
Rahmen der Qualifizierungsuntersuchungen

Hinweis 2: Eventuell ist es hilfreich, Partikel von einer groBeren Anzahl von Bauteilen zu
sammeln, um dadurch das Blindwertverhaltnis zu verbessern. Dies kann z.B. bei
besonders sauberen Bauteilen angezeigt sein. Generell muss jedoch angestrebt
werden, das Blindwertniveau zu minimieren.

Hinweis 3: Speziell bei zahlenden Analyseverfahren kdnnen bei Blindwertmessungen Aus-
reiBer in Form einzelner Partikel auftreten. Mit solchen ,Ausreifern® ist im Umgang
mit Sauberkeitswerten generell zu rechnen.

42



3.31 Gravimetrie
Bindwert < 10 % des geforderten / ermittelten Riickstandsgewichts.

Bei Verwendung von vierstelligen Waagen in Raumen, in denen Tempe-
ratur und rel. Feuchte nicht kontrolliert werden, betragt die untere Nach-
weisgrenze 1 mg. Zusammen mit einem geforderten Blindwertanteil von
héchstens 10 %, kdnnen Partikelfrachten erst ab einem Ruickstandgewicht
(M) von mindestens 10 mg zutreffend nachgewiesen werden.

Aus Praxisgrinden soll die Moglichkeit der Analyse von Ruckstands-
gewichten <10 mg in unkontrollierter Umgebung nicht ausgeschlossen
werden. In diesem Fall sind bei Blinwerten von <1 mg Analysen von Ruck-
standsgewichten zwischen 3 und 10 mg ebenfalls zulassig. Die exakte
Angabe von ermittelten Blindwerten <1 mg ist nicht zweckmaRig. In der
Dokumentation erfolgt In diesem Falle die Angabe: Blindwert < 1 mg.

In manchen Fallen wird zusatzlich zu den Sauberkeitswerten flr die Gravi-
metrie auch die maximal zuldssige PartikelgrofRe spezifiziert. In diesem
Falle gilt zusatzlich das in Abschnitt 3.3.2 formulierte Kriterium fir den
Blindwert.

Der bei der Berechnung erhaltene Wert fir den maximal zuldssigen Blind-
wert fur das Rickstandsgewicht wird auf 0,1 mg abgerundet.

3.3.2 Mikroskopie und Partikelzédhler (zahlende Verfahren)

a) Blindwert < 10 % der zulassigen/ermittelten Partikelanzahl.

Die bei der Berechnung erhaltenen Zahlenwerte miissen auf die nachste
ganze Zahl abgerundet werden

b) Maximale zulassige Partikelgrofie:

Die flr ein Bauteil zulassige maximale PartikelgréfRe wird durch 2 divi-
diert. Dann wird das standardisierte Grof3enintervall ermittelt, das den
berechneten Wert beinhaltet (standardisierte GroRenklassen siehe
Kapitel G: Dokumentation). In dem betreffenden GréRenintervall und
den darlber liegenden Grofienintervallen dirfen keine Zahlungen zu
verzeichnen sein.

c) Ist das Sauberkeitsniveau des zu prifenden Bauteils nicht bekannt, so
gilt: 0 Partikel = 50 ym

Hinweis: Die Grenze von 50 um richtet sich nach den derzeit hochsten Reinheitsan-
forderungen fur Automobilteile.
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Blindwert bei codierten Angaben:
Verweis: Regeln zur Codierung siehe Kapitel G: Dokumentation.

Ist der Sauberkeitswert des Prifobjekts codiert und bezeichnet daher ein
contamination level, gilt:

1. Der Blindwert darf 10 % der durch das contamination level festgeleg-
ten unteren Partikelanzahl nicht Gberschreiten.

Beispiel: Contamination level 9 (251 bis 500 Partikel bezogen auf 100 cm?).
251/10 = 25 (abgerundet). Der Blindwert darf 25 Zahlungen bezogen auf
100 cm?® im zugehdrigen GroRenintervall nicht Uberschreiten.

2. Lautet das contamination level 00, durfen ab dem direkt darunter
liegenden GroRenintervall keine Zahlungen zu verzeichnen sein.

Beispiel: In der GrofRenklasse F (100 ym < x < 150 ym) ist das contamination level 00
gefordert. Das bedeutet fur den Blindwert, dass in der nachst kleineren
GroRenklasse E (50 pm < x < 100 pm) keine Partikel zulassig sind. Insge-
samt sind also keine Partikel =2 50 ym zul&ssig.

4 Prozedur

Ein ausreichender Vorrat von gleichen Bauteilen ist bereitzustellen.

Hinweis: Qualifizierungsuntersuchungen diirfen niemals an einem bereits beprobten Objekt
erfolgen.

4.1 Abklingmessungen

Abbildung 1 (siehe Abschnitt 1.1 dieses Kapitels) zeigt beispielhaft eine
Abklingkurve, wie sie sich bei geeigneten Beprobungsbedingungen einstellt.

1. Zunachst mussen geeignete Beprobungsbedingungen und Priflos-
gréle festgelegt werden.
Der Blindwert der Prifeinrichtung wird ohne Bauteile ermittelt.

3. Die Beprobung wird mit den gewahlten Parametern wiederholt auf das
Pruflos angewendet.

4. Fir jede Beprobung missen die gewahlten Einstellungen sowie vor-
gegebene Menge der Prifflissigkeit und/oder die Prifzeit genau ein-
gehalten werden.
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Hinweis: Extraktionsverfahren beinhalten notwendige Schritte zum Nachspulen der
mit der Analyseflussigkeit benetzten Oberflachen, wie z.B. Trichter oder
Gehause fir das Analysefilter, um mdglichst alle vom Bauteil abgeldsten
Partikel zu erfassen. Deshalb muss auch die Nachspulprozedur, wie z.B.
verwendete Nachspllflissigkeitsmenge und verwendete Hilfsmittel (z.B.
Spritzflasche) festgelegt und eingehalten werden. Die Wirkung der Nach-
spulschritte lasst sich z.B. dadurch beurteilen, dass unmittelbar nach einer
Sauberkeitsprufung eine Blindwertermittlung durchgefiihrt wird.

Der Sauberkeitswert der anfallenden Analyseflissigkeit muss genau
ermittelt werden.

Der Sauberkeitswert der zuletzt erfolgten Beprobung wird durch die
Summe der Sauberkeitswerte der insgesamt erfolgten Beprobungen
dividiert.

Hinweis: Es wird empfohlen, GroRenintervalle auszuwahlen, in denen eine Summe
von mindestens 20 Zahlereignissen vorliegt. Der Wert von 20 Ereignissen
setzt eine statistisch gleichmaRige Haufigkeitsverteilung (Poisson-Vertei-
lung) der Partikel in der Grundgesamtheit voraus. Dies gilt als Kriterium
einer statistischen Mindestsicherheit bei zahlenden Partikelanalysever-
fahren. Gegebenenfalls sind daher PartikelgroRen zu betrachten, die unter-
halb der fir ein Bauteil als ,kritisch* geltenden Partikelgré3e liegen, bei der
u. U. nur wenige oder gar keine Zahlereignisse zulassig sind.

Abklingkriterium: Betragt das Verhaltnis < 10 % ist die Beprobung voll-
standig.
Betragt das Verhaltnis > 10 % ist eine weitere Beprobung erforderlich.

Wird das Abklingkriterium innerhalb von sechs Beprobungen nicht
erreicht, so missen die Beprobungsbedingungen geandert und die
0. g. Schritte erneut durchgefiihrt werden.

Hinweis 1: Zur Festlegung von Beprobungsbedingungen siehe auch Anhang A.3.4:
Gestaltung der Routinebeprobungsprozedur

Hinweis 2: Kann das Abklingkriterium nicht erreicht werden, so stellt das Produkt priif-
technisch einen Sonderfall dar, der als solcher auszuweisen ist.
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4.2 Ausarbeitung der Routinebeprobung

Aus den Daten aus Punkt 4.1 werden die geeigneten Routinebeprobungs-
bedingungen zum Erreichen des Abklingkriteriums abgeleitet; z.B. Mindest-
spulmenge oder Mindestzeit zur Beprobung.

Hinweis: Beispiele siche Anhang A.3.4: Gestaltung der Routinebeprobungsprozedur

1.  Werten Sie die Abklingmessungen aus
Notieren Sie die daraus ermittelten Routinebeprobungsbedingungen.
4.3 Blindwert

1. Berechnen Sie den zulassigen Blindwert entweder auf Basis der ge-
forderten Sauberkeitsspezifikation oder auf Basis der in Abschnitt 4.1
ermittelten Sauberkeitswerte.

2. Fihren Sie die in Abschnitt 4.2 ermittelte Routinebeprobung ohne
Bauteil durch und ermitteln Sie die Sauberkeitswerte der anfallenden
Prifflissigkeit (= Blindwert).

3. Priifen Sie, ob der Blindwert innerhalb der zulassigen Grenzen liegt.

Werden die Blindwertkriterien nicht erfiillt, sind Bestandteile des Prifum-
felds nicht geeignet und missen durch geeignete MaRnahmen verandert
werden, um Routinepriifungen des betrachteten Bauteils durchfiihren zu
kdnnen.

4.4 Uberpriifung der Routinebeprobungsbedingungen (Zweifach-
priifung) - informativ

Die Vorgehensweise zur optionalen Uberpriifung ist in Kapitel D: Qualifi-
zierungsuntersuchungen und Blindwert, Anhang A.2 beschrieben.

4.5 Monitoring (informativ)
Zum Zweck des Monitoring kann eine reduzierte Extraktionsprozedur prak-
tiziert werden (siehe Kapitel A: Anwendungsbereich, Abschnitt 11

Monitoring). Das angewandte Extraktionsverfahren muss dazu, wie in Ab-
schnitt 4.1 dargestellt, ebenfalls qualifiziert werden.
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5 Dokumentation

Die Dokumentation der Prifungsbedingungen (,Prifspezifikation®) erfolgt
entsprechend der in Kapitel G: Dokumentation beschriebenen Angaben.

Zusatzlich sind Angaben zum Priifobjekt sowie die Darstellung der Qualifi-
zierungsergebnisse erforderlich (siehe Abschnitt 5.1 - unten).

Hinweis: Die Qualifizierungsergebnisse miissen nicht in jedem Routine-Prifprotokoll erneut
niedergeschrieben werden. Sie mussen auf Anfrage einsehbar sein.

Zahlende Analyseverfahren: Grundlage fir Berechnungen sind die differen-
ziellen Partikelanzahlen, basierend auf den in dieser Richtlinie formulierten
GréRenklasseneinteilungen.

Zur quantitativen Darstellung von Qualifizierungsuntersuchungen sind nicht
codierte Sauberkeitswerte anzuwenden.

Die Berechnung von Abklingeffekten erfolgt anhand der Rohmessdaten
(Urwerte) ohne Abzug von Blindwerten.

5.1 Angaben zum Priifobjekt
Folgende Angaben sind erforderlich:

Zeichnungsnummer / Artikelnummer

Bauteilbezeichnung

Material

Kontrollflachenangabe

Priflosgroe

Fallweise: benetzte Oberflache pro Bauteil oder benetztes Volu-
men pro Bauteil

e Sauberkeitswert, wahlweise angegeben pro: Bauteil, mehrere
Bauteile, 1000 cm? benetzte Oberflache, 100 cm?® benetztes Volu-
men
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5.2 Abklingmessungen

Bei zahlenden Analyseverfahren kénnen zur Charakterisierung des Abklin-
gens ein oder mehrere GréRenintervalle ausgewertet werden.

Beispiel - zahlendes Analyseverfahren:

GroRenintervall: 50 < x < 100 [um]
Pos. | Beprobung #1 #2 #3 #4 #5 #6
1 Sauberkeitswert [Anzahl] 312 127 65 38 14 -
2 Sauberkeitswert kumuliert [Anzahl] 312 439 504 542 556 -
3 Verhaltnis [%] 100 | 29 13 7 3 -

Im Beispiel wurde das Abklingkriterium von <10 % nach Beprobung #4
erreicht.

Hinweis: Die Werte in Position 2 entstehen durch Summenbildung der Werte von Position 1
von links nach rechts. Das Verhaltnis in Position 3 ergibt sich aus der Division der
Werte von Position 1 durch den darunter liegenden Wert aus Position 2.

Beispiel — Gravimetrische Analyse:

Pos. | Beprobung #1 #2 #3 #4 #5 #6
1 Sauberkeitswert [mg] 18,7 | 2,4 1,7 -- - -
2 Sauberkeitswert kumuliert [mg] 18,7 | 21,1 | 22,8 | -- -- -
3 Verhaltnis [%] 100 | 11 8 - - -

Im Beispiel wurde das Abklingkriterium von <10 % nach Beprobung #3
erreicht.

53 Blindwert

Beispiel zur Ermittlung und Dokumentation des Blindwerts bei uncodierten
Sauberkeitswerten:

l.)  Geforderte Sauberkeitsspezifikation des Bauteils: Angabe pro 1000 cm?
a) 0 Partikel 2400 pm

b) max. 75 Partikel im Intervall 200 < x < 400 [um]
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IL.)

II1.)

c)

d)

max. 180 Partikel im Intervall < x <200 [um]

max. 12 mg Rickstandsgewicht

Daraus ergibt sich fiir den zuldssigen Blindwert pro 1000 cm?:

a)

c)

d)

vgl. Abschnitt 3.3.2 b): 400 ym/2 = 200 ym > Diese Grole fallt
in das Intervall 200 < x <400 [um] = in diesem und allen dartber
liegenden GroRenintervallen durfen keine Zahlungen zu ver-
zeichnen sein. - 0 Partikel 2 200 ym zulassig.

vgl. Abschnitt 3.3.2 a): 75/10 = 7,5 - Abrunden liefert: 7 >
Rechnerisch hat der zuldssige Blindwert im Intervall 200 < x <
400 [um] den Wert 7. Aufgrund des Ergebnisses von Il.) a) sind
in diesem Intervall jedoch keine Partikelzdhlungen zuldssig. >
0 Partikel im Intervall 200 < x < 400 [pum] zulassig.

vgl. Abschnitt 3.3.2 a): 180/10 = 18 > Der zulassige Blindwert
im Intervall 100 < x < 200 [um] hat den Wert 18 - max. 18 Par-
tikel im Intervall 100 < x < 200 [pm] zulassig.

vgl. Abschnitt 3.3.1: 12 mg/10 = 1,2 mg > zuldssiger maxima-
ler Blindwert: 1,2 mg

Fall 1: Die zu prifende Bauteilflache betragt real 380 cm? und es
werden 2 Bauteile gemeinsam als ein Priiflos geprift:

-> Die bei der praktischen Blindwertmessung ermittelten Werte diirfen
somit maximal den Anteil von 2*380/1000 = 0,76 der in Il.) ermittelten
Werte betragen. Insgesamt gelten folgende Grenzen:

- 0 Partikel 2 200 pm zulassig
- 0 Partikel im Intervall 200 < x < 400 [um] zuldssig

- 18*0,76 = 13,7. > Abrunden liefert: 13 - Zulassiger Blind-
wert: 13 Partikel im Intervall 100 < x < 200 [am]

-2 1,2mg*0,76 = 0,912 mg 2> Zulassiger maximaler Blindwert
(gerundet): 0,9 mg
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IV.) Fall 2: Die zu prifende Bauteilflache betragt real 2460 cm?, es wird

1 Bauteil geprdft:

- Die bei der praktischen Blindwertmessung ermittelten Werte dirfen
somit maximal den Anteil von 1*2460/1000 = 2,46 der in Il.) ermittelten
Werte betragen. Insgesamt gelten folgende Grenzen:

a) - 0 Partikel 2 200 pm zulassig

b) > 0 Partikel im Intervall 200 < x < 400 [um] zulassig

c) > 18*2,46 = 44,28. > Abrunden liefert: 44 - Zuldassiger maxi-
maler Blindwert: 44 Partikel im Intervall 100 < x < 200 [um)]

d) > 1,2mg*2,46 = 2,952 mg > Zulassiger maximaler Blindwert

(gerundet): 2,9 mg

Dokumentation als Tabelle:

Alle Werte bezogen auf 1000 cm?

Sauberkeitsspezifikation

Max. zul. Blindwert

Ermittelter Blindwert

Rick- Rlck- - i
Blindwert
Grole [um] A'\:Z(HI stand Anzahl stand | Anzahl Ru?rl;St?nd 02
[mg] [mg] 9
= 400 0 - 0 - 0 - ja
= 2200 ym
200 < x <400 75 0 - 0 - ja
100 < x <200 180 - 18 - 17 - ja
- - 12 - 1,2 - 0,8 ja

Das oben dargestellte Beispiel trifft sinngemal auch bei der Angabe der
Sauberkeitswerte pro 100 cm? zu.

Die bei der Sauberkeitsprifung praktisch einzuhaltenden Blindwerte missen
aus den normalisierten Sauberkeitswerten (die sich auf 100 cm® oder
1000 cm? beziehen) auf die reale Kontrollflache bzw. das reale Kontrollvo-
lumen des Priifloses umgerechnet werden.
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54 Sonderfalle

Konnen die Qualifizierungskriterien Abklingen und/oder Blindwert nicht er-
fullt werden, ist dies als Sonderfall in der Prifspezifikation festzuhalten
(siehe auch Anhang A.3.5).

Einen Sonderfall kénnen z.B. aktive Komponenten darstellen (Ventile, Pum-
pen, Injektoren etc.). Miissen solche Komponenten zur Sauberkeitspriifung
betatigt werden, kann es zu einer Uberlagerung von Partikeln unterschied-
licher Herkunft kommen. Einerseits werden diejenigen nachweisrelevanten
Partikel, die sich als Rickstande aus der Fertigung auf den Kontrollflachen
befinden, abgereinigt (Abklingen). Andererseits bedingt der Betrieb bzw.
die Betatigung der Komponente eventuell das Entstehen zusatzlicher
Partikel, aufgrund von Reibung. Dies stellt sich fallweise als Schwanken,
Stagnation, Ansteigen oder sehr langsames Abklingen der Sauberkeitswer-
te bei wiederholter Beprobung dar. Fallweise kann deshalb kein typisches
Abklingen der Partikelfracht erreicht werden. Die in diesem Kapitel formu-
lierten Kriterien zur Bewertung des Abklingverhaltens sind dann nicht an-
wendbar bzw. tragfahig. In solchen Fallen muss die geeignete Priifspezifi-
kation - speziell im Kunden-/Lieferantenverhaltnis - individuell festgelegt
werden.
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Anhang A Qualifizierungsuntersuchungen (informativ)
A1 Ablaufschema — Abklingmessungen

Hinweis: C; = Sauberkeitswert (Partikelanzahl oder Riickstandsgewicht)

—’[ Konditionierung der Prifeinrichtungen ]

!

[ Uberpriifung des Blindwerts

Nein

Volumenstrom, Einstellungen, Geratschaften...)

!

[Einstellungen wabhlen (Druck, Frequenz, Prifflissigkeitsmenge,

[ Vorbereitung der Prifobjekte ]
[ Extraktion (beginnend bein = 1)
n= n+1] J,
[ Analyse
Nein
Verfahren

muss Uber-
prift werden

Erhéhung der
Anzahl der
Priifobjekte

Prifbedingungen/
Verfahren muss
Uberprift werden I

[ Ableitung der Routinebedingungen und ]
Uberpriifung des Blindwerts

Extraktionsbedingungen sind geeignet
Priifspezifikation ist festschreibbar

!

[ Nachster Abschnitt (optional): > Zweifachprifung ]

Abbildung A1: Einstellung geeigneter Extraktionsbedingungen durch Ab-
klingmessungen
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A.2 Uberpriifung der Routinebedingungen (Zweifachpriifung)
- informativ

Hinweis:

Im Rahmen der Qualifizierungsuntersuchungen ist die nachfolgend beschrie-
bene Verifizierung durch Zweifachprifung optional. Das Standardisierungs-
gremium kam uberein, dass die Durchflihrung einer Zweifachprifung eine
geeignete Methode ist, um die ausgearbeitete Beprobungsprozedur zu
Uberprifen. Hierzu wird das Verhaltnis aus den Sauberkeitswerten der ers-
ten und zweiten Prifung eines identischen Prifloses betrachtet. Im Folgen-
den wird fur dieses Verhaltnis der Wert < 0,3 als Anhaltspunkt angegeben.
Dieser Verhaltniswert kann allerdings nicht als allgemein giltiges Qualifizie-
rungskriterium festgeschrieben werden.

In der Praxis treten immer wieder Falle auf, bei denen das Verhaltnis von
<0,3 - trotz Malinahmen zur Optimierung der Extraktionsprozedur - nicht
erreicht werden kann. Es kann keine Ausnahme-Regel formuliert werden,
bei welchen Kombinationen von Priifobjekten und Prifmethoden dieser Fall
eintritt. In betreffenden Fallen sind die geeignetsten Prifbedingungen zu
wahlen und festzulegen.

A21 Prozedur

1. Fldhren Sie die in Abschnitt 4.2 ausgearbeitete Routinebeprobung
zwei Mal an einem weiteren noch nicht beprobten Priflos durch und
ermitteln Sie jeweils die Sauberkeitswerte.

2. Bilden Sie das Verhaltnis aus dem Sauberkeitswert der zweiten
Beprobung (Pritfung 2) und der Summe der Sauberkeitswerte aus der
ersten und zweiten Beprobung (Prifung 1 und 2).

Betragt das Verhaltnis < 0,3, sind die ausgearbeiteten Routinebeprobungs-
bedingungen geeignet und kénnen als Prifspezifikation festgeschrieben
werden.

Wird das Kriterium nicht erfillt, ist zu prifen ob eine geeignetere Anpas-
sung der Beprobungsbedingungen mdglich ist.

Wenn der Naherungswert < 0,3 unter praktikablen Bedingungen nicht er-

reicht werden kann, wird die geeignetste Beprobungsprozedur als Prifspe-
zifikation festgeschrieben.
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A 2.2 Dokumentation der Zweifachpriifung

Zur Ergebnisdarstellung bei der Uberpriifung der Routineprifungsbedin-
gungen konnen ein oder mehrere GréRenintervalle angegeben werden.
Beispiel - zahlendes Analyseverfahren:

GroRenintervall: 25 < x <100 [um]
Pos. Priifung #1 #2
1 Sauberkeitswert [Anzahl] 612 147
2 Verhaltnis: (#2 / (#1 + #2) - 0,19

A 2.3 Ablaufschema der Zweifachpriifung

Bei dem unten stehenden Kriterium von < 0,3 handelt es sich um einen
unverbindlichen Anhaltswert.

Hinweis: C; = Sauberkeitswert (Partikelanzahl oder Riickstandsgewicht)
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) Qualifizierungsuntersuchungen 2
- Uberpriifung der Bedingungen zur Routinebeprobung -

> =[ Konditionierung der Priifeinrichtungen ]

y
[ Uberpriifung des Blindwerts ]

Nein

[ Vorbereitung des Priifobjekts ]
I

[ Extraktion 1 ]
'

[ Analyse 1 ]
'

[ Extraktion 2 ]
!

[ Analyse 2 ]

Naherung:
C,<0,3
(C1+Cp) ?

Beprobungsbedingungen
modifizieren

Naherungskriterium ist
nicht einstellbar

——> Beprobungsbedingungen sind qualifiziert
Prifspezifikation ist festschreibbar

Abbildung A2: Uberpriifung der ermittelten Routinebeprobungsbedingungen.
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A3 Erganzende Hinweise zur Durchfiihrung der Untersuchungen

A.31 Beprobungseinstellungen

1. Zunachst ist festzulegen, aus wie vielen Bauteilen ein Priiflos besteht
und ob die Bauteile des Prifloses

a) gleichzeitig zu beproben sind (Gesamtbeprobung) oder

b) nacheinander (Reihenbeprobung; z.B. bei aktiven Komponenten
wie Pumpen oder Ventile).

2. Die GroRe des Prufloses richtet sich nach:
a) den geforderten/zu erwartenden Sauberkeitswerten der Bauteile
b) den Nachweisgrenzen der eingesetzten Analysetechniken

3. Des Weiteren sind die voraussichtlich geeigneten Beprobungsbedin-
gungen auszuwahlen/festzulegen.

Hinweis: Fir die bauteilspezifischen Beprobungsbedingungen kénnen keine allgemein
gultigen Vorgaben ausgewiesen werden.

A.3.2 Konditionierung der Prifeinrichtung

Die Konditionierung dient zur Herstellung der Grundsauberkeit der Prifein-
richtung. Es wird empfohlen, eine Grundprozedur zur Konditionierung der
Prifeinrichtung festzulegen. So kann z.B. durch Sauberkeitsanalyse einer
festgelegten Flussigkeitsmenge nach der Konditionierung festgestellt wer-
den, ob das Prifumfeld grundsatzlich in einem geeigneten Zustand ist und
die Durchfiihrung von Qualifizierungsuntersuchungen oder auch Routine-
prifungen zulasst.

Unabhangig davon, richten sich die Bedingungen zur Ermittlung des Blind-
wertes sowie dessen zulassige Maximalwerte nach dem zu prifenden
Bauteil.

A.3.3 Randbedingungen

1. Vor der ersten Beprobung des Prifloses muss die Prifeinrichtung in
einem geeigneten Zustand sein.

2. Zwischen Beprobungswiederholungen dirfen keine Blindwertmessun-

gen und Systemaufreinigungsschritte erfolgen, um keine vom Priflos
abgereinigte Partikel zu verlieren.
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3. Bei zahlenden Analyseverfahren sollten nach der ersten Beprobung
(differenziell) in einem der zu betrachtenden Gréfienintervalle mindes-
tens 20 Partikel gezahlt werden. Kleinere Anzahlwerte verursachen
grolRe Spriinge bei den prozentualen Berechnungen des Abklingver-
haltens und des Blindwertanteils (sieche Kapitel D: Qualifizierungs-
untersuchungen und Blindwert - Abschnitt 4.1/4.5).

4. Bei der gravimetrischen Analyse sollte nach der ersten Beprobung ein
Ruckstandsgewicht vorliegen, das mindestens das 10-fache des ge-
ringsten Rickstandsgewichts betrégt, das mit der Analyseeinrichtung
(Waage inklusive Umgebungseinflisse) noch zuverlassig nachweisbar
ist.

5. Die Berechnung von Abklingeffekten erfolgt anhand der Urwerte ohne
Abzug von Blindwerten.

A34 Gestaltung der Routinebeprobungsprozedur

Beispiel - Spritzen: Bei den Abklinguntersuchungen musste 5 Mal mit
jeweils 250 ml gespritzt werden, um das Abbruchkriterium zu erfillen. Die
Prifeinrichtung wurde jeweils mit 500 ml Prifflissigkeit nachgespililt.

Als Bedingung zur Routinepriifung wird nun die erforderliche Spritzflissig-
keitsmenge zu 5 mal 250 ml = 1250 ml festgelegt, zuziiglich einer abschlie-
Renden Nachspilmenge von 500 ml.

Beispiel - Ultraschall: Bei den Abklinguntersuchungen musste 3 Mal fiir
eine Dauer von 2 Minuten beschallt werden, um das Abbruchkriterium zu
erfillen. Dabei wurde jeweils eine Menge von 500 ml Priifflissigkeit zur
Ultraschallprifung eingesetzt und jeweils eine Menge von 300 ml zum
Nachspulen des Bauteils und der Prifeinrichtung verwendet.

Als Bedingung zur Routinepriifung wird nun die die erforderliche Bepro-
bungsdauer zu 3 mal 2 Minuten = 6 Minuten festgelegt; unter Verwendung
von 1 x 500 ml US-Prifflissigkeit und abschlieRend 1 x 300 ml Nachspiil-
flissigkeit.

Beispiel - Schiitteln: Bei den Abklinguntersuchungen musste die Prozedur
mit einer Menge von je 150 ml Prifflissigkeit 2 Mal a 90 Sekunden durch-
gefiihrt werden, um das Abbruchkriterium zu erfiillen. Dabei wurde jeweils
eine Menge von 300 ml zum Nachspilen des Bauteils und der Analysefil-
trationseinrichtung eingesetzt.
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Als Bedingung zur Routineprifung wird nun die die Beprobung 2 Mal mit je
150 ml a 90 Sekunden durchgefuhrt. AbschlieRend werden Bauteil und
Analysefiltrationseinrichtung einmalig mit einer Menge von 300 ml nachge-
spult.

Beispiel - Spiilpriifstand: Bei den Abklinguntersuchungen musste 3 Mal
mit jeweils 1500 ml gespult werden, um das Abbruchkriterium zu erfillen.
Die Analysefiltrationseinrichtung wurde jeweils mit 150 ml Prifflissigkeit
nachgespult.

Als Bedingung zur Routineprifung wird nun die erforderliche Spulflissig-
keitsmenge zu 3 mal 1500 ml = 4500 ml festgelegt, zuzuglich einer ab-
schlielenden Nachspulmenge von 150 ml fur die Analysefiltrationseinrich-
tung.

Hinweis: Bei der ,Zusammenfassung® der Beprobungsschritte ist zu beriicksichtigen, dass
sich die gewahlte ,Routinebeprobung® im Endeffekt von den Einzelschritten unter-
scheidet. So entfallen z.B. wiederholte Nachsplilschritte, Einwirkzeiten kdnnen
sich insgesamt verkirzen, oder bei Spllstdnden verringert sich die Anzahl even-
tuell hilfreicher Strémungsunterbrechungen. Dies ist bei der Ausarbeitung und
Festlegung der Routineprifbedingungen zu beriicksichtigen und macht es erfor-
derlich, zur Bewertung eine abschlieRende Zweifachpriifung vorzunehmen.

A.3.5 Sonderfalle der Extraktion
Fall 1 — Bauteilsauberkeit liegt im Bereich des Blindwerts:
Mégliche Ursachen:

a) Die gewahlten Extraktionsbedingungen erzielen keine ausreichende
Reinigungswirkung (z.B. Ultraschallleistung oder Art der Prifflissigkeit
etc.)

b) Das Bauteil weist keine signifikante Partikelfracht auf (hoher Sauber-
keitsgrad)

Mégliche MaRnahmen:

a) Wahl effizienterer Extraktionsbedingungen; sofern operativ und nach
Technikstand realisierbar

b) Senkung des Blindwerts

c) Sammlung der Partikelfracht einer gréReren Anzahl von Bauteilen
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Fall 2 — Partikelfracht zeigt kein Abklingen und liegt deutlich Gber dem Blind-
wert:

a) Die gewahlten Extraktionsbedingungen sind nicht geeignet (z.B. Ultra-
schallleistung oder Art der Prufflissigkeit) und fuhren z.B. zu Angriff
der Werkstoffoberflache des Bauteils. Anpassung des Extraktionsver-
fahrens ist erforderlich.

b) Das Bauteil gibt design-, material- oder herstellungsbedingt sténdig
Partikel ab.

Sind die Qualifizierungskriterien unter Bericksichtigung der Malnahmen in
den oben genannten Féllen operativ und nach Stand der Technik nicht er-
reichbar, so liegt ein prifungstechnischer Sonderfall vor. Dies ist in der
Prifspezifikation festzuhalten. Es sind die geeignetsten Prifbedingungen
zu wahlen und festzuschreiben.
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Anhang B Routinepriifung

[ Bedingungen entsprechend Prifspezifikation ]

4{ Konditionierung der Priifeinrichtungen ]

Y
[ Vorbereitung des Prufobjekts ]
N
Ursache klaren R
und abstellen
J A\
[ Uberpriifung des Blindwerts (fallweise) ]
Nein 5 10%
i Ja
[ Extraktion ]
Y
[ Analyse ]
Y
[ Darstellung der Prifergebnisse ]

Abbildung B1: Ablauf der Routineprifung
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E EXTRAKTIONSVERFAHREN
1 Grundlagen

Dieser Teil der Richtlinie beschreibt ausgewahlte Extraktionsverfahren, deren
Anwendung dann notwendig wird, wenn die Kontrollflache eines Priifob-
jekts nicht durch Direktinspektion untersucht werden kann. Bei der Extrak-
tion handelt es sich um ein probenehmendes Verfahren, dass dem An-
spruch gentigen muss, auch einzelne ,kritische* oder insgesamt nur wenige
Partikel auffinden zu kénnen.

Hinweis: Der Nachweis und die Uberpriifung dieser Forderung erfolgt wie im Kapitel D:
Qualifizierungsuntersuchungen beschrieben.

Zum Nachweis der Partikel werden diese von den zu kontrollierenden Be-
reichen eines Bauteils gezielt auf eine Flussigkeit Ubertragen (Extraktion/
Beprobung). Die Partikel werden anschlieend auf ein Analysefilter abge-
schieden und messtechnisch erfasst (Gravimetrie, Mikroskopie, Element-
analyse) oder mit einem Flussigkeitspartikelzahler direkt in der Flussigkeit
ausgezahlt.

Das Ergebnis der Sauberkeitsprifung ist in hohem MalRe von der Ausfih-
rung der Extraktionsprozedur abhangig. Das Priufpersonal muss die Rand-
bedingungen sicherstellen und die vorgegebenen Vorgehensweisen ge-
wissenhaft umsetzen.

Abhangig vom Prifobjekt ist gegebenenfalls die Anwendung/Kombination
mehrerer Extraktionsverfahren erforderlich. Es kann auch notwendig sein,
Bestandteile des Bauteils mechanisch zu betatigen, um betreffende Kon-
trollflachen zu beproben.

Ein Produkt kann Kontrollflachen aufweisen, fur die unterschiedliche Sau-
berkeitsanforderungen bestehen und die deshalb separat zu beproben sind.

Beispiel: OlI- oder Wasserkreislauf von Motorenteilen oder Kiihlern.

Hinweis: Wenn dies funktional vertretbar ist, sind unterschiedliche Sauberkeitsanforderun-
gen an einem Bauteil zu vermeiden.
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Fallweise ist die dem Bauteil zugeordnete Verpackung in die Sauberkeits-
prifung einzubeziehen. Hierzu wird der das Bauteil direkt umhullende Be-
reich der leeren Verpackung mit Priufflissigkeit behandelt und die anfallen-
de Flussigkeit der Analyseflissigkeit zugeflgt.

Hinweis: Bei der Beprobung der Verpackung besteht die Gefahr, dass Partikel, die von nicht
relevanten Bereichen des Bauteils stammen, mit in die Analyse einbezogen
werden.

Bei der gesamten Extraktionsprozedur ist darauf zu achten, dass weder
Bauteile noch Priifflissigkeit verunreinigt werden und keine Partikel verlo-
ren gehen.

Die Einstellungen und Bedingungen zur Extraktion missen durch Qualifi-
zierungsuntersuchungen ermittelt und in der Prifspezifikation eines Bauteils
festgehalten werden.

Die Einzelheiten zur Durchfiihrung der Extraktion sind als Arbeitsanwei-
sung zu beschreiben, da die Durchfiihrung Uberwiegend manuell erfolgt
und abhangig vom Bauteil variieren kann.

1.1 Sicherheit und Umwelt
Siehe A: Anwendungs- und Giiltigkeitsbereich der Richtlinie.

Bei Einsatz von Losemitteln sind insbesondere die Vorschriften fiir den
Umgang mit brennbaren Flissigkeiten bezlglich Sicherheit und MAK-Wer-
ten einzuhalten.

Hochdruck: Sicherheitsvorkehrungen sind zu treffen. Auf die mechanische
Festigkeit der eingesetzten Materialien ist zu achten.

1.2 Umfeld, Materialien und Geratschaften

Alle Bestandteile der Prifeinrichtung sowie die verwendeten Fliissigkeiten
missen so sauber sein, dass sie das Prifergebnis nicht verfalschen. Die
Umgebung muss an die Sauberkeitsanforderungen des Bauteils angepasst
sein. Der Zustand des Prifumfelds wird durch Messung des Blindwerts er-
mittelt, bewertet und davon ausgehend gestaltet. Zeitpunkt und Haufigkeit
von Blindwertmessungen richten sich nach der guten Praxis und sind indi-
viduell festzulegen.
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1.21 Priifeinrichtung

Haufig werden ProbengefalRe zur Sammlung von Analyseflissigkeiten
verwendet: Ublicherweise zylindrische, dicht schlieRende Behaltnisse aus
Glas oder Polypropylen, mit einem Verschluss, der eine fest integrierte und
abriebarme Dichtflache aufweist. Zur besseren Reinigung muss das Behalt-
nis Uiber einen flachen Boden und eine weite Offnung verfligen.

Fallweise ist zur Prifung auch der Einsatz einer speziellen Hebe, Halte-
oder Aufnahmeeinrichtung fir das Bauteil erforderlich.

Bei Objekten mit schwer zuganglichen Hohlrdumen kann es notwendig
sein, die anfallende Analyseflissigkeit unter Verwendung einer sauberen
Absaugvorrichtung aufzunehmen.

Stellen Sie vor der Prifung alle zur Prifung des Objektes bendtigten Mittel
bereit und nehmen Sie die Einstellung der erforderlichen Bedingungen vor,
wie z.B. Spritzdruck, Diisengeometrie, Volumenstrom, Ultraschalldauer etc.
Bei Betatigungseinrichtungen flur aktive Komponenten sind die erforder-
lichen Einstellungen vorzunehmen; z.B. Druck, Frequenz, Drehzahl.

Gereinigte Probengefalle und Beprobungsbehalter miissen z.B. durch Ver-
schliefen bzw. Abdecken vor Verunreinigung geschiitzt werden.

Die bei der Extraktion benetzen Flachen zur Sammlung der Analyseflissig-
keit (z.B. Trichter) sind abschlieRend mit Prifflissigkeit nachzuspiilen, um
Verluste und Verschleppung von Partikeln zu minimieren. Hierzu ist eine
geeignete Nachspluleinrichtung einzusetzen; z.B. Spritzflasche.

1.2.2 Priiffliissigkeiten und Nachspiilfliissigkeiten
Die Flussigkeiten missen mit dem Bauteil sowie den Beprobungs- und

Analyseeinrichtungen, inklusive der eingesetzten Dichtungen und Filter ver-
traglich sein.

Empfehlung: Viskositit der Priiffliissigkeit bei Anwendungstemperatur < 5 mm? /s
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Bezuglich der Reinigungswirkung richtet sich die Auswahl der Prufflissig-
keit vor allem nach dem Material des Bauteils und den Eigenschaften der
zu erwartenden Verunreinigungen, die auch von der Vorbehandlung bzw.
Vorgeschichte des Bauteils zu dessen Herstellung abhédngen (siehe
Anhang).

Beispiel: Nachweisrelevante Partikel kdnnen z.B. auch in Montagefetten oder Konservie-
rungsmitteln gebunden sein.

1.2.3 Aufreinigungsfilter

Weisen die zu verwendenden Prif- und Nachsplilflissigkeiten nicht die ge-
eignete Sauberkeit auf, sind Aufreinigungsfilter einzusetzen.

Empfehlung: Sie sollten Partikel zuverlassig zurtickhalten, deren GroRRe hochstens 10 % der
fir ein Bauteil spezifizierten kleinsten Partikel betragt. Betragt die kleinste zu
kontrollierende GréRe z.B. 100 um, so sollte das Aufreinigungsfilter mindestens
Partikel = 10 ym zuverldssig zuriickhalten; Abscheidegrad von mind. 99 %. Eine
Alternative stellt die Mehrfachfiltration der Flissigkeit dar.

Achtung: Es kann der Fall eintreten, dass in Prifflissigkeiten befindliche waschaktive Subs-
tanzen ausgefiltert werden.

1.3 BezugsgroBe zur Sauberkeitsangabe

Ermitteln Sie den Wert fir das zu beprobende Volumen oder die Flache
des Bauteils und vermerken Sie diesen in der Prifspezifikation. Zu beriick-
sichtigen sind samtliche Oberflachen bzw. Volumen der Bereiche, die in der
Endanwendung in Kontakt mit dem Betriebsmedium sind.

Hinweis 1: Dieser Schritt ist nur erforderlich, wenn die Sauberkeitsspezifikation auf den be-
treffenden BezugsgréRRen basiert.

1.4 Vorbereitung von Priifobjekten

Die Vorbereitung betrifft z.B. MalRnahmen wie Vorreinigung, Entmagneti-
sierung, Isolierung oder Demontage; je nach Erfordernissen.

Beachten Sie hierzu Kapitel C: Sauberkeitsgerechte Handhabung.
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1.5 MaBnahmen zur Sauberkeitsanalyse

Zur Sauberkeitsanalyse muss die gesamte bei der Extraktion anfallende
Flussigkeit - inklusive der eingesetzten Nachspiilfliissigkeit - erfasst werden.

Abhangig von den spezifizierten Sauberkeitswerten werden die in der
Flussigkeit enthaltenen Partikel den in Kapitel F: Analyseverfahren darge-
stellten messtechnischen Analysen unterzogen.

Die Analyse muss mdglichst wahrend oder unmittelbar nach der Extraktion
erfolgen. Lagerung und Transport der Analyseflissigkeit, z.B. zu einer ex-
tern gelegenen Analyseeinrichtung, sind mdglichst zu vermeiden.

1.5.1 Handhabung und Transport von Analysefliissigkeiten

Wird die Flussigkeit nicht unmittelbar am Ort der Extraktion analysiert,
muss sie in sauberen Probengefalten gesammelt werden.

Probengefalle sind eindeutig zu kennzeichnen. Es muss die gesamte
Flissigkeitsmenge, zusammen mit der Prifspezifikation und Angabe der zu
erwartenden/geforderten Sauberkeitswerte des beprobten Objekts bereit-
gestellt werden.

Fir Verpackung, Lagerung und Transport von Probengefalien gelten sinn-
gemal die Bedingungen fir Priifobjekte.

1.5.2 Sonderfall - Sauberkeitspriifung in Bauteilen enthaltener Trans-
port- und Betriebsfliissigkeiten

Wird ein mit Flissigkeit befllltes Bauteil (z.B. Transport- und Betriebsflus-
sigkeiten) zur Prufung angeliefert, so ist diese sauberkeitsgerecht zu ent-
nehmen. Die Flussigkeit wird wie eine Analyseflissigkeit behandelt und die
in dieser Richtlinie vorgestellten Prozeduren zur Extraktion und Analyse
kommen zur Anwendung. Gegebenenfalls sind auch anderweitige Vor-
schriften zu bericksichtigen, die jedoch nicht Gegenstand dieser Richtlinie
sind. Das Erfordernis der Sauberkeitsprifung in Bauteilen enthaltener
Flussigkeiten ist in der Prifspezifikation anzugeben.
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Anhang A Hinweise zu Priffliissigkeiten

A1 Eignung und Vertraglichkeit

Achtung: Im Folgenden handelt es sich um vereinfachte Ubersichten, die die technische
Klarung einer individuellen Applikation nicht ersetzen. Diese Tabellen sind lediglich
als GrobuUbersichten zu verstehen.

Priifflissigkeit
Pos | Substanz (Kontamination) Wassrig Wassrig Wassrig Lose- Lose-
tensidisch | tensidisch | tensidisch mittel mittel
neutral alkalisch sauer polar unpolar
1 Salze (wasserloslich) + o o - -
3 Mineraldlbasierte Schmierstoffe (MBS) - + o + +
Kihl/Schmierstoffe -wéassrige
4 | Emulsion, (wéssrige KSS) * * ° * 0
5 BremsflUssigkeit + o o + +
Tierische und pflanzliche Fette
6 | und Ole (TPFO) ° * ° * *
7 Silikondl - - - - +
8 Korrosionsschutzmittel, aminbasiert + + + + o
9 Korrosionsschutzmittel, sonstige o/+ + o + +
o o o
(Nur (Nur (Nur
10 | Wachs oberhalb oberhalb | oberhalb o +
Schmelz- | Schmelz- | Schmelz-
punkt) punkt) punkt)

+ = geeignet, o = eingeschrankt, - = nicht geeignet

Tabelle A1: Substanzen, die sich auler Partikeln auf der Bauteilober-
flache befinden und Partikel binden sowie die Eignung von
Prifflissigkeit (Reinigungsflissigkeit), diese Substanzen zu
l6sen.

Beispiel: Ldsemittel polar: Alkohol; Lésemittel unpolar (mdéglichst Alll): Waschbenzin.

Hinweis 1: Sonderreiniger, die nicht in eine dieser Kategorien fallen, werden hier nicht behan-
delt.

Hinweis 2: Beim Einsatz von wassrigen Reinigern bei erh6hten Temperaturen und/oder im
alkalischen Bereich sollte der Reiniger mit VE-Wasser angesetzt werden, um das
Ausfallen von Wasserhartebildnern zu vermeiden.
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Priifflissigkeit
) Wassrig Wassrig Wassrig Lose- Lose-
Pos. | Material tensidisch | tensidisch | tensidisch | mittel mittel
" | (Prifobjekt sowie Prifeinrichtung)
neutral alkalisch sauer polar unpolar
1 Kunststoffe + 0 0 0 0
2 Elastomere + o o o o
3 Lackierte Flachen + o o o o
4 Magnesium und Mg-Legierungen o + - + +
(mit
Inhibitoren)
5 Aluminium, Al-Legierungen und + - - + +
Al-Druckguss, chromatiertes Al (bei
pH > 9,6)
6 Zink, Zn-Legierungen und + - - + +
Zinkdruckguss
7 Edelstahl + + + + +
(Mit
Beizschritt)
(Salzsaure
vermeiden)
8 Stahl und Gusseisen + + o + +
(Beizwir-
kung)
9 Eisen, feuerverzinkt, galvanisch + - - + +
verzinkt, galvanisch verzinkt und
chromatiert
10 Buntmetalle (Kupfer, Messing, + - o + +
Bronze etc.) (Metallauf-
16sung)
11 Glas + o o + +
(Angriff (Fluoride
bei vermeiden)
pH > 13)
+ = geeignet, o = eingeschrankt, - = nicht geeignet

Tabelle A2:

Empfehlung:

flissigkeit)

vorzugen.

Werkstoffvertraglichkeit von Reinigungsflissigkeiten (Pruf-

Wassrige Reiniger sind wegen Gesundheits- und Explosionsschutz zu be-
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A.2 Standardspezifikation
Mindestanforderungen:

Sicherheitsdatenblatt

Prifzertifikat

Zeitlich konsistente Produktqualitat
Haltbarkeitsgarantie

weltweit verfigbar und einsetzbar
filtrierbar/vorfiltriert verfigbar

Ultraschalleignung/Spritzbarkeit (methodenspezifisch)

© N o g bk w2

Chemisch riickstandfrei filtrierbar bzw. Angabe nicht fliichtiger Inhalts-
stoffe, die sich auf Filtern niederschlagen und z.B. gravimetrisch aus-
wirken kénnen.

A3 Wiederverwendung
Empfehlung: Bevorzugt sind Priifflissigkeiten nur einmalig anzuwenden.

Zur Wiederverwendung muss Prifflissigkeit so aufbereitet werden, dass
deren Qualitdt das Prifergebnis nicht beeintrachtigt. Es ist darauf zu
achten, dass:

1. deren physikalische/chemische Reinigungswirkung keine Einschran-
kung erfahrt; z.B. Verarmung von Detergenzien oder Verbrauch che-
mischer Wirkstoffe.

2. keine Anreicherung mit Substanzen stattfindet, die das Prifergebnis
Uberlagern kdnnen; z.B. Fette, Konservierungsmittel.

3. keine Anreicherung mit Substanzen stattfindet, die die Prifanordnung
oder das Bauteil schadigen kdnnen; z.B. Wasser, Sauren, Laugen.
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A4 Hinweise zu Extraktionsverfahren

Die objektabhangige Reproduzierbarkeit bzw. Ungenauigkeit der Bepro-
bung kann aus folgenden Griinden nicht absolut ermittelt werden:

1. Die tatsachliche Partikelfracht eines Priifobjekts kann - mangels exak-
ter Methoden - nicht als Referenz ermittelt werden.

2. Art und Menge der Partikelfracht baugleicher Objekte sind in der Regel
nicht identisch und reprasentative Prifnormale sind nicht verfiigbar.

Folgende mdgliche Einflisse sind zu beriicksichtigen:

1. Reproduzierbarkeit der manuellen Beprobungsschritte

2. Erfassung in Prifflissigkeit unléslicher Substanzen; z.B. Schmier-
mittel und Bestandteile von Korrosionsschutzmitteln, Salze etc.

3.  Verschleppung bzw. Austausch zwischen Objektbereichen unterschied-
lichen Sauberkeitszustands

4. Durch Materialangriff und/oder Reibung kdnnen zusatzliche Partikel
entstehen, welche die Partikelfracht des Prifobjektes tberlagern.

5. Die mechanische Betatigung von Komponenten kann zusatzliche
Partikel hervorrufen. Eine eindeutige Trennung zwischen urspring-
licher Partikelfracht und mechanischem Abrieb ist nicht moglich.

Temperaturschwankungen der Prifflissigkeit
Unvollstandige Benetzung von Kontrolloberflachen

Handhabbarkeit groRer und schwerer Priifobjekte

>
()}

Sauberkeitsanforderungen an Priifeinrichtungen

Geeignete Oberflachenrauhigkeit

Chemische und mechanische Bestandigkeit

Keine Schmutzfallen, wie z.B. Todzonen und Hinterschneidungen
Gut zu reinigen

Schrager Ablauf bei Auffang- bzw. Sammelbehaltern

o o bk 0w N =

Keine Eigenpartikelabgabe
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E.1 Spritzen
1 Prinzip

Spritzen bezeichnet das lokal anwendbare Aufbringen von Priifflissigkeit
auf das Bauteil Uber einen Freistrahl. Die reinigende Wirkung resultiert zum
Grofiteil aus dem Impulsibertrag beim Auftreffen des Strahls auf das Ob-
jekt. Im Allgemeinen ergibt sich auch eine splilende Komponente beim Ab-
flieRen der Prifflissigkeit.

Das Verfahren ist zur Reinigung von Auflengeometrien und zuganglichen
Innengeometrien geeignet. Bei Verwendung grobmaschiger Kérbe oder
Siebe koénnen auch Kleinteile einfacher Geometrie einzeln oder gleichzeitig
behandelt werden.

Die nachfolgende Festlegung der Spritzdruckbereiche bezieht sich auf ana-
lytische und nicht auf fertigungstechnische Anwendungen:

a) Undefinierter Niederdruck: Einsatz von Laborspritzflaschen
b) Niederdruck: bis 1 bar

c) Mitteldruck: ab 1 bis 10 bar

d) Hochdruck: ab 10 bar

Abhangig vom Druckbereich gelten unterschiedliche Sicherheitsmalinah-
men.

Wesentliche Einflussparameter des Spritzverfahrens (Erlduterung siehe
Anhang):

Eigenschaften der Prifflissigkeit,

Volumenstrom und Spritzdruck,

Geometrie von Disen und Lanzen,

Abstand und Winkel zum Objekt,

Zeit pro Flache bzw. Vorschub,

Wiederholungen pro Flache,

Reihenfolge/Abfolge bei der Beprobung der Objektoberflachen.

Das Spritzverfahren gestattet es - abhangig von der Geometrie der jeweili-
gen Kontrollflachen - unterschiedliche Disen oder Driicke anzuwenden, um
eine gezielte und moéglichst wirksame Partikelablésung zu erreichen.
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Das Spritzverfahren ist beschrankt I6semitteltauglich (Brand- und Explo-
sionsschutz) und nicht fur schaumende Flissigkeiten geeignet. Vorzugs-
weise wird Flissigkeit mit Raumtemperatur eingesetzt.

Aufgrund der potenziellen Vernebelung der Prifflissigkeit sind folgende
Risiken zu berlcksichtigen:

e Entstehung explosibler Aerosole bei Losemitteln,
e Uberschreitung der zulassigen MAK-Werte, verbunden mit Ge-
sundheitsrisiken,

Abprallverluste sind zu berilicksichtigen, so dass zur Minimierung von Parti-
kelverlusten ein entsprechendes Nachspulen der Auffangeinrichtungen er-
forderlich ist.

Das Ergebnis des Spritzverfahrens unterliegt besonders den Einzel-
schritten bei der Extraktion, die in der Regel manuell ausgefiihrt werden.
Der flr ein Priifobjekt geeignete Ablauf des Spritzvorgangs ist als Arbeits-
anweisung festzulegen.

2 Materialien und Geratschaften

1. Prifflissigkeit

2. Bauteilaufnahme: z.B. Auflage, Pinzette oder Stativ flr Einzelobjekte;
grobmaschiger Korb fir Kleinteile.

3.  Spritzeinrichtung, wahlweise
a) Druckspritzeinrichtung bestehend aus:

e Spritzwerkzeug: Z.B. Spritzpistole, optional ausgestattet mit Auf-
reinigungsfilter.

e Diverse Spritzdisen (optional): z.B. Rund- und Facherdiise
sowie Lanzen fiir Innenbereiche; bauteilabhangig.

o FlUssigkeitsversorgung: Z.B. ausgestattet mit Vorlagebehalter,
Druckquelle, Manometer, Aufreinigungsfilter. Die Ausfuhrung
richtet sich nach den Sicherheits- und Sauberkeitsanforderungen.

b) Labor-Spritzflasche

4. Beprobungsbehalter: z.B. Spritzkammer, Trichter bzw. Probengefal
zur Sammlung der Analyseflissigkeit
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3

Absaugvorrichtung (optional): Zur Entnahme von Restflussigkeit aus
Bauteilhohlrdumen; z.B. Saugheber.

Graduiertes Gefall zur Volumenbestimmung; z.B. Becherglas oder
Standzylinder.

Prozedur

Hinweis: Die nachfolgende Prozedur ist den Gegebenheiten des Prifobjekts anzupassen.
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Beachten Sie hierzu auch die Anweisungen in Kapitel E: Extraktionsverfahren.
Stellen Sie alle zur Prifung erforderlichen Mittel bereit.

Stellen Sie sicher, dass die Prifeinrichtungen sauber sind und er-
mitteln Sie erforderlichenfalls den Blindwert.

Fallweise: Reinigen Sie die duRere Oberfliche des Bauteils gezielt,
um Querverunreinigungen auszuschlief3en.

Fallweise: Entleeren Sie das Prifobjekt und ermitteln Sie Menge und
Sauberkeitszustand der enthaltenen Flissigkeit.

Fallweise: Vorbereitung; z.B. Demontieren, Entmagnetisieren, Isolie-
rung.

Bringen Sie das Priflos in den Beprobungsbehalter ein und fixieren
Sie es erforderlichenfalls. Platzieren Sie das Prufobjekt so, dass die
Flissigkeit gut in den Beprobungsbehalter oder das Sammelgefal ab-
flieBen kann.

Unterziehen Sie das Objekt dem Spritzvorgang und halten Sie die
geeigneten Bedingungen (Zeit, Flussigkeitsmenge und Abfolge des
Spritzvorgangs) genau ein. Achten Sie darauf, dass dabei keine
Flussigkeit verloren geht und mdglichst keine Flachen des Bauteils
benetzt werden, die nicht prifungsrelevant sind.

Entleeren Sie (erforderlichenfalls wiederholt) Bereiche des Objekts, in
denen sich Flussigkeit sammeln kann, um Restflussigkeit und die
darin enthaltenen Partikel zu erfassen.



10.

11.

12.

13.

4

Bei Objekten mit schwer zuganglichen Hohlrdumen entnehmen sie die
Flissigkeit unter Verwendung einer Absaugvorrichtung und spulen Sie
diese mit Prufflussigkeit nach. Die anfallende Flussigkeit zahlt zur
Analyseflussigkeit.

Fallweise: Beproben Sie das Innere der Verpackung. Die anfallende
Flussigkeit zahlt zur Analyseflussigkeit.

Spilen Sie abschlieRend die eingesetzten Auffanggefalle wie z.B.
Trichter mit einer ausreichenden Menge Prifflissigkeit nach. Die
anfallende FlUssigkeit zahlt zur Analyseflissigkeit.

Fahren Sie die gesammelte FlUssigkeit der Analyse zu.

Ausflillen des Prifprotokolls

Dokumentation

Siehe Anhang A4.
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Anhang A Spritzen (informativ)

A1 Hinweise zur Reinigungswirkung beim Spritzen

Die Reinigungswirkung beim Spritzen ist gegeben, wenn die auf der Ober-
flache anhaftenden Partikel vom Freistrahl der Prifflissigkeit getroffen wer-
den. Dabei sollte ein Winkel von 20° zwischen Spritzstrahl und Oberflache
nicht unterschritten werden. Daraus folgt fir den Anwendungsbereich:
Spritzen ist geeignet fir direkt zugangliche Aullenbereiche, die grol¥flachig
auch mit Facherdiisen gereinigt werden koénnen. Innenbereiche oder
schwer zugangliche Aufienbereiche sollten mit Disen nur gereinigt werden,
wenn ein Spritzwinkel von > 20° gegeben ist. D. h. bei kurzen dicken Boh-
rungen. Bei langen diinnen Bohrungen wird der Winkel von 20° im Inneren
unterschritten oder das Spritzen geht in ein AbflieRen Uber, die Reinigungs-
wirkung weicht von ihrem urspriinglichen Wert zu stark ab, sinkt extrem
und/oder ist nicht mehr definiert. Fir solche dem Spritzstrahl nicht mehr
direkt zuganglichen Geometrien sollten dann Spritzlanzen eingesetzt wer-
den, die in die Innenrdume eintauchen kénnen. Sackbohrungen oder ahn-
liche Geometrien sollten ebenfalls nur mit Lanzen gereinigt werden.

~ Spritzstrahl

_ Partikel 15 50N\

"

Bauteil

‘\ Spritzstrahl
1>20°F
P

Bauteil
mit
Bohrung

Partikel Spritzlanze

7

Bauteil b
mit ‘

Sackloch

.

i

Partikel

Abbildung A1: Spritzen mit Freistrahl in AuBen- und Innenbereichen (links,
Mitte), Einsatz von Spritzlanzen in Innenbereichen wie
Sackléchern (rechts).

Eine Ausnahme kénnen dinne Bohrungen o. a. darstellen, die mit einem
Freistrahl gespritzt werden, dessen Durchmesser gréRer als der Durchmes-
ser der Durchgangsbohrung ist, so dass das Spritzen im Inneren des Bau-
teils in ein turbulentes Innenspllen Ubergeht.
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A.2 Volumenstromkontrolle

Verfugt die Spritzeinrichtung nicht Uber eine integrierte Volumenstroman-
zeige, muss regelmaRig eine Kontrolle des Volumenstroms z.B. durch Aus-
litern erfolgen, um dem zunehmenden Druckverlust eventuell eingebauter
Aufreinigungsfilter Rechnung zu tragen und den erforderlichen Volumen-

strom zu gewahrleisten.

A3 Beispiel fiir eine Spritzeinrichtung

1)

I s

3)

1) Kammer (Reinluftbereich)
2) Manuelle Spritzvorrichtung
3) Auffangwanne

4) Aufreinigungsfilter

5) Druckluftanschluf®

6) Vorratsbehalter

7) Vakuumpumpe

7)

8) Beliiftungs- und Absperrventil
9) Analysefilter

6)

6)

Abbildung A2: Spritzkammer mit Fliissigkeitsver- und Entsorgung
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A4 Dokumentation — Spritzen

Beispiel zur Spezifizierung der Bedingungen:

Spritzverfahren

Referenz Arbeitsanweisung: Referenz Qualifizierungsdaten:

Bauteilbereiche 1: (hier wahlweise Angabe der betreffenden Objektstellen;
z.B. laut Zeichnung)

Max. Abstand (bei Hochdruck) [mm]:

Spritzdruck (Angabe wahlweise) [bar]: Zeit pro Kontrollflache? [s]:
Am Druckbehalter: Spritzfliissigkeitsmenge? [ml]:
Vor der Duse: Nachspulprozedur fir Bauteil und Gerat-
schaften:

O Spritzflasche
. T Menge Nachsplilflissigkeit [ml]:
Diisenspezifikation:

.. ) Art der Nachspllprozedur (z.B. Spritzflasche,
Diisengeometrie (z.B. rund, oval ...):

Spritzdlise, Kammerspdlung, usw.):
Hydraulischer Durchmesser [mm]:

Beschreibung: Anmerkungen Nachsplilprozedur:

Volumenstrom?® [ml/min]:

Prifumgebung: O nicht definiert O klimatisiert 0O Reinraumklasse (1ISO 14644 -1):

Bauteilbereiche 2: (hier wahlweise Angabe der betreffenden Objektstellen;
z.B. laut Zeichnung)

Max. Abstand (bei Hochdruck) [mm]:

4 Nur zwei dieser drei Punkte sind anzugeben
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E.2 Ultraschall
1 Prinzip

Mit Ultraschall-Extraktion wird die Uber ein flissiges Medium vermittelte
Einwirkung mechanischer Schwingungen im Bereich von 20-400 kHz auf
die Oberflache des Priifobjektes bezeichnet. Die Reinigung erfolgt dabei
entweder in Tauchbadern, deren Boden oder Seitenwande mit US-Schwing-
elementen bestlickt sind oder durch Einbringung von US abstrahlenden
Sonotroden in flissigkeitsgeflillte Hohlraume des Bauteils.

Die Partikel I6sende Reinigungswirkung beruht dabei auf den hohen Druck-
spitzen, die bei der Implosion von Kavitationsblaschen entstehen.

Die Extraktionswirkung des Ultraschalls ist neben den allgemein wirksamen
Parametern wie Zeit, Temperatur und Reinigungsflissigkeit im Besonderen
von der US-Frequenz und dem Schallwechseldruck, der durch die Ultra-
schallleistung und die geometrischen Gegebenheiten bestimmt wird, fest-
gelegt. Allgemein gilt, je hoher die US-Leistung und je niedriger die US-
Frequenz, desto starker sind die physikalischen Reinigungskrafte.

Hinweis: Dies bedeutet gleichzeitig, dass der das Ergebnis verfalschende Abtrag an der
Bauteiloberflache durch Wahl einer héheren Frequenz oder einer niedrigeren
Leistung verringert werden kann. Besondere Vorsicht ist bei Gusseisen geboten,
da es hier zur Auslésung von Graphit kommen kann. Auch bei Aluminiumguss-
Oberflachen, lackierten oder beschichteten Flachen sowie Sinterwerkstoffen kann
es durch ungeeignet gewahlte US-Parameter zu Schadigungen des Materials
kommen.

Ultraschallbader sind zur Beprobung von Auflengeometrien geeignet sowie
zur Reinigung von Innenbereichen, wenn der Schall tiber Offnungen im
Bauteil mit genligend hoher Intensitét in die Innenbereiche gelangen kann.
Die Reinigungswirkung im Inneren von Bauteilen wird umso schwacher, je
kleiner die Eintritts6ffnung fir den Schall ist und je gréRer dazu im Verhalt-
nis der Innenhohlraum ist. Fur eine gleichzeitige Innen- und Auflenreini-
gung muss daher sichergestellt werden kénnen, dass im Inneren des Bau-
teils Uberall die Kavitationsschwelle Uberschritten wird, ohne das Bauteil-
material an der AulRenseite anzugreifen. Innengeometrien in schallweichen
Materialien kdnnen in Badern nur gereinigt werden, wenn die Eintrittsoff-
nungen grofl3er als die halbe Wellenlange des Schalls sind (siehe Anhang).
Schallweiche Materialien, wie Schaumstoff oder Dammmaterialien, die die
Schallenergie stark absorbieren, werden allerdings selten zur Fertigung von
Automobilkomponenten verwendet.
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Kdénnen diese Punkte nicht gewahrleistet werden, muss ein anderes
Extraktionsverfahren eingesetzt werden. Werden sehr hohe US-Leistungen
im Inneren eines Bauteils bendtigt, kdbnnen Sonotroden zum Einsatz kom-
men, die ein rdumlich begrenztes aber sehr intensives Schallfeld ausbilden.
Dabei kénnen sowohl Innenbereiche von komplett eingetauchten kleinen
Bauteilen (z.B. im Becherglas) als auch befullte Hohlrdume von grof3en
Bauteilen beschallt werden (siehe Anhang).

Eine weitere Einsatzmdglichkeit des Ultraschalls bei der Bestimmung der
technischen Sauberkeit ist die Unterstitzung von Innenspllprozeduren.
Dabei wird die zu prifende in der Regel rohrférmige Komponente (keine
US absorbierenden Materialien), die mit Prifflissigkeit durchstromt wird,
zusatzlich in ein US-Bad getaucht und von auf3en beschallt.

Wesentliche Einflussparameter des Ultraschallverfahrens (Erlduterung
siehe Anhang):

Eigenschaften und Temperatur der Prifflissigkeit,
Frequenz des Ultraschalls

Leistungsdichte des Ultraschalls

Art der Schalleinbringung (Bad/ Sonotrode)
Orientierung des Bauteils zur Schallquelle
Extraktionszeit

Bauteilbewegung

2 Materialien und Geratschaften

1.  Prifflissigkeit, dynamische Viskositat n <5 mm?/s
2. Ultraschall-Geratschaften

a) Ultraschall-Bad: Das Bad sollte aus Edelstahl gefertigt sein. Die
Daten und Leistungsmerkmale missen im Prifbericht dokumen-
tiert sein, insbesondere die Leistung, die Frequenz und das Bad-
volumen. In der Regel werden in US-Badern der Boden und/oder
die Wande des Beckens mit Schallgebern bestlickt, um ein
homogene Schallverteilung im Becken und damit eine homogene
Reinigungswirkung zu erzielen.

i. Halterung zur Fixierung der Prifobjekte im Bad (kein Wand-
und Bodenkontakt), auf gute US-Durchlassigkeit achten.
(z.B. Maschenkdérbe mit moglichst groler Maschenweite,
keine Halterungen aus kompakten absorbierenden Kunst-
stoffen).
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ii: Fallweise: Becherglas zur Aufnahme von Kleinteilen und
entsprechende Halterung fur Becherglas (siehe i.).

iii. Vorrichtung (manuell/automatisiert) zur Oszillation der Bau-
teile um die halbe Wellenlange senkrecht zur Schall abstrah-
lenden Flache zum Ausgleich von Inhomogenitaten in der
Schallwirkung durch die Ausbildung stehender Wellen
(Oszillations-Geschwindigkeit < 1 cm/s).

Hinweis: Eventuelle Bauteilhalterungen oder Warenkdrbe missen aus sauberkeits-

gerechtem Material bestehen und entsprechend verarbeitet sein. Z.B.
sollten Schweilndhte von Bauteilhalterungen mdoglichst auRerhalb des US-
Beckens liegen.

Sonotrode: Eine andere Mdglichkeit Ultraschall in eine Prifflls-
sigkeit einzukoppeln, ist die Verwendung von Sonotroden. Die
Masse und Geometrie dieser Schall-Ubertragungselemente sind
auf die Frequenz des Ultraschalls abgestimmt. Fir Anwendun-
gen wie die Sauberkeitsanalyse werden in der Regel stabférmige
Sonotroden aus Titan eingesetzt, die den Grofdteil der US-
Energie Uber die Stirnflache in die FlUssigkeit abstrahlen. Sie
werden eingesetzt, wenn in Innengeometrien von Bauteilen,
Durchgangsbohrungen oder Sackléchern hohe Leistungsdichten
zur Extraktion bendtigt werden, die nicht Uber ein Bad einge-
koppelt werden kdnnen. Wegen dieser hohen Leistungsdichte ist
besondere Vorsicht geboten, um Beschadigungen an der Bau-
teiloberflache zu vermeiden.

i: Bedarfsweise: Becherglas o. &. geeignetes Behaltnis zur Auf-
nahme des Bauteils

i Bedarfsweise: Stativ zur Fixierung von Schallwandler und
Sonotrode.

Fallweise: Weitere Behaltnisse (Trichter, Becherglaser) zur Sammlung
der Prifflissigkeit.

Spritzeinrichtung zum Nachspilen der Bauteile und Geratschaften
und/oder Dosierung von Prifflissigkeit (siehe Kapitel E1: Spritzen).

Graduiertes Gefall zur Volumenbestimmung; z.B. Becherglas oder
Standzylinder.

Absaugvorrichtung (optional): Zur Entnahme von Restflussigkeit aus
Bauteilhohlrdumen; z.B. Saugheber.
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3

Sicherheit

Neben den allgemeinen Sicherheitsanforderungen, die fur alle Extraktions-
verfahren gelten, gibt es beim Einsatz von US-Techniken einige weitere
Punkte zu beachten:

4

e Durch die Einkopplung des Ultraschalls in die Prifflissigkeit und
dem damit verbundenen Energieeintrag kann es bei langerer
Beschallung zu einer Erwarmung der Flussigkeit kommen. Dies
ist insbesondere beim Einsatz brennbarer Flissigkeit zu beachten
und zu prufen (20° unterhalb des Flammpunktes bleiben).

e Wahrend der Beschallung nicht mit der Hand oder anderen Kor-
perteilen in die Prifflissigkeit fassen (Gefahr der Embolie oder
Zerstdrung von Hautzellen!).

e Beim Einsatz von Sonotroden in Verbindung mit Behaltnissen aus
Glas o. a. Materialien (z.B. Becherglas) ist ein Kontakt zwischen
eingeschalteter Sonotrode und Behaltnis zu vermeiden. Der Kon-
takt kann zur Zerstérung des Behaltnisses fiihren (Verletzungsge-
fahr durch Scherben).

Prozedur

Hinweis: Die nachfolgende Prozedur ist den Gegebenheiten des Prifobjekts anzupassen.
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Beachten Sie hierzu auch die Anweisungen in Kapitel E: Extraktionsverfahren.
Stellen Sie alle zur Prifung erforderlichen Mittel bereit.

Stellen Sie sicher, dass die Prifeinrichtungen sauber sind und er-
mitteln Sie erforderlichenfalls den Blindwert.

Fallweise: Vorbereitung; z.B. Demontieren, Entmagnetisieren, Isolie-
rung.

Extraktionsprozedur im Ultraschall-Bad
Ultraschallbad bzw. Becherglas mit sauberer Priffliissigkeit beflllen
und entgasen.

Konditionierung der Bauteile (siehe Kapitel B: Sauberkeitsgerechte
Handhabung). Dabei ist im Falle des US-Bades folgendes zu beachten:

a) Ist die ausschlielliche Beprobung von Auflenbereichen gefor-
dert, werden die Offnungen zu den Innenbereichen (wenn vor-
handen) durch geeignete Stopfen oder Schrauben verschlossen.



c)

Hinweis:

Werden Aufden- und Innenbereiche beprobt sind keine derartigen
MafRnahmen vorzunehmen. Es ist auf eine geeignete Orientie-
rung der Bauteil6ffnungen zu den Schall abstrahlenden Bad-
flachen zu achten (siehe Anhang).

Die ausschlieBliche Beprobung von Innenbereichen wird folgen-
dermafen durchgefuhrt. Erst wird eine AulRenreinigung, wie
unter a) beschrieben, durchgefihrt und die Reinigungsflissigkeit
verworfen. Anschlieend erfolgt eine Gesamtreinigung der Innen-
bereiche und bereits gereinigten Aullenbereich, wie unter b) be-
schrieben. Die anschlieBend zu analysierende Prifflissigkeit
enthalt somit die Partikel aus den Innenbereichen des Bauteils.

Eine weitere Mdoglichkeit zur Innenbeprobung besteht in folgender Vorgehens-
weise: Das Bauteil wird befiillt und die Offnungen des Bauteils mit Stopfen oder
Schrauben verschlossen. Die Beschallung erfolgt von auRen im US-Bad. Anschlie-
Rend wird das Bauteil wieder gedffnet und die Flussigkeit aus dem Inneren der
Analyse zugefiihrt. Diese Vorgehensweise ist allerdings nicht zu empfehlen. Die
Einkopplung des Ultraschalls Uber die Hille des Bauteils ist zwar prinzipiell
maoglich, aber extrem stark vom Bauteilmaterial und von der Geometrie abhangig
(Stichwort: Eigenfrequenzen des Bauteils), so dass die Moglichkeit einer Innenbe-
probung unter definierten Bedingungen nur mit groRem Aufwand beurteilt werden
kann.

3. Einbringen des oder der Prifobjekte ins Ultraschallbad direkt bzw. in
Aufnahmen wie Korbe oder mediengefiillte Becherglaser, die ebenfalls
im US-Bad Uber eine Haltevorrichtung fixiert werden.

4. Die

Beschallung mit der Leistung, der Frequenz und der Zeit durch-

fuhren, die in der Prifspezifikation festgelegt ist. Wahrend der Be-
schallung das Bauteil bzw. Becherglas bewegen.

Hinweis 1:

Hinweis 2:

Ist das Bauteil von mehreren Seiten oder in mehreren Orientierungen zu
beschallen, so ist bei der Umorientierung (Wenden, Rotieren, usw.) sorgfaltig auf
die Vermeidung einer zuséatzlichen Partikelerzeugung durch den Handhabungs-
schritt zu achten.

Beim Einsatz von Labor-US-Becken ist darauf zu achten, dass keine vom Bauteil
abgeldsten Partikel im Becken verbleiben. Die Gefahr einer ,Partikelfalle” ist oft am
Auslauf der Becken gegeben, der aus fertigungstechnischen Griinden meist einen
Spalt bzw. Absatz aufweist, der ein vollstandiges Abflieen der Partikel behindern
kann. Sind am US-Becken Hahne o. &. zur Entleerung angebracht, ist zu prifen,
ob diese bei Betatigung Partikel abgeben, die das Analyseergebnis Uberlagern
kénnen (Blindwert).
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10.

11.

4.2

Das oder die Prlfbauteile entnehmen und sorgféaltig Gber dem US-
Becken bzw. dem Becherglas mit sauberer Prifflissigkeit nachspilen.

Erforderlichenfalls Entleeren des Objekts, um Restflissigkeit und die
darin enthaltenen Partikel zu erfassen.

Bei Objekten mit schwer zuganglichen Hohlrdumen entnehmen sie die
Flissigkeit unter Verwendung einer Absaugvorrichtung und spulen Sie
diese mit Prufflussigkeit nach. Die anfallende Flussigkeit zahlt zur
Analyseflussigkeit.

Fallweise: Das Innere der Verpackung beproben. Die anfallende Flis-
sigkeit zahlt zur Analyseflussigkeit.

Abschlielend die eingesetzten Auffanggefalle wie z.B. US-Becken
oder Becherglas mit einer ausreichenden Menge Prufflissigkeit nach-
spulen. Die anfallende Flussigkeit zahlt zur Analyseflussigkeit.

Die gesammelte Flussigkeit der Analyse zufuhren.
Ausflillen des Prifprotokolls
Extraktionsprozedur beim Einsatz von Ultraschall-Sonotroden

Das Prifobjekt wird in ein Becherglas oder ein anderes geeignetes
Behaltnis eingebracht. Die Offnung des Bauteils muss nach oben zei-
gen, um fur die Sonotrode zuganglich zu sein. Becherglas mit einer
definierten Menge Prifflissigkeit befiillen. Es ist darauf zu achten,
dass die zu reinigenden Innengeometrien vollstandig mit Flussigkeit
gefillt sind. Entsprechendes gilt, wenn ein Hohlraum eines groRen
Bauteils mit Prifflissigkeit beflllt wird (siehe Anhang).

Die Sonotrode in den zu reinigenden Hohlraum des Bauteils ein-
tauchen (Sonotrode darf weder Bauteil noch Becherglas berihren).
Bei Bedarf die Sonotrode mit einem Stativ fixieren. Die Beschallung
mit der Leistung, der Frequenz und der Zeit durchfiihren, die in der
Prifspezifikation festgelegt ist.

Hinweis 1: Sind mehrere Bohrungen bzw. Hohlrdume des Bauteils zu behandeln, muss die
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Beschallung flr die einzelnen Bereiche wiederholt werden. Dabei ist das Bauteil
gegebenenfalls zu drehen.



Hinweis 2: Die hohen Leistungsdichten der Sonotroden herrschen in der Regel nur im Nahfeld

6.

5

vor der Sonotrodenspitze. Werden gréRere Innenbereiche wie z.B. lange Boh-
rungen mit Sonotroden gereinigt, so muss diese der Geometrie nachgefiihrt wer-
den, um eine homogene Beschallung und Extraktionswirkung zu gewahrleisten.

Bauteil entnehmen, Uber dem Becherglas oder einem Auffanggefal
entleeren und mit sauberer Prifflissigkeit spilen. Am Ende der Spul-
prozedur auf vollstdndige Entleerung des Bauteils und Austrag der
Partikel achten.

Die Prufflissigkeit aus dem Becherglas oder dem Auffanggefall der
Analyse zuflhren. Alle Geréatschaften, die mit der Prifflissigkeit in
Kontakt gekommen sind, z.B. Becherglas, Sonotrodenspitze, Hand-
schuhe des Bedieners usw., mit sauberer Flussigkeit grindlich Spilen
und diese ebenfalls der Analyse zuflihren.

Fallweise: das Beproben des Inneren der Bauteilverpackung erfolgt
durch Spillen mit denselben Geratschaften, die zum Nachspllen des
Bauteils verwendet werden. Auch diese Flussigkeit der Analyse zu-
fuhren.

Ausfillen des Prifprotokolls.

Dokumentation

Siehe Anhang A3.
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Anhang A Ultraschall (informativ)
A1 Beispiel fiir US-Priifanordnungen

A1A1 Bauteilpriifung direkt im US-Bad

Bauteil
Ultraschall-
Tauchbad
I Schallwandler
(Transducer)
A1.2 Priifung von Bauteilen im Becherglas
Becherglas Bauteile

Hinweis: Zur gleichzeitigen Reinigung von Kleinteilen im Becherglas dirfen diese bei kom-
pakten Bauteilen nur einlagig vorliegen.
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AA13 Extraktion von Partikeln aus durchspiilten Komponenten mit
Unterstiitzung durch AuBenbeschallen im US-Bad

I d

nschliisse zum
Innenspllen

Bauteil
(rohrférmig)

A1.4 Extraktion von Partikeln aus Bauteil-Innenbereichen durch
den Einsatz von Sonotroden (Kleinteil im Becherglas)

Schallwandler

Sonotrode (Transducer)

Becherglas |1 "l

Bauteil

Hinweis: Wird das Bauteil zum Zweck der zusatzlichen Auenreinigung mit der Sonotroden-

spitze Uberfahren, ist auf einen genligend hohen Flissigkeitsstand Gber der Bau-
teiloberflache zu achten (> 2 cm).
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A.2

Beispiele fiir die Anordnung von Bauteilen im US-Tauchbad

Reinigungsau
fgabe

Anordnung im Becken

Bemerkung

AuBen-
reinigung

hM

sonst
Drehu

—_
US-abstrahlende Flache

Max. 400mm

)

Abstand Bauteil zur Schall-
quelle sollte = A sein (siehe
Tabelle 2).

Bei Abstanden > 400 mm
zwischen zu reinigender und
Schall abstrahlender Flache
ist eine Drehung des Bauteils
notwendig.

Hohlteil
innen, einfach

— T T

Orientierung der Bauteiloff-
nung zur Schall abstrahlen-
den Flache.

>A
......
US-abstrahlende Fache
Sacklochod. | |~ = ] Orientierung der
Geometrie Bauteil6ffnung zur Schall
abstrahlenden Flache.
Auf Beflillung des Hohlraums
achten.
A e
.....
US-abstrahlende Fiache
Innenhohl- o Orientierung der
-Dreh
raum +90"-Drehung Bauteildffnungen zur Schall
abstrahlenden Flache.
Auf Beflillung des Hohlraums
achten.
US-abstrahlende Rache
Tabelle 1: Anordnung verschiedener Bauteilgeometrien fir die Pri-

fung im Bad
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Frequenz f Wellenldange A
25 kHz 61 mm
35 kHz 43 mm
40 kHz 38 mm
130 kHz 12 mm
Tabelle 2: Beispiele fir verschiedene Wellenldngen in Abhangigkeit
von der US-Frequenz (in Wasser)
A3 Dokumentation — Ultraschall

Ultraschallverfahren

Referenz Arbeitsanweisung:

Referenz Qualifizierungsdaten:

Ultraschalltechnik:
O Ultraschallbad
[ Sonotrode
O sonstiges: mit Spezifikation

Behaltnis fiir Bauteil und/oder Priif
flussigkeit:
[ Ultraschallbad

[J Becherglas o0.a.
Frequenz [Hz]:
Leistung [W]:
Zeit der US-Prifung [s]:
Volumina [ml]:
Insgesamt beschalltes Volumen [l]:

Prufflissigkeitsmenge [ml]:

Temperatur [°C]:

Bauteilbewegung: [ Ja [ Nein
Hub [mm]:
Oszillationsfrequenz [kHz]:

Nachspllprozedur fir Bauteil und
Geratschaften:

Menge Nachspllflissigkeit [ml]:

Art der Nachspulprozedur
(z.B. Spritzflasche, Spritzdiise,
Kammerspulung, usw.):

Anmerkungen Nachspulprozedur:

Anmerkungen:

Innenprufung/AuRenprifung ...

Z.B. Rotation des Bauteils bei der Priifung, Umorientierung des Bauteils im Bad,

Hinweis: Bei gleichzeitigen Innenspilen von rohrférmigen Komponenten im US-Bad wird

zusatzlich das Formblatt von Extraktionsverfahren ,Spilen” verwendet.
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A.5 Kontrolle der Leistungsmerkmale von Ultraschallbecken

Zur Messung des Schallwechseldrucks in Ultraschallbadern kénnen Hydro-
phone eingesetzt werden.

Zur Uberwachung der relativen zeitlichen Stabilitat (Alterung) eines
Beckens, besteht die Mdglichkeit, die Wirkung des Ultraschalls in bestimm-
ten zeitlichen Abstanden zu Uberprifen. Dies kann durch die quantitative
Erfassung der Perforation einer Aluminiumfolie durch die Kavitation des
Ultraschalls erfolgen. Dies muss unter definierten Bedingungen erfolgen
(Dicke der Folie, Ort und Orientierung der Folie im Becken).
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E.3 Spiilen
1 Prinzip

Bei der Extraktion mittels Spulstand wird in einer von Prifflissigkeit durch-
stromten, geschlossenen Einrichtung die Endanwendung des Prifobjekts
mdglichst praxisnah nachgebildet. Das Objekt wird dazu innen mit der Prif-
flissigkeit durchstromt, um die Partikel der benetzten Oberflachen abzu-
I6sen und auszutragen. Eventuell muss das Objekt dazu (mechanisch) be-
tatigt werden.

Das Verfahren ist lediglich zum Beproben der Kontrollflachen von Objekten
geeignet, die durch den Durchstrdomungsvorgang erfasst werden kénnen.

Hinweis 1: Hierzu kann eine Vorbefiillung oder Entliiftung des Objekts erforderlich sein, wobei
darauf zu achten ist, dass keine Partikel bzw. Prufflissigkeit verloren gehen.

Hinweis 2: Eine gezielt pulsierende Durchstrémung kann die Extraktionswirkung verbessern.

Die hervorzuhebende Anwendung liegt in der Prifung durchstrémter aktiver

Komponenten, die Medienstrome wahlweise freigeben oder sperren (Pum-

pen, Ventile). Auch die Prufung passiver Komponenten wie Filter und Lei-

tungen ist angezeigt, sofern die Strémungsquerschnitte ausreichende Ab-

I6sung und Austrag der Partikelfracht zulassen.

Hinweis: [SO 16232-5 empfiehlt, die Stromungsgeschwindigkeit so zu wahlen, dass eine
turbulente Stromung vorliegt (Reynoldszahl = 2300). Dies ist bei Objekten mit

groRen Querschnitten allerdings nur mit Hochleistungsspulstadnden zu realisieren
und kann mit dem Aufkommen groRer Analyseflissigkeitsmengen verbunden sein.

Die Strémungsbedingungen (Druck, Volumenstrom) insbesondere die Ein-
stellungen zur Betatigung aktiver Prifobjekte haben einen erheblichen Ein-
fluss auf das Ergebnis. Diese Bedingungen mussen zwischen zwei Parteien
vereinbart werden.

Achtung: Bei der Gestaltung der Prifparameter muss entschieden werden, ob méglichst nur

die urspriinglich als Verunreinigung vorhandenen Partikel erfasst werden sollen
oder auch durch aktive Komponenten verursachte Partikel.

Wesentliche Einflussparameter des Spulverfahrens:

Eigenschaften der Prifflissigkeit,
Volumenstrom, Spildruck und Spllzeit,
Geometrie und Art des Prifobjekts,
Pulsation und Pulsationsfrequenz,
Druckschwankungsbereich.
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Materialien und Geratschaften

Prifflissigkeit

Es wird ein spezieller Spilstand bendtigt, dessen Ausfiihrung den ge-
forderten Sauberkeits- und Sicherheitsanforderungen geniigen muss.

Der Prifstand besteht z.B. aus: Vorlagebehalter (1), Pumpe (2),
Drossel (3), Durchflussmessgerat (4), Aufbereitungsfilter (5), Mano-
meter (6), Ventile (9), Einbauvorrichtung (7) fir das Priif- bzw. Ersatz-
objekt (8), Auffangbehalter fir die Prifflissigkeit (10) etc. (Beispiel
siehe Anhang A1)

Hinweis: Im Anhang ist ein Beispiel fir die Ausfiihrung eines Prifstandes gegeben. Hierbei

3.

3

handelt es sich um einen Uberdruckpriifstand. Die Pumpe ist vor dem zu
prifenden Bauteil angeordnet. Es gibt auch Ausfiihrungen mit einer Vakuumvor-
lage, die hinter dem zu priifenden Bauteil angeordnet ist. Die Prifprozedur ist in
diesem Fall analog anzuwenden.

Beprobungsbehalter, Probengefall oder Analysefiltereinheit (anwen-
dungsabhangig): Zur Aufnahme der Analyseflissigkeit.

Prozedur

Abhangig von dem zu beprobenden Bauteil sind verschiedene Prifproze-
duren anzuwenden. Diese unterscheiden sich durch einzelne grundsatz-
liche Betriebszustande des Spllstandes:

A.
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Prifprozedur fir passive Bauteile:

Nach diesem Schema werden Priifobjekte wie z.B. Kraftstoffleitungen
oder Filtergehause beprobt.

Prifprozedur fir aktive, nicht fordernde Bauteile:

Nach diesem Schema werden solche aktiven Bauteile geprift, die
keine flissigkeitsfordernden Eigenschaften haben, wie z.B. Ventile
oder Injektoren. Ublicherweise miissen die aktiven Priifobjekte wéh-
rend der Extraktion extern angesteuert und betéatigt werden. Fur den
notwendigen Volumenstrom im Spilstand sorgt eine fest installierte
Pumpe (2).

Hinweis: Prifprozedur A und B sind quasi identisch. Bei Prifprozedur B ist lediglich

darauf zu achten, das Prifobjekt gegebenenfalls extern anzusteuern und zu
betatigen.



3.1

Prifprozedur fir aktive, fordernde Bauteile:

Diese Prufprozedur wird bei Pumpen, z.B. Kraftstoffpumpen ange-
wandt. Die zum Spllstand gehérende Pumpe (2) wird nur zur Kondi-
tionierung des Splulstands eingesetzt. Zur Beprobung des férdernden
Prufobjekts wird die Spullstandpumpe (2) durch einen Bypass Uber-
brickt. Den Volumenstrom im Spilstand erzeugt die zu prifende For-
dereinrichtung selbst.

Prozedur A und B

Stellen Sie alle zur Prifung erforderlichen Mittel bereit.

Konditionierung des Spiilstandes:

a) Einbau eines Ersatzobjekts (8) mit geeigneten Anschlissen in
den Prifstand.

b) Das Dreiwegeventil (9) muss auf Ricklauf zum Vorlagebehalter
(1) gestellt werden.

c) Die Ventile vor und nach dem Ersatzobjekt (8) werden nach allen
Richtungen gedffnet, um den eingedrosselten Bypass ebenfalls
aufzureinigen.

d) Die Ventile vor und nach der Pumpe (2) werden so eingestellt,
dass der Bypass geschlossen ist.
Ermittlung des Blindwerts:

Nach Beendigung der Aufreinigung wird das Dreiwegeventil (9) auf
Auslauf zum Auffangbehalter gestellt und der Blindwert ermittelt.

Konditionierung / Vorbereitung des Priifobjekts:

Um Querkontaminationen zu vermeiden, miissen die auRReren Ober-
flachen des Priflings im Anschlussbereich gereinigt werden.

Einbau des Priifobjekts in den Spulstand:

Achtung: Beim Einbau des Bauteils in den Spulstand besteht die Gefahr der Partikel-
erzeugung.
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3.2

Beprobung des Priifobjekts:

Der Bypass fur das Objekt muss hierzu geschlossen sein. Aktive Prif-
objekte sind entsprechend zu betédtigen. Die gesamte abstromseitig
anfallende FlUssigkeit zahlt als AnalyseflUssigkeit. Sie muss in geeig-
neter Weise entnommen bzw. gesammelt werden.

Objekt erforderlichenfalls entleeren, um Restflissigkeit und darin ent-
haltene Partikel zu erfassen.

Abschlielend die eingesetzten Auffanggefalle wie z.B. Trichter mit
einer ausreichenden Menge sauberer Prifflissigkeit nachspillen. Die
anfallende FlUssigkeit zahlt zur Analyseflussigkeit.

Die gesammelte Flussigkeit der Analyse zuflhren.

Ausflillen des Prifprotokolls

Prozedur C

Hinweis 1: Die unten stehende Prifprozedur gilt fir Pumpen und andere flussigkeitsférdernde

Aggregate, welche die Pumpe (2) im Spulstand zur Extraktion nicht benétigen.

Hinweis 2: Aktive Bauteile (z.B. Kraftstoffpumpen) generieren in ihrer Einlaufphase Partikel.
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Falls ein aktives Bauteil nach der Fertigung einer Sauberkeitsanalyse unterzogen
werden soll und diese Einlaufphase noch nicht durchlaufen hat, so sind die
Sauberkeitsanforderungen und die Interpretation der Analyseergebnisse zwischen
den beteiligten Parteien zu vereinbaren.

Konditionierung des Spllstandes

a) Einbau eines Ersatzobjekts (8) mit geeigneten Anschlissen in
den Prifstand.

b) Die Ventile vor und nach dem Ersatzobjekt (8) werden in alle
Richtungen gedffnet.

c) Die Ventile vor und nach der Pumpe (2) werden in alle Rich-
tungen gedffnet um den eingedrosselten Bypass ebenfalls aufzu-
reinigen

Das Dreiwegeventil (9) muss auf Rucklauf zum Vorlagebehalter (1)
geschalten werden.



3.3

Ermittlung des Blindwerts
Konditionierung / Vorbereitung des Prifobjekts:

Um Querkontaminationen zu vermeiden, mussen die duReren Ober-
flachen des Pruflings im Anschlussbereich gereinigt werden.

Einbau des Prifobjekts in den Spulstand

Achtung: Beim Einbau des Bauteils in den Spillstand besteht die Gefahr der
Partikelerzeugung.

Beprobung des Priifobjekts:

Zur Beprobung werden die Ventile vor und nach der Pumpe (2) des
Spllstands auf Bypass gestellt, um die Pumpe zu Uberbricken
(Pumpe abschalten!). Der Bypass fir das Prifobjekt muss geschlos-
sen sein. Setzen Sie das Priifobjekt in Betrieb. Die gesamte abstrom-
seitig anfallende Flissigkeit zahlt zur Analyseflissigkeit und muss
entnommen und zur Analyse in geeigneter Weise gesammelt werden.

Objekt erforderlichenfalls entleeren, um Restfllissigkeit und die darin
enthaltene Partikel zu erfassen.

Abschlielend die eingesetzten Auffanggefalle wie z.B. Trichter mit
einer ausreichenden Menge sauberer Prifflissigkeit nachspilen. Die
anfallende FlUssigkeit zahlt zur Analyseflissigkeit.

Die gesammelte Flissigkeit der Analyse zufiihren.

Ausfillen des Priifprotokolls

Dokumentation

Siehe Anhang A2.
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Anhang A Spilstand
A1 Priifanordnungen

Mégliche Anordnung eines Spllstands zur Sauberkeitsprifung:

IS

Yo
/

Graduierter Vorlagebehalter fur die Priifflissigkeit
2. Pumpe

3. Drosseln
3.1 Hauptdrossel
3.2 Drossel am Bypass der Pumpe (2)
3.3 Drossel am Bypass des Prif- bzw. Ersatzobjektes (8)

Durchflussmessgerat
Aufreinigungsfilter

Manometer

Einspannvorrichtung flr das Priifobjekt
Pruf- oder Ersatzobjekt

9. Dreiwegekugelventil

10. Auffangbehalter fur die Priifflissigkeit
11. Filtrationseinheit fir Analysefilter

12. Optischer Partikelzahler (optional)

13. Entnahme- bzw. Sammeleinrichtung

®© N o g b~
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A.2 Dokumentation

Spiilverfahren

Referenz Arbeitsanweisung:

Referenz Qualifizierungsdaten:

O Uberdruckspiilstand
[ Unterdruckspulstand
Prifobjekttyp:
O passiv (z.B. Leitung)
[ aktiv nichtférdernd (z.B. Ventil)
[ aktiv fordernd (z.B. Kraftstoffpumpe)
Externe Ansteuerung notwendig:
OdJa [O Nein
Betatigungsfrequenz [Hz]:
Betatigungsdruck [bar]:
Spulstandeinstellungen:

Spuldruck [bar]:

Volumenstrom [ml/min]:

Prufflissigkeitsmenge[ml]:

Spiilzeit [s]:
Pulsation: [JJa [ Nein
Pulsationsfrequenz [Hz]:
Druckschwankungsbereich Ap [bar]:

Nachspiilprozedur fiir Bauteil und
Geréatschaften:

Menge Nachspdlflissigkeit [ml]:

Art der Nachspllprozedur (z.B. Spritz-
flasche, Spritzdiise, Kammerspulung,
usw.):

Anmerkungen Nachspllprozedur:

Anmerkungen:
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E.4 Schiitteln
1 Prinzip

Das Prifobjekt wird anteilig mit Prifflissigkeit befiillt und die Offnungen
werden verschlossen. Durch Schitteln unterstitzt, werden die Partikel von
der Kontrollflache geldst und auf die Flussigkeit Gibertragen. Das Schiitteln
bewirkt dabei zum einen eine Krafteinwirkung der Flissigkeit auf anhaften-
de Partikel aus verschiedenen Richtungen. Zum anderen werden dadurch
Totzonen sowie Hinterschneidungen erreichbar. Abgeléste Partikel werden
in der Schwebe gehalten.

Das Verfahren ist geeignet fur Objekte, deren Innenraum durch mindestens
eine Offnung zuganglich ist und deren GréRe und Gewicht es zulésst, die
zu kontrollierenden Bereiche ausreichend zu behandeln. Zur Beprobung
von Kapillaren ist das Verfahren nicht geeignet.

Das Prifergebnis wird bei dieser Anwendung wesentlich durch Art und
Dauer des Schiittelns sowie die eingesetzte Prifflissigkeit beeinflusst.

Die Gestaltung des Schiittelvorgangs richtet sich nach Form, GréRe und
Gewicht des Bauteils.

Das Verfahren ist nicht fir schaumende Flissigkeiten geeignet.

Das Schitteln erfolgt wahlweise manuell oder mit Unterstiitzung einer auto-
matischen Einrichtung.

Hinweis: Die Anwendung zur Reinigung einfach geformter, kleiner Bauteile - durch Einbrin-
gung in ein mit Flussigkeit gefllltes Gefall mit Rutteltisch oder manuellem Schut-
teln des geschlossenen Gefalles - ist nicht zu empfehlen; wegen des grofien
Reibungseinflusses. Ultraschallreinigen oder Spritzen sind hier zu bevorzugen.

Wesentliche Einflussparameter des Schittelverfahrens

Eigenschaften der Prifflissigkeit,

Verwendete Prifflissigkeitsmenge,

Dauer, Amplitude und Frequenz des Schittelvorgangs,
Anzahl der Beflillungen,

Nachsplilen des Prifobjekts.
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3

Materialien und Geratschaften

Prifflissigkeit

Spritzeinrichtung zum Nachspilen der Bauteile und Geratschaften
und/oder Dosierung von Prifflissigkeit (siehe Kapitel E1: Spritzen).

Graduiertes Gefall zur Volumenbestimmung; z.B. Becherglas oder
Standzylinder.

Trichter: Zum Einflllen und/oder Entnahme der Prifflussigkeit
Abriebarme fiir das Prifobjekt passende Verschlussstiicke

Automatische Schiitteleinrichtung (optional): Z.B. Rutteltisch, ausge-
stattet mit Aufnahmevorrichtung fiir das Prifobjekt.

Uhr zur Kontrolle der Dauer des Schiittelvorgangs

Beprobungsbehalter, Probengefall oder Analysefiltereinheit (anwen-
dungsabhangig): Zur Aufnahme der Analyseflissigkeit.

Absaugvorrichtung (optional): Zur Entnahme von Restflissigkeit aus
Bauteilhohlraumen; z.B. Saugheber.

Prozedur

Hinweis: Die nachfolgende Prozedur ist abhangig von den Gegebenheiten des Prifobjekts

anzupassen. Beachten Sie hierzu auch die Angaben in Kapitel E: Extraktionsver-
fahren.
Stellen Sie alle zur Prifung erforderlichen Mittel bereit.

Stellen Sie sicher, dass die benétigten Prifeinrichtungen sauber sind
und ermitteln Sie erforderlichenfalls den Blindwert.

Ermitteln Sie das Innenvolumen des Prifobjekts.

Reinigen Sie die auliere Oberflache des Objekts gezielt, um Querver-
unreinigungen auszuschlie3en.

Fallweise: Entleeren Sie das Prifobjekt und ermitteln Sie Menge und
Sauberkeitszustand der enthaltenen Flissigkeit.

Entfernen Sie einen zur vollstandigen Entleerung geeigneten Verschluss
vom Objekt.

Bestimmen Sie eine Prufflissigkeitsmenge von 30 bis 40 % des Innen-
volumens des Priifobjekts.

Fillen Sie die Prufflussigkeit in das Objekt und verschlieRen es mit
einem sauberen Verschlussstiick.
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10.

11.

12.
13.

14.
15.

16.
17.

4

Unterziehen Sie das Objekt dem Schittelvorgang und halten Sie die
festgeschriebenen Bedingungen (Zeit und Ablauf des Schittelns)
genau ein (Beispiel sieche Anhang A1).

Geben Sie den Inhalt in ein Probengefald oder z.B. die Filtrationsein-
richtung. Platzieren Sie das Priifobjekt so, dass die Flissigkeit gut ab-
flieRen kann. Benutzen Sie ggf. einen Trichter. Achten Sie darauf,
dass dabei moglichst keine Aufenflachen des Bauteils benetzt wer-
den und keine FlUssigkeit verloren geht.

Bei Objekten mit schwer zuganglichen Hohlrdaumen entnehmen Sie
die Flissigkeit unter Verwendung einer Absaugvorrichtung und spulen
Sie diese mit Prifflissigkeit nach. Die anfallende Flissigkeit zahlt zur
Analyseflussigkeit.

Wiederholen Sie die Schritte 7 bis 11 mindestens ein Mal.

Spilen Sie das Innere des Prufobjekts mit einer ausreichenden Menge
Prufflissigkeit nach. Die anfallende Flussigkeit zahlt zur Analyse-
flissigkeit.

Achten Sie auf die vollstandige Entleerung des Objekts.

Spllen Sie abschlielend die eingesetzten Auffanggefale wie z.B.
Trichter mit einer ausreichenden Menge Prifflissigkeit nach. Die an-
fallende Flissigkeit zahlt zur Analyseflissigkeit.

Fuhren Sie die gesammelte Flissigkeit der Analyse zu
Ausflillen des Prifprotokolls

Dokumentation

Siehe Anhang A2.
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Anhang A Schitteln (informativ)

A1 Beispiel fiir Schiittelprozedur

100 bis 200 Richtungswechsel pro Minute. Amplitude zwischen 5 und 15 cm.
Dauer: 5 bis 15 Sekunden. Die Bewegung ist in allen Richtungen mdglichst
SO zu gestalten, dass insgesamt eine gleichmafige und vollstandige Erfas-
sung der Innenbereiche erfolgt.

A.2 Dokumentation — Schitteln

Beispiel zur Beschreibung der Bedingungen.

Schiittelverfahren

Referenz Arbeitsanweisung:

Referenz Qualifizierungsdaten:

Ausfihrung:
[ manuell [J automatisiert

Prozedur:

Nachspiilprozedur fiir Bauteil und

Menge Nachspiilflissigkeit [ml]:

Art der Nachspulprozedur
(z.B. Spritzflasche, Spritzduse,
Kammerspulung, usw.):

Zu benutzende Offnung:

Anzahl der Befiillungen:

Volumen einer Fiillung [ml]:
Anwendungsdauer pro Fiillung [s]: Anmerkungen Nachspulprozedur:

Frequenz [1/min]:

Amplitude [mm]:

Anmerkungen:

A3 Blindwertbestimmung

Zur Blindwertbestimmung wird speziell bei diesem Verfahren der Einsatz
eines grundlich gereinigten Priifobjekts oder Ersatzobjekts empfohlen.
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F ANALYSEVERFAHREN
1 Grundlagen

Dieser Teil der Richtlinie beschreibt die Anwendung ausgewahlter Analyse-
verfahren zur quantitativen Beschreibung der Bauteilsauberkeit.

In der Mehrzahl der Anwendungen mussen die Partikel zunachst mit Fllssig-
keit gezielt vom Bauteil abgelést werden (vgl. Kapitel E: Extraktionsver-
fahren), um sie messtechnisch erfassen zu kénnen. Die Partikel werden
auf einem Analysefilter gesammelt und - je nach Erfordernis - mittels Gravi-
metrie, Mikroskopie oder Elementanalyse charakterisiert. Unter bestimmten
Voraussetzungen kénnen die Partikel anhand von Partikelzahlern direkt in
der Flissigkeit ausgezahlt werden. In selteneren Fallen ist die relevante
Bauteiloberflache auch direkt mikroskopisch inspizierbar.

Bei den filterbasierten Verfahren wird die Filtration formal der Analyse zu-
geordnet, da insbesondere das Partikelriickhaltevermégen des Analysefil-
ters die Grenzen flir den Nachweis und somit das Analyseergebnis mit be-
stimmt.

Beispiel 1: Analyseergebnisse kdnnen sich merklich unterscheiden; abhéngig davon, ob z.B.
ein Filtergewebe oder ein geschaumtes Filter gleicher nominaler Filterfeinheit be-
nutzt wird. Letzteres nimmt strukturbedingt z.B. zusatzliche Mengen von Kleinst-
partikeln auf, die eventuell gar nicht analyserelevant sind.

Beispiel 2: Zur automatischen mikroskopischen Auszéhlung darf die Belegungsdichte des
Analysefilters mit Partikeln nicht zu hoch sein (Koinzidenzfehler). Es kann daher
sein, dass die zur gravimetrischen Analyse gesammelte, groRe Partikelmenge
mikroskopisch nicht mehr auswertbar ist. Dies trifft auch umgekehrt zu; d. h.
Analysefilter fur die Mikroskopie sind u. U. nicht mehr zuverlassig wagbar (siehe
Kapitel F3: Mikroskopie).

Das Messergebnis ist in hohem Malie abhangig von den Prozeduren zur
Behandlung der Analyseflissigkeiten sowie zur Analyse selbst. Des Weite-
ren bestimmen Kalibrierung und Fahigkeiten der eingesetzten Messmittel
das Ergebnis der zu ermittelnden Sauberkeitswerte.

Das Prufpersonal muss die Vorgehensweisen und Randbedingungen zur
Analyse gewissenhaft ausfuhren. Es ist darauf zu achten, dass die Ana-
lyseflissigkeit und -filter nicht zuséatzlich verunreinigt werden und anderer-
seits keine Partikel verloren gehen.
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Bei der Bestimmung oder Uberpriifung von Sauberkeitsspezifikationen muss
stets die gesamte Analyseflissigkeitsmenge ausgewertet werden.

Wichtig: Die Ergebnisse unterschiedlicher Analyseverfahren, wie z.B. Mikroskopie und
Flissigkeitspartikelzahler sind nominal nicht miteinander zu vergleichen; aufgrund
deren unterschiedlicher Kalibrierung und Detektionseigenschaften.

2 Sicherheit und Umwelt

Siehe Kapitel A: Anwendungs- und Giiltigkeitsbereich.

3 Umfeld, Materialien und Geratschaften

Alle Bestandteile der Analyseeinrichtungen sowie die verwendeten Nach-
spulflissigkeiten missen ausreichend sauber sein, um das Ergebnis nicht
zu beeintrachtigen. Die Umgebung muss an die Sauberkeitsanforderungen

des Prifobjekts angepasst sein.

Der Zustand des Prifumfelds wird durch Messung des Blindwerts ermittelt,
bewertet und davon ausgehend gestaltet.

Die Flussigkeiten mussen mit den Analyseeinrichtungen inklusive der ein-
gesetzten Dichtungen und Filter vertraglich sein.

4 Angabe von GréBenverteilungen bei zdhlenden Verfahren
Die Einteilung der Klassengrenzen fur Partikelgrofien richtet sich nach den

in Kapitel G: Dokumentation vorgestellten Angaben. Die Angabe der An-
zahl von Partikeln erfolgt in differenzieller Darstellung.
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F.A1 Filtration

In diesem Kapitel werden Anwendungen zur Vakuumfiltration behandelt.
Zur Druckfiltration ist - unter Einhaltung der Sicherheitsvorschriften — sinn-
gemal zu verfahren.

1 Handhabung von Analysefiltern

e Behéltnisse fur Analysefilter sind stets zu verschlieléen, um Ver-
unreinigung durch Umgebungseinflisse zu minimieren.

e Vor der Verwendung von Analysefiltern sind diese zunachst visu-
ell auf Sauberkeit und Beschaffenheit zu inspizieren und ggf. zu
verwerfen.

e Analysefilter durfen niemals mit Handen (auch nicht mit Hand-
schuhen) gegriffen werden. Das Greifen erfolgt am Rand unter
Verwendung einer sauberen Pinzette oder eines Spatels.

Hinweis: Vorsicht mit scharfen und spitzen Gegenstanden

¢ Die mit Partikeln belegte Seite von Analysefiltern darf zu keinem
Zeitpunkt mit anderen Oberflachen in Kontakt kommen (moglicher
Partikelverlust). Eine Ausnahme stellt das Deckeln zur Fixierung
der Partikel bei der mikroskopischen Analyse sowie zur Archivie-
rung dar.

Hinweis: Beim Deckeln der Analysefilter zur mikroskopischen Analyse kénnen
Partikel in ihrer Form verandert werden (z.B.: dadurch, dass sie ge-
klemmt werden.)

¢ Aufbewahrungsgefalle (z.B. Petrischale) fiir belegte Analysefilter
sind eindeutig zu beschriften.

2 Anwendungsfalle

Um eine Vorselektion von Partikelgrofien zu bewirken, ist es ist moglich,
die Analysefiltration in mehreren Stufen, Uber unterschiedliche Poren-
gréRRen durchzufiihren. Dies kann durch das Hintereinanderschalten meh-
rerer Filtergehduse zu einer Kaskade erfolgen oder durch Filterhalter, die
mehrere Analysemembranen aufnehmen kénnen (siehe Anhang A2).

Ist bei Anwendung zahlender Analyseverfahren die Partikelfracht der Ana-

lysefliissigkeit nicht bekannt, so beachten Sie Abschnitt 5: Uberpriifung
der Filterbelegung.
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Materialien und Geratschaften

Analysefilter

Das Analysefilter ist so zu wahlen, dass es mit der Analyseflissigkeit
und allen Lésungsmitteln oder Chemikalien, die in der Prifprozedur
verwendet werden vertraglich ist. Die Porengrofle des Analysefilters
muss so gewahlt werden, dass die laut Sauberkeitsspezifikation rele-
vanten PartikelgréRen zuriickgehalten werden.

Fur die lichtmikroskopische Auszahlung sollte ein mdglichst hoher op-
tischer Kontrast zwischen den abgeschiedenen Partikeln und dem
Filterhintergrund vorhanden sein.

Zur Analyse mittels REM sollten Analysefilter mit moglichst glatter
Oberflache gewahlt werden (Polycarbonat, Zellulosenitrat, Zellulose-
acetat, Polyamid).

Hinweis: Gitternetz-Filter mit aufgedrucktem Raster, die bei der manuellen Auszah-
lung die Orientierung auf dem Analysefilter erleichtern, durfen nicht zur
automatischen Auszahlung mittels Bildverarbeitung eingesetzt werden. Im
Allgemeinen gilt, dass die Struktur des Analysefilters bei der mikrosko-
pischen Analyse fiir das Bildverarbeitungssystem geeignet sein muss.

Analysefilterhalter, Ausstattung abhangig von der Ausfihrung der Ex-
trations- und Filtrationsprozedur

Filtrationshilfen zur gleichmaRigen Partikelverteilung auf dem Analyse-
filter — optional: z.B. Kunststoffvlies (kein Papier!).

Pinzette oder Spatel: Zur beschadigungsfreien Handhabung der

Analysefilter.

Hinweis: Pinzette bzw. Spatel darf weder magnetisch noch statisch aufladbar sein.
Dies gilt fur alle Geratschaften, die mit dem Analysefilter in Kontakt kommen

und durch Magnetismus, bzw. elektrostatische Aufladung einen Partikelver-
lust verursachen kénnen.

Spulflissigkeit und Spritzeinrichtung: Zum Nachspilen nach dem
Filtrationsvorgang; z.B. mittels Spritzflasche. Die Flussigkeit muss mit
den kompletten Filtrationsgeratschaften und den Analysefiltern vertrag-
lich sein.

Petrischale, oder ahnliches sauberes und verschlieBbares Behaltnis
zur Handhabung und Aufbewahrung von Analysefiltern.

Hinweis: Es wird empfohlen, neue Behaltnisse zu verwenden. Bei der Wiederverwen-
dung von gebrauchten Behaltnissen ist sicherzustellen, dass diese zuver-
I8ssig gereinigt sind.
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Sputter- oder Bedampfungsgerat (optional)

Dies wird bendtigt, wenn die Filterauswertung mittels Raster-Elektronen-
Mikroskop erfolgt, das eine leitfahige Probe voraussetzt (Hochvakuum-
gerate).

Hinweis: In diesem Fall ist die Beschichtung mit Kohlenstoff dem Sputtern mit Gold

vorzuziehen. Bei Analysefiltern aus organischem Material beeinflusst eine
Kohlenstoff-Schicht das Messergebnis weniger als eine Goldbeschichtung.

Trockenofen mit kontrollierter Temperatur (ohne Umluft);

Hinweis: Die Trocknungstemperatur und -dauer ist der Kombination von Analysefilter
und Analyseflissigkeit bzw. Priifflissigkeit anzupassen und sollte einige
Grade oberhalb dessen Siedepunkts liegen (siehe hierzu Kapitel F2: Gravi-
metrie).

Achtung: Bei der Trocknung von mit Losemitteln benetzten Filtern ist durch Vortrock-
nung der Filter an der Luft und ausreichenden Luftaustausch innerhalb des
Warmeschrankes dafiir zu sorgen, damit sich kein ziindfahiges Gemisch
bilden kann (sicheres Unterschreiten der unteren Explosionsgrenze).

Vakuumquelle: Pumpe oder Haustechnik,

Hinweis: Bei zu hohem Unterdruck besteht die Gefahr, dass Partikel das Analysefilter
passieren kdnnen oder das Filter beschadigt wird.

Fixiermittel (optional): Substanz zur Fixierung der gesammelten Parti-
kel auf dem Analysefilter.

Hinweis: Der Einsatz eines Fixiermittels (z.B. Firnis) dient dazu, den Partikelverlust
bei der Filterhandhabung zu verhindern. Dies ist bei gravimetrischer Analyse
nicht einsetzbar.

Prozedur

Stellen Sie alle zur Filtration erforderlichen Mittel bereit.

Vorbereitung der geeigneten Analysefiltration.

2.1 Filtrationsart

Abhangig von der apparativen Ausfiihrung der Extraktion gibt es zwei
Anwendungsarten der Analysefiltration (siehe Anhang 1.1).

A. Direkffiltration - Filtration direkt an der Beprobungseinrichtung:
Die Filtereinheit ist direkt am Auslass des Beprobungsbehal-
ters/der Auffangwanne fiir die Analysefllissigkeit angeordnet.



B. Separate Filtration: Die Analyseflissigkeit wird zundchst in einem
sauberen Gefal (z.B. Becherglas oder Probengefal) gesammelt
und separat filtriert.

2.2 Analyseverfahren

Abhangig vom anzuwendenden Analyseverfahren ist zunachst eine
Vorbehandlung des Analysefilters erforderlich:

A. Mikroskopische Analyse: Das Analysefilter muss nicht extra vor-
behandelt werden.

B. Gravimetrische Analyse: Das Leergewicht des Analysefilters
muss ermittelt werden (siehe Kapitel F2: Gravimetrie). Abhangig
von der Art des Analysefilters muss dieses konditioniert werden.

Legen Sie das vorbereitete Analysefilter mittels Pinzette oder eines

Spatels in die Filterhalterung

Hinweis: Bei besonders diinnen Analysefiltern (z.B. Polycarbonat) kann es hilfreich
sein, abstrémseitig eine Filtrationshilfe einzulegen, die eine gleichmaRigere

Partikelbelegung zu Mikroskopiezwecken unterstitzt (Vermeidung des
LStutzgittereffekts®).

Praparation der Analysefliissigkeit nach der Beprobung
4.1 Fall A - Direkffiltration

Bei der Direkffiltration ist keine Praparation der Analyseflissigkeit er-
forderlich. Beprobungsbehalter bzw. Auffangeinrichtungen sind sorg-
sam mit sauberer Flussigkeit nachzuspulen, um keine Partikel zu ver-
lieren. Die Nachspulflissigkeit z&hlt zur AnalyseflUssigkeit.

4.2 Fall B - Separate Filtration

Vor der Filtration muss die AuBBenseite des Probengefalies gereinigt
werden, um auszuschlieRen, dass dort eventuell vorhandene Verun-
reinigungen wahrend der Analyse in die Prufflissigkeit gelangen kénnen.
Wird die Analyseflissigkeit 1&nger gelagert, besteht die Mdglichkeit
der Sedimentation und Agglomeration von Partikeln. Bei zahlenden
Analyseverfahren ist es wichtig, dass die Agglomerate vor der Analyse
aufgebrochen werden. Dies kann durch Aufschitteln der Analyseflis-
sigkeit oder im Ultraschall-Bad erfolgen. Die Methode, die dafir ge-
wahlt wird, darf die urspringliche PartikelgroRenverteilung in der
Flussigkeit nicht verandern.
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10.

11.
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Gelagerte Probengefalle sind generell sorgfaltig zu Schatteln, um
sedimentierte Partikel wieder in Suspension zu bringen.

Probengefalle (auch deren Verschlisse) sind innen sorgsam mit
sauberer FlUssigkeit nachzuspilen, um keine Partikel zu verlieren. Die
Nachspulflussigkeit zahlt zur Analyseflissigkeit.

Filtrieren Sie die Analyseflussigkeit.

Spilen Sie anschlieBend alle von der Analyseflissigkeit benetzen Ober-
flachen ausreichend nach, um keine Partikel zu verlieren und filtrieren
Sie diese Flussigkeit ebenfalls.

Hinweis: Richten Sie bei der Herstellung von Auszahlfiltern keinen Flussigkeitsstrahl
direkt auf die Filteroberflache, da dadurch die GleichmaRigkeit der Par-
tikelverteilung gestort werden kann.

Optional - Gravimetriefilter: Spiilen sie das Filter mit geeignetem L6-
sungsmittel nach, um unerwinschte chemische Rickstidnde auszu-
waschen.

Optional - Auszahlfilter: Spilen sie das Filter mit geeigneter Fixierlo-
sung nach, um die Partikel zu fixieren.

Achtung: Nicht bei Gravimetriefiltern, da das Fixiermittel das Rickstandsgewicht
verandert.

Entfernen Sie unmittelbar nach der Filtration, bei noch anliegendem
Vakuum, den oberen Teil des Filterhalters, um zu vermeiden, dass
das Analysefilter mit dem Oberteil des Filterhalters abgehoben wird.
Hinweis: Nur bei Gravimetriefiltern! Durch Nachspllen der Membran in konzentri-
schen Kreisen, von aufen nach innen, wird erreicht, dass die Partikel sich in

der Mitte des Filters ansammeln. Dadurch werden mégliche Partikelverluste
verringert und chemische Ruckstande ausgewaschen.

Trocknen Sie die belegte Membran vor, indem sie Luft durch das Filter
saugen.

Achtung: Aus der Umgebung angesaugte Partikel verfalschen das Analyseergebnis.

Entnehmen Sie das belegte Filter mittels Pinzette oder eines Spatels
und geben Sie es in die beschriftete, saubere Petrischale.



12. Endtrocknung: Diese erfolgt in der halb gedffneten Petrischale

a) Filter zur Partikelauszahlung (Auszanhlfilter) werden wahlweise im
Trockenofen, mittels Infrarotstrahler oder an einem geschutzten
Ort bei Raumtemperatur getrocknet.

b) Filter zur Gravimetrie missen speziell getrocknet werden (siehe
Kapitel F2: Gravimetrie).

13. Optional: Sputtern bzw. Bedampfen des Analysefilters

Falls die Analyse in einem Raster-Elektronen-Mikroskop erfolgt, das
eine leitfahige Probe erfordert, muss der Analysefilter in einer geeig-
neten Sputter- bzw. Bedampfungseinheit mit Kohlenstoff beschichtet
werden.

Hinweis: Die Beschichtungsprozedur ist nicht Gegenstand diese Richtlinie.

14. Analysefilter zur Auszahlung sind nun zur messtechnischen Analyse
vorbereitet.

5 Uberpriifung der Filterbelegung

Dieser Punkt wird notwendig, wenn das belegte Analysefilter anschliel3end
mit einem automatisierten auszahlenden Verfahren zu analysieren ist.

Mittels Mikroskopie ist zu begutachten, ob die abgeschiedenen Partikel mog-
lichst ohne BerGhrung und Uberlappung gleichmaRig verteilt auf dem Filter
vorliegen. Nur dann ist eine fehlerfreie, automatisierte Auszahlung maglich.

Ist dies nicht der Fall, muss die Extraktion mit einem weiteren Bauteil der
gleichen Serie wiederholt werden und eine weitere Filtration durchgeflhrt
werden. Um die angestrebte gleichmafRlige Verteilung ohne Berihrung und
Uberlapp zu erreichen, gibt es zwei Méglichkeiten:

1. Die Wahl eines Analysefilters mit gréRerem Durchmesser; vorausge-
setzt die Filtrationseinheit und die mikroskopische Verfahreinheit lassen
dies technisch zu.

2. Die Verteilung der Analyseflussigkeit auf mehrere Analysefilter.

Hinweis: Wenn das Analysefilter eine groRe Menge sehr kleiner Partikel zurlickhalt,
die fur das Analyseergebnis nicht von Bedeutung sind, besteht die Mdglich-
keit ein Analysefilter mit gréRerer PorengrofRe zu wahlen, um einen besse-
ren Kontrast zwischen relevanten Partikeln und Filterhintergrund zu errei-
chen.
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Falls neben der mikroskopischen Analyse auch eine gravimetrische Aus-
wertung des Filters stattfinden soll, entsteht ein Konflikt zwischen der Redu-
zierung der Filterbelegung bezliglich der Verhinderung von Partikellberlap-
pungen und der unteren Nachweisgrenze der Wagung (siehe Kapitel F2:
Gravimetrie).

6 Dokumentation
Siehe Anhang A4.

Die Darstellung des Analyseergebnisses erfolgt wie in Kapitel G: Doku-
mentation beschrieben.
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Anhang A Filtration (informativ)
A1 Varianten der Analysefiltration

A11 Direktfiltration

zB..
« Auffangwanne
+ Ultraschallbad

Analyse-
Filter

Filterhalter

Vakuum-l
Vorlage
Abbildung A1: Einrichtung zur Direkffiltration

A1.2 Separate Filtration

Filtertrichter

Analyse-
Filter
Filterhalter

Vakuum-
Quelle

Vakuum-
Flasche

Abbildung A2: Separate Filtrationseinheit
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A.2

A.21

Abbi

1.

112

Filterkaskade

Kombination mehrerer Filterhalter

100 pm-
Préazisionsgewebe

20 ym-
Prazisionsgewebe

Analysefilter

Idung A3: Ausfihrungsmaoglichkeiten einer Filterkaskade

100 um-Prazisionsgewebefilter ist fir Gravimetrie, manuelle Mikrosko-
pie und bei geeigneter Beleuchtung (diffuses Durchlicht) fir automati-
sierte Mikroskopie tauglich. Es werden ,grofe“ Partikel mit hohem
Schadigungspotential in Gberschaubarer Anzahl zuriickgehalten. Da
Partikel, die in zwei Dimensionen kleiner als 100 um sind aber in der
dritten Dimension grof3er als 100 um sein kdnnen, durchgelassen wer-
den, sollte dieser Filter nicht allein verwendet werden, sondern stets
mit einem zweiten nachgeschalteten Filter.

Prazisionsgewebefilter mit 20 um Maschenweite. Hier finden sich die
Partikel, die Filter 1 passiert haben aber in einer Dimension noch
deutlich Gber 100 um liegen kénnen. Die Maschenweite ist so gewahlt,
dass kurze Filtrationszeiten realisiert werden kénnen. Der bei vielen
Anwendungen nicht relevante Pigment- oder Feinschmutz wird zum
Grolteil durchgelassen.

Dieses Filter mit kleiner PorengréRe hat zwei Aufgaben. Zum einen
kann es als ,Erganzungsfilter” zur Gravimetrie verwendet werden, der
ein GroRteil des Pigment- oder Feinschmutzes sammelt, zum anderen
soll er eine Oberflachenstruktur aufweisen, die sich fir die automati-
sierte licht- oder elektronenoptische Auszahlung eignet. (z.B. 5 um
Cellulosenitrat-Filter; Polycarbonat-Filter)



A.2.2 Integriert in einen Filterhalter

Abbildung A4: Ausfiihrung einer Filterkaskade integriert in einem Filterhalter

A3 Auswahl und Eigenschaften von Analysefiltern

Filtermaterial \ Medium Wassrige | Isopro- | Ethanol Aliphatische Ketone,
Ngu_tral- panol (Spiritus) | KW, z.B. Benzin | z.B. Aceton
reiniger

Cellulosenitrat (geschdumt) + - - + -

Celluloseacetat + + - + -

Polycarbonat (Kernspurmembran) + + + + +

Teflon (gereckte Membran) + + + + +

Z\T}I/)I/(?r?;gézisionsgewebe) * * * + +

Polyester (Prazisionsgewebe) + + + + +

Glasfaser (Vlies) + + + + +

Edelstahl (Sieb) + + + + +

+ = geeignet, o = eingeschrankt, - = nicht geeignet

Tabelle A1: Bestandigkeit von Analysefilter gegentiber Analyseflissig-
keiten

Auswabhlkriterien:

e Die Porenweiten und Trenngrenzen von Gewebefiltern sind gut
spezifizierbar, solange die Porenweiten nicht deutlich unterhalb
der Filament-Durchmesser liegen (Bis ca. 15 um gut spezifizier-
bar, darunter schlecht). Die Struktur der Gewebefilter lasst sich
durch eine geeignete Beleuchtung ausblenden (z.B. diffuses Licht
Uber Milchglasscheibe), so dass eine automatisierte mikrosko-
pische Partikelzahlung mdglich ist. Diese Gewebe werden aus
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Polyamid/Nylon und Polyester gefertigt, wobei sich in der Summe
der Eigenschaften Vorteile (keine Feuchtigkeitsaufnahme und ge-
ringere statische Aufladung) fur Polyesterfilter ergeben. Es wird
empfohlen, gewaschene und randverschweillte Qualitaten zu ver-
wenden.

Hinweis: Bei der Verwendung von nicht randverschweil3ten Analysefiltern be-
steht die Gefahr, dass die Membran ausfranst und Fasern entstehen,
welche das Analyseergebnis beeinflussen kdnnen.

Kernspurmembranen (Polycarbonat) sind die Filter mit den am
besten definierten Porengrofien. Sie sind aber wegen der kleinen
PorengréRen und der unregelmafig verteilten Poren nur sehr be-
dingt einsetzbar.

Glasfaservliese sind gut fir gravimetrische Untersuchungen ge-
eignet.

Teflonfilter zeichnen sich durch eine besonders hohe Medienver-
traglichkeit aus, sind aber nur bedingt als Analysefilter geeignet
(vor allem bei der mikroskopischen Auszahlung). Probleme beste-
hen bei Benetzung mit Wasser und durch die geringe Formbe-
standigkeit (Einrollen) im benetzten Zustand. Ob die Formbestan-
digkeit flr das verwendete mikroskopische Analyseverfahren aus-
reichend ist, muss geprift werden.

Die Angabe der PorengréfRe bei geschdumten Filtern wie z.B.
Cellulosenitrat-Membranen wird Uber die ,bubble point-Metho-
de“ (eine Art Lecktest) bestimmt, und hat nichts direkt mit einer
PorengréfRe im Sinn von Maschenweite oder Trenngrenze zu tun.
Diese Filter stammen aus dem Bereich der Sterilfiltration und
halten auch sehr viel kleinere Partikel zuriick als die nominelle
PorengrofRe. Dies fiihrt zu einer Abscheidung sehr kleiner Partikel
(Submikrometer), die sich bei der Gravimetrie im Gewicht nieder-
schlagen und bei optischen Analysen zu Kontrastproblemen
fihren konnen. Verblockung des Filters und lange Filtrationszei-
ten sind die Folge. Andererseits eignen sich diese Filter aufgrund
ihrer Oberflachenstruktur gut fur optische und Rasterelektronen-
mikroskopische Auszahlverfahren. Geschaumte Filter vermdgen
gréRere Mengen an schwerfllichtigen Zusatzstoffen aufzunehmen
als Netzfilter (z.B. Reinigungsmittel, Korrosionsschutzmittel etc.),
so dass fur prazise gravimetrische Messungen ein grindliches
Nachspllen mit geeigneten Lésungsmitteln erforderlich ist. Von
den groben Strukturen geschaumter Filtern (z.B. Cellulosenitrat)
konnen kleinere Partikel aufgenommen werden, so dass diese
mikroskopisch nicht mehr auf der Oberflache nachweisbar sind



A4 Dokumentation

Filtration

O Uberdruck [0 Unterdruck-Filtration
Kaskade: OJa [ONein
Eingesetzte Filter:

Anzahl:

Hersteller:

Bezeichnung:

Material / Typ:

GroRe [mm]:

Nominale Porengréf3e [um]:

Betawert bei nominaler PorengréfRe:

Farbe:

Effektiver Filtrationsdurchmesser [mm]:

Nachspiilflissigkeit:
Bezeichnung:
Hersteller:

Menge [ml]:

Nachbehandlungsflissigkeit:

Bezeichnung:

Hersteller:

Menge [ml]:
Trocknungsart des Filters:

[ Ofen

O Umgebungsluft
[0 Sonstiges
Exsikkator: (JJa [ Nein
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F.2 Gravimetrie
1 Prinzip

Die Partikelfracht des Priifobjekts wird durch den Massenzuwachs eines
Analysefilters bestimmt (Differenzwagung). Hierzu wird das Analysefilter
vor und nach der Filtration der Analyseflissigkeit mittels einer empfind-
lichen Analysenwaage gewogen.

Die Gravimetrie liefert die Gesamtmasse der Partikelfracht und lasst keine
Aussage Uber die Groenverteilung der Partikel auf dem Analysefilter zu.

Hinweis: Erganzend bieten die Analysefilter nach der gravimetrischen Analyse die Mdg-
lichkeit, die Oberflache mittels Mikroskopie gezielt nach einzelnen kritischen bzw.
grof3en Partikeln abzusuchen und diese zu charakterisieren.

Zur prazisen Wagung ist eine sorgfaltige Praparation und Trocknung des
Analysefilters erforderlich.

Die Dauer und Temperatur zur Trocknung sind abhangig vom Werkstoff
des Analysefilters und der Art der verwendeten Prif- und Nachsplilflissig-
keit. Die Trocknungsbedingungen sind geeignet, wenn die Gewichtskons-
tanz des Filters erreicht wird. Die geeigneten Zeit- und Temperatureinstel-
lungen sind spezifisch zu ermitteln (z.B. 30 min bei 110 °C).

Hinweis 1: Die Gewichtskonstanz ist erreicht, wenn nach einer zweiten identischen Trocknung
und anschlielender Wagung des gleichen Analysefilters keine fir das Gravimetrie-
resultat relevante Gewichtsanderung zu verzeichnen ist.

Hinweis 2: Die Trocknungsbedingungen (Zeit und Temperatur) kdnnen fir jede Kombination
von Analyseflissigkeit und Analysefilter variieren und sind vor der ersten Filtration
mit dieser Kombination zu ermitteln. Angaben der Filterhersteller kénnen hilfreiche
Anhaltspunkte geben.

In bestimmten Fallen ist es notwendig, das Analysefilter nach der Filtration
mit geeigneten FlUssigkeiten nachzuspilen, um ,chemische® Rlckstéande
aus dem Filter auszuwaschen. Solche Substanzen sind z. B. vom Bauteil
stammende Fette oder auch tensidische Reiniger aus der Analyseflissig-
keit. Sie tragen zum Rickstandsgewicht bei und verfalschen das Ergebnis
der gravimetrischen Analyse.
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2 Materialien und Geratschaften
Siehe hierzu Kapitel F: Filtration. Zusatzlich benétigt werden:

1. Exsikkator

Der Exsikkator dient dazu, dass das Analysefilter wahrend des Abkiih-
lens nach der Trocknung keine Feuchtigkeit aus der Umgebung auf-
nimmt.

Hinweis: Je nach Sauberkeitsanforderungen, bzw. bei relativ hohen nachzuweisen-
den Ruckstandsgewichten kann auf die Verwendung eines Exsikkators ver-
zichtet werden. Auch hierbei ist Voraussetzung, dass der maximal zulassige
Blindwert nicht Uberschritten wird.

2. lonisationseinheit (bei nachgewiesener elektrostatischer Stérung der
Wagung).

Hinweis: Ausfihrungen mit Betastrahlern sind Uberwachungspflichtig.

Die lonisationseinheit erzeugt positiv und negativ geladene lonen. Sie
dienen zur Neutralisierung elektrostatischer Aufladung des Analysefil-
ters, welche das Wageergebnis beeinflussen kann. Die lonisationsein-
heit muss mdglichst nahe am Wageteller positioniert werden. lonisato-
ren mit Geblase sind nicht geeignet.

3. Analysenwaage

Die Mindestanforderung an die Ablesbarkeit betragt 0,1 mg = 0,0001 g
(vierstellige Waage).

3 Umgebungsbedingungen

Die untere Nachweisgrenze bzw. Empfindlichkeit der Gravimetrie ist nicht
ausschlieBlich von den Fahigkeiten der Analysenwaage gepragt. Einen
nicht unerheblichen Einfluss haben vielmehr die Konstanz der Feuchte und
Temperatur der unmittelbaren Umgebung und nicht zuletzt die Sauberkeit
der Luft. In diesbeziiglich nicht kontrollierter Umgebung wird daher das Er-
gebnis auch von der Zeitdauer beeinflusst, die ein getrocknetes Analysefil-
ter der Umgebung vor der Wagung ausgesetzt ist. Deshalb sind bei der
Prozedur mdéglichst gleich bleibende Zeitrdume einzuhalten.
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Der Wagetisch zur Aufstellung der Waage darf mdglichst keine Vibrationen
Ubertragen, muss antimagnetisch sowie gegen statische Aufladung ge-
schutzt sein (kein Stahl, Kunststoff oder Glas). Der Raum in dem sich die
Waage befindet, muss erschitterungsarm sein und die Raumtemperatur
muss konstant gehalten werden. Die relative Luftfeuchtigkeit sollte zwischen
45 und 60 % betragen.

Hinweis: Bei sechsstelligen Waagen (+ 1 ug) empfiehlt sich eine standige Regelung der
relativen Luftfeuchtigkeit.

Direkte Sonneneinstrahlung sowie Zugluft (auch bei Reinraumen) muss
vermieden werden. Die Waage darf nicht in der Nahe von Klimaanlagen,
Heizkorpern und Tlren positioniert werden.

4 Untere Nachweisgrenzen der gravimetrischen Analyse

Bei Verwendung von vierstelligen Waagen in Rdumen in denen Temperatur
und rel. Feuchte nicht kontrolliert werden, betragt die untere Nachweisgrenze
1 mg. Zusammen mit einem geforderten Blindwertanteil von hoéchstens
10 %, koénnen Partikelfrachten erst ab einem Rickstandgewicht (M) von
mindestens 10 mg zutreffend nachgewiesen werden.

Aus Praxisgrinden soll die Moéglichkeit der Analyse von Riickstandsge-
wichten <10 mg in unkontrollierter Umgebung nicht ausgeschlossen wer-
den. In diesem Fall sind bei Blinwerten von <1 mg Analysen von Rick-
standsgewichten zwischen 3 und 10 mg ebenfalls zulassig. Die exakte Dar-
stellung von ermittelten Blindwerten <1 mg ist nicht zweckmaRig. In der
Dokumentation erfolgt in diesem Falle die Angabe: Blindwert <1 mg

Unter Einsatz von Waagen mit héherer Auflésung (flinf- oder sechsstellige
Waagen) kénnen in Raumen mit kontrollierten Bedingungen beziglich
Temperatur und rel. Feuchte auch Blindwerte <1 mg zutreffend ermittelt
und dokumentiert werden. Damit ist die Prifung unter Einhaltung des 10 %
Kriteriums moglich.

Hinweis: Bei Sauberkeitswerten im Bereich von <3 mg sollte die Verwendung eines
empfindlicheren Analyseverfahren (z. B. Mikroskopie) in Betracht gezogen werden.

Eine weitere Moglichkeit Bauteile mit relativ geringer Partikelfracht mittels
Gravimetrie zu priifen, ist die Erh6hung des Rickstandgewichtes (M) durch
Beprobung mehrerer Bauteile gleichzeitig, bzw. die Filtration der Ana-
lyseflissigkeiten mehrerer Bauteile liber ein Analysefilter.
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2.1

4.2

4.3

4.4

Prozedur

Stellen Sie alle zur Filterpraparation und Analyse erforderlichen Mittel
bereit.

Vorkonditionierung des Analysefilters zur Gewichtsstabilisierung

(optional):

Hinweis: Zur Stabilisierung des Gewichtes von Filtern werden diese vor der ersten
Trocknung mit Analyseflissigkeit behandelt, um eventuell auswaschbare
Substanzen aus dem Filtermaterial herauszuldsen. Dies wiirde ansonsten
erst bei der Analysefiltration stattfinden und zu einer Verminderung des tat-
sachlichen Ruckstandsgewichts fuhren. Dies ist vor der erstmaligen Anwen-

dung der Kombination von Analyseflissigkeit und Analysefilter zu tGberpri-
fen.

Legen Sie die Membran in den Filterhalter und filtrieren Sie eine aus-
reichende Menge sauberer Analyseflissigkeit, um I6sliche Bestand-
teile des Filters auszuwaschen.

Trocknen Sie die Membran vor, indem Sie Luft durch das Filter saugen.

Entnehmen Sie das Filter mittels Pinzette oder eines Spatels und
geben Sie es in die beschriftete, saubere Petrischale.

Bestimmung des Anfangsgewichts M1 (Taragewicht):

Geben Sie die Petrischale mit dem Analysefilter mit halbgedffnetem
Deckel (= Trocknungsgut) in den vorgeheizten Trocknungsofen, und
kontrollieren Sie die erforderliche Temperatur und Zeit zur Trocknung
des Filters.

Entnehmen Sie das Trocknungsgut und geben Sie es unmittelbar in
den Exsikkator und kontrollieren Sie die erforderliche Zeit zur Abkuh-
lung des Filters.

Entnehmen Sie das Trocknungsgut aus dem Exsikkator, entnehmen
Sie dann unmittelbar das Analysefilter mittels Pinzette oder eines
Spatels und platzieren Sie es auf dem Wageteller der Analysewaage.

Ermitteln und notieren Sie den angezeigten Wert fiir das Gewicht M1
des Analysefilters (Taragewicht).

Geben Sie das Analysefilter mittels Pinzette oder eines Spatels in die
Petrischale zurlick und verschlielen Sie diese. Das Analysefilter ist
nun zur Analysefiltration vorbereitet.

Fuhren Sie die Analysefiltration durch (siehe Kapitel F3: Filtration)
Bestimmung des Endgewichts M2 (Bruttogewicht):
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7.1

7.2

7.3

10.

6

Geben Sie die Petrischale mit dem belegten Analysefilter mit halbge-
offnetem Deckel (= Trocknungsgut) in den vorgeheizten Trocknungs-
ofen, und kontrollieren Sie die erforderliche Temperatur und Zeit zur
Trocknung des Filters.

Entnehmen Sie das Trocknungsgut und geben Sie es unmittelbar in
den Exsikkator und kontrollieren Sie die erforderliche Zeit zur Abklh-
lung des Filters.

Entnehmen Sie das Trocknungsgut aus dem Exsikkator, entnehmen
Sie dann unmittelbar das Analysefilter mittels Pinzette oder eines
Spatels und platzieren Sie es auf dem Wageteller der Analysewaage.

Wichtig: Achten Sie darauf, dass dabei keine Partikel vom Filter verloren gegen.
Ermitteln und notieren Sie den angezeigten Wert fir das Gewicht M2
des Analysefilters (Bruttogewicht).

Geben Sie das Analysefilter mittels Pinzette oder eines Spatels in die
Petrischale zuriick und verschlieen Sie diese.

Ermitteln Sie das Rickstandsgewicht (Nettogewicht) (siehe Beispiel in
Anhang A4)

Dokumentation

Siehe Anhang A3.

Die Darstellung des Analyseergebnisses erfolgt wie in Kapitel G: Doku-
mentation beschrieben.
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Anhang A Gravimetrie (informativ)

A1 Kalibrierung

Die Kalibrierung der Analysewaage erfolgt laut Herstellerangabe.
A.2 Einsatzgrenzen (Fahigkeiten)

Ist die Partikelfracht zu gering fur die Nachweisempfindlichkeit, so Iasst sich
diese durch Beprobung einer gréReren Anzahl von Bauteilen erhéhen. Falls
neben der gravimetrischen Analyse auch eine automatisierte Mikroskopi-
sche Auszahlung bzw. Elementanalyse des Filters durchgefiihrt werden
soll, muss darauf geachtet werden, dass sich die Partikel nicht Uberlagern.

A3 Dokumentation

Die Ermittlung des Ruckstandsgewichtes M ergibt sich aus M = M2-M1 und
erfolgt unter voller Ausnutzung des Aufldsungsvermogens der Waage. Die
Differenz der Wéageergebnisse (M) wird in der letzten Stelle mathematisch
gerundet. Nachfolgend die erforderlichen Angaben zur Analysenwaage:

Gravimetrische Analyse
Laborwaage: Waagenauflésung:
Hersteller: O +/-0,1 mg
Fabrikat: O +/-0,01 mg
Datum der letzten Kalibrierung: O +/-0,001 mg
Anmerkungen:

A.4 Beispiel

Die Filteranalyse erfolgt mit einer sog. flnfstelligen Waage (1 d (1 Digit) =
0,01 mg = 0,00001 g)

e Anfangsgewicht (M1): sauberes Filter mit Petrischale 12,95812 g

¢ Endgewicht (M2): filtriertes Filter mit Petrischale 12,97034 g

e Rickstandsgewicht (M =M2-M1): 0,01222g > 12,22mg >
nach Rundung 12,2 mg
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F.3 Mikroskopie (LM, REM)

Die Lichtmikroskopie (LM) und Rasterelektronenmikroskopie (REM) sind
dazu geeignet, Analysefilter-Membranen hinsichtlich der Partikelbelegung
auszuwerten. Die bei der Filtration abgeschiedenen Partikel kénnen ver-
messen und gezahlt werden. Je nach Anforderung kommen lichtoptische
Mikroskope oder Rasterelektronenmikroskope zur Anwendung.

Als Ergebnis liefert die Analyse die Anzahl und GréRe der detektierten Par-
tikel auf dem Analysefilter, - die PartikelgréRenverteilung. Da die Funktion
von Bauteilen schon durch einzelne oder wenige kritische Partikel beein-
trachtigt werden kann, ist eine Auszahlung der gesamten Flache des Ana-
lysefilters notwendig.

Hinweis: Fur Monitoringanwendungen ist es zuléssig, zur Erfassung von hohen Partikelzah-
len in kleinen PartikelgroRenkanalen, das Analysefilter fir diese Partikelgrofien-
kanale nur partiell auszuzahlen und auf den Gesamtfilter hochzurechnen. Dabei ist
auf eine reprasentative Partikelbelegung in den ausgezahlten Bereichen zu ach-
ten.

Die Analysen kénnen manuell und - bei entsprechender apparativer Aus-
stattung - vollautomatisch durchgefihrt werden.

1 Prinzip
Das komplette zur Extraktion der Partikel vom Bauteil verwendete Flussig-
keitsvolumen wird filtriert. Zur Zahlung und Vermessung der abgeschiede-

nen Partikel werden Mikroskope eingesetzt. Die GroRRe eines Partikels wird
durch dessen langste Dimension festgelegt.

Abbildung 1: Die GroRe eines Partikels wird Uber seine langste Dimen-
sion definiert
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Hinweis: In bestimmten Fallen ist nicht zwangslaufig die Lange eines Partikel die fir ein
Bauteil kritische Dimension, sondern die Breite oder die Hohe; z.B. bei Ventilen.
Wenn eine dieser Dimensionen als Sauberkeitsmerkmal bestimmt und dokumen-
tiert wird, ist dies zu vermerken. Die Messung der Partikelbreite kann aus dem-
selben Messbild bestimmt werden, das zur Bestimmung der Léange herangezogen
wird. Die Messung der Hohe ist ebenfalls méglich, z.B. mit Konfokal-Mikroskopen.
Zur automatisierten vollflachigen 3D-Analyse werden momentan keine Systeme
angeboten.

Lichtmikroskope nutzen zur Detektion den optischen Kontrast zwischen
Partikel und Analysefilter, der im Wesentlichen durch eine angepasste Be-
leuchtung realisiert wird. Die Grundlage zur Zahlung von Partikeln im REM
bildet der Materialkontrast, der durch die unterschiedliche Intensitat von
rickgestreuten Elektronen der chemischen Elemente hervorgerufen wird.

Achtung: Aufgrund der Detektionsmechanismen, die auf unterschiedlichen Kontrasten be-
ruhen, kénnen die Analyseergebnisse, die mit lichtoptischer und Raster-Elektro-
nen-Mikroskopie gewonnen wurden, nicht miteinander verglichen werden.

Die Wahl von Analysefilter und Messsystem richten sich nach der zu erwar-
tenden Partikelfracht und dem in der Sauberkeitsspezifikation vermerkten
relevanten PartikelgréRenbereich.

2 Materialien und Geratschaften

In Abbildung 2 sind die Komponenten aufgeflihrt, die zur mikroskopischen
Auszahlung eines Analysefilters benotigt werden. Im Bereich der einge-
setzten Optiken und bendétigten Detektoren ergeben sich Unterschiede
zwischen LM und REM. Die Schritte bei der Weiterverarbeitung der Ana-
lysebilder bis hin zur vollflachigen Auszahlung des Analysefilters sind bei
beiden Systemen identisch.
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Abbildung 2: Schematische Darstellung der mikroskopischen Filteraus-
zahlung

Das zu untersuchende Analysefilter (1) wird auf einem Probentisch oder in
einer speziellen Halterung fixiert und mit einem optischen System (2) ver-
gréRert abgebildet. Beim Lichtmikroskop wird dazu eine Lichtquelle be-
notigt, die das gesamte Bildfeld mdglichst homogen ausleuchtet. Der op-
tische Teil besteht aus einem oder mehreren Objektiven sowie einem Okular.
Dies stellt die Minimalkonfiguration zur manuellen/visuellen Auszahlung von
Analysefiltern dar. Im Falle des Raster-Elektronen-Mikroskops wird der
Bildbereich mit einem fein fokussierten Elektronenstrahl in einer Vakuum-
Kammer abgerastert.

Die optisch vergréRerte Information wird von einem Detektor aufgenommen
(3): Einer Video- oder Digitalkamera beim LM oder einem Riickstreuelektro-
nen-Detektor, der einen hohen Materialkontrast liefert, beim REM. Im
nachsten Schritt wird mittels einer Bildanalyse-Software (4) Uber festge-
legte Algorithmen die Partikelinformation vom Filterhintergrund getrennt.
Die so detektierten Partikel werden vermessen. Mit der Anordnung der Kom-
ponenten 1-4 ist die Auswertung von Einzelbildern moglich.
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Fir die automatisierte Analyse von Flachen, die grof3er als das Bildfeld der
Mikroskopoptik sind, sind zur vollflachigen Auszdhlung von Analysefiltern
die beiden folgenden Punkte notwendig.

Motorisierter Probentisch (5) zum schrittweisen Verfahren des Analysefil-
ters unter der Mikroskopoptik. Die Steuerung des Probentisches muss
dabei mit der Bildanalyse-Software gekoppelt sein. Diese Software muss
dann ebenfalls in der Lage sein, die Daten, die durch die Aufnahme mehre-
rer Bilder entstehen, zu einer lickenlosen Gesamtauswertung des kompletten
Analysefilters zu kombinieren (6).

Fir die Messgenauigkeit und Auflésung des Systems sind mehrere Kompo-
nenten verantwortlich und mussen auch gemeinsam betrachtet und aufein-
ander abgestimmt werden:

e Die Auflésung des optischen Systems (Objektive).

e Die Auflésung der Kamera (Pixelgrofte und Anzahl), wenn vor-
handen.

¢ Die Bildverarbeitungssoftware, wenn vorhanden.

Um eine hinreichend exakte Vermessung zu gewahrleisten sollten die zu
analysierenden Partikel in ihrer ldngsten Dimension auf 10 Pixel des Ge-
samtsystems abgebildet werden (zehnfache optische Auflésung bei rein
manueller Auszahlung ohne Kamera und Bildverarbeitung).

Minimale
PartikelgroRe PixelgroRe
| L1
| —
/
N
N
A
yd
| [ TT |

Abbildung 3: Partikelabbildung im Raster der Bildverarbeitung bzw. der
optischen Auflésung
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Samtliche Empfehlungen fur die Auswahl von Mikroskopen, Kameras usw.
in diesem Kapitel basieren auf dieser Vorgabe der zehnfachen Aufldsung.
Dies ist insbesondere bei der Vermessung der grol3en funktionskritischen
Partikel zu beachten. Werden zusatzlich unter Beibehaltung der VergroRRe-
rung kleine Partikel in groRer Anzahl detektiert und in der GroRe klassifi-
ziert, kann fur diese Partikel die Anforderung abgeschwacht werden und
mit der funffachen Auflésung gearbeitet werden

Lichtmikroskop Raster-
Mikroskoptyp Elektronen-
Standard-Mikroskop Stereomikroskop Mikroskop
Eignung fir > 3 ym (abhangig vom &)
PartikelgroRen gewshiten Objektiv) | ~ 22 MM > 20 nm
Detektionsprinzip Helligkeits-Kontrast Helligkeits-Kontrast Material-Kontrast
Tiefenscharfe gering hoch hoch

" Kleinere Partikel kdnnen ebenfalls vermessen werden, der prozentuale Messfehler steigt
dabei.

Tabelle 1: Merkmale verschiedener Mikroskoptypen

Hinweis: Die unteren Messgrenzen fiir die PartikelgroRe beruhen auf physikalischen Gege-
benheiten, die oberen Messgrenzen sind vom Geratetyp abhangig.

2.1 Lichtmikroskopie
211 Standard-Mikroskope

Im Falle eines Standard-Mikroskops wird das vergroRerte Bild durch ein
Okular, bzw. zwei Okulare mit identischem Strahlengang, betrachtet. Bei
der manuellen Auszahlung ist das System mit einer Okularskala ausge-
stattet. Bei der automatischen Auszahlung erfolgt die Bildaufnahme Uber
eine Kamera, die Uber einen eigenen Adapter an das Mikroskop ange-
schlossen ist. Die aktuell verwendete Vergroerung wird Gber die Wahl des
(austauschbaren) Objektives bestimmt. Die Beleuchtungseinrichtung und
der Probentisch sind haufig konstruktiv mit dem Mikroskop verbunden.

Die optischen Eigenschaften wie Vergroferung, Auflésung und Tiefenschar-
fe werden vom verwendeten Objektiv festgelegt. Die Grole, die die Genau-
igkeit einer Partikelmessung bestimmt, ist dabei das Auflésungsvermégen
(nicht in erster Linie die VergroRerung) des Objektivs. Es wird bestimmt
durch die Wellenlange des Lichtes und die numerische Apertur des Objek-
tivs (sieche Anhang A5).
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Fir die Partikelmessung werden die Objektive so gewahlt, dass deren Auf-
I6sungsvermogen kleiner oder gleich 10 % der Dimension des kleinsten zu
vermessenden Partikels ist. In der folgenden Tabelle sind Beispiele fir gan-
gige Mikroskopobjektive aufgefuhrt.

VergréRerung Objektiv Numerische Auflésung Kleinste
mit Okular (x10) Apertur [um] PartikelgroBe
[um]
x 50 x5 0,10 2,5 25
x 100 x 10 0,25 1,0 10
x 200 x 20 0,50 0,5 5
x 500 x 50 0,7 0,35 3,5
Stereomikroskop Zoom <0,1 22,5 225
Tabelle 2: Exemplarische Daten gangiger Mikroskopoptiken

21.2 Stereomikroskope

Die Betrachtung des vergréRerten Bildes erfolgt bei diesen Systemen durch
zwei Okulare (mit Skalen-Malstab fur die manuelle Ausz&hlung) mit einem
geringflgig andern Blickwinkel durch das Objektiv. Dadurch erscheint das
Bild dem Betrachter raumlich plastisch. Die Ausriistung solcher Mikroskope
mit einer Kamera fur die Bildanalyse ist ebenfalls Ublich. In der Regel ver-
fugen solche Mikroskope Uber eine Zoom-Funktion zur Wahl der VergréRe-
rung. Im Vergleich zu Standardmikroskopen liefern sie keine so hohen Ver-
gréRerungen und Auflésungen aber eine viel hdhere Tiefenscharfe, was sie
fur die schnelle Zahlung grofler Partikel pradestiniert. Eine Partikelgrofie
von 25 pym kann als Anhaltswert fir die untere Messgrenze dienen. Um ge-
naue und reproduzierbare Messungen durchfiihren zu kénnen, muss die
Zoom-Funktion in definierten Positionen arretierbar sein.

In der Regel sind weder die Beleuchtung noch der Probentisch konstrukti-

ver Bestandteil des Mikroskops so dass diese Komponenten erst zu einem
Partikelmess-System integriert werden mussen.
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21.3 Beleuchtung

Der Beleuchtungstyp muss anhand der vorherrschenden Kombination aus
Analysefilter und der Partikelart, die detektiert werden muss, ausgewahlt
werden. Generell sind sowohl Auflicht als auch Durchlicht geeignet. Es
kann ebenfalls notwendig sein, verschiedene Beleuchtungstypen zu kombi-
nieren. Zur Durchfiihrung von automatisierten Messungen ist eine lber das
gesamte Bildfeld homogene Beleuchtung entscheidend, die auch zeitlich
konstant bleibt:

e Die Homogenitat muss fur alle bei der Partikelzdhlung verwen-
deten VergrolRerungen sichergestellt werden.

e  Zur Verbesserung der Homogenitat kann ein Diffusor-Filter einge-
setzt werden.

e Die Lichtquelle darf keine zeitlichen Helligkeitsschwankungen auf-
weisen oder diese mussen Uber eine geeignete Bildverarbeitung
korrigiert werden kénnen.

e Die Beleuchtung sollte fest mit dem Mikroskop verbunden sein
oder definiert fixierbar sein, um eine versehentliche Veranderung
der Beleuchtung auszuschlieen und reproduzierbare Ergebnisse
zu gewahrleisten.

Hinweis 1: Die Homogenitat der Beleuchtung lasst sich in der Regel mit der Bildana-
lyse-Software uberprifen, die auch fur die Partikelzahlung eingesetzt wird.

Hinweis 2: Je nach Partikelmaterial, Oberflachenbeschaffenheit und Farbe, erscheinen
die einzelnen Partikel unterschiedlich; abhangig von der Art der Beleuch-
tung. Bei der automatisierten Detektion muss sichergestellt werden, dass
moglichst alle Partikel in ihrer realen Form und vollstandig abgebildet wer-
den. Dazu sind prinzipiell die beiden Beleuchtungstypen, Durchlicht oder
Auflicht mit gekreuzten Polarisatoren, geeignet. Die Partikel erscheinen voll-
flachig Dunkel auf hellem Filterhintergrund. Bei unpolarisiertem Auflicht
kénnen Reflexe oder andere Merkmale der Partikel visuell gut beobachtet
werden, sie zerfallen bei der Bildverarbeitung allerdings optisch in Teil-
stiicke. Da die Beleuchtung einen entscheidenden Einfluss auf das Messer-
gebnis hat, muss sie dokumentiert werden.
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21.4 Kamera

Generell kbnnen sowohl Video- als auch Digitalkameras eingesetzt werden.
Beide besitzen als Sensorelement einen Kamera-Chip, der aus einem
Raster von lichtempfindlichen Elementen besteht.

Die Pixelzahl bzw. GroRe des Kamera-Chips muss an die Auflésung des
Mikroskopobjektives angepasst sein. Dabei gilt ahnlich wie beim Aufl6-
sungsvermodgen, dass die kleinste zu vermessende Partikeldimension auf
10 Kamerapixel abgebildet werden muss.

Hinweis: Eine weitere Steigerung der Pixelzahl bringt keine Verbesserung des Mess-
ergebnisses, da das Auflésungsvermégen des Systems dann durch das Aufl6-
sungsvermogen des Objektives limitiert wird. Bei einer Reduzierung der Pixelzahl
dagegen kann das Auflésungsvermdgen des Objektivs nicht mehr voll genutzt
werden, es kommt zu Informationsverlust und Messungenauigkeiten bei kleinen
Partikeln.

Die Lichtempfindlichkeit der Kamera hat einen ahnlichen Einfluss auf das
Analysebild wie die Intensitat der Beleuchtung. Um exakte und reproduzier-
bare Messergebnisse zu erhalten, muss die Kamera mit definierten und
fixierbaren Einstellungen fir die Empfindlichkeit betrieben werden. Auto-
matikfunktionen, die die Helligkeit nachregeln, missen ausgeschaltet sein.

Hinweis: Fir die Zahlung und Vermessung von Partikeln ist die Verwendung einer
Schwarz/Weil-Kamera ausreichend. Fur die weitere Charakterisierung von Parti-
keln nach anderen Merkmalen, kann der Einsatz einer Farbkamera hilfreich sein.

2.2 Raster-Elektronen-Mikroskopie
2.21 Elektronen-Optik

Die abzubildende Probe wir Punkt fir Punkt mit einem fein fokussierten
Elektronenstrahl in einer Vakuumkammer abgerastert. Dabei werden La-
dungen aus der Probe emittiert, die mit geeigneten Detektoren erfasst wer-
den. Die Intensitat dieses Signals, verbunden mit der momentanen Position
des Elektronenstrahls, gibt die Information fir das Bildsignal, das der Be-
trachter als vergréRertes Bild der Probe erhalt.

Die VergréRerung wird von der Grofe des abgerasterten Probenbereiches
bestimmt und kann Uber einen weiten Bereich variiert werden. Die meisten
Systeme sind in Bezug auf die gréRten noch messbaren Partikel limitiert,
bedingt durch die minimal mdgliche VergroRerung die sich am Gerat ein-
stellen lasst. Betragt diese Mindestvergrélierung z.B. 20-fach, kann der Fall
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eintreten, dass der resultierende Bildausschnitt kleiner ist, als die zu analy-
sierenden Partikel.

Die Ladungen, die durch den Elektronenstrahl auf die Probe gebracht wer-
den, mussen abflieBen kénnen, da es sonst zu Aufladungen kommt, die
sich negativ auf die Bildqualitat auswirken. Leitfahige Proben erflllen diese
Anforderung. Bei nicht leitfahigen Proben, was in der Regel bei Analyse-
filtern der Fall ist, gibt es zwei Moglichkeiten: Wird ein REM eingesetzt, das
bauartbedingt nur im Hochvakuum arbeiten kann, wird die Probe durch
bedampfen mit Kohlenstoff leitfahig gemacht. Beim Einsatz eines REM, das
mit einem niedrigeren Vakuum arbeiten kann, werden die Ladungen uber
die in der Vakuumkammer verbliebenen Restluft-Molekile abgeleitet.

Hinweis: Der Elektronen-Strahlstrom spielt beim REM eine dhnliche Rolle, wie die Beleuch-
tungsintensitat am LM. Seine Stabilitat ist entscheidend fir die Qualitét der Mes-
sung. Aus diesem Grund muss die Kathode, welche die Elektronen fiir den Strahl
freisetzt, vor der Messung aufgewarmt werden, bis die Elektronenemission stabil
ist.

2.2.2 Detektor

Zur Bestimmung der PartikelgroBenverteilung auf einem Analysefilter wird
ein Rlckstreuelektronen-Detektor eingesetzt. Die Kontraste des Bilds, das
mit den Signalen dieses Detektors erstellt wird, entstehen durch die unter-
schiedlichen Materialien in der Probe.

Partikel, die keinen Materialkontrast zum Filter-Hintergrund zeigen (z.B.
organische Substanzen) kdnnen nicht automatisiert detektiert werden.

Der Detektor wird fur jede Messung hinsichtlich Helligkeit und Kontrast ein-
gestellt.

2.3 Bildanalyse

Die Bildverarbeitungs-Software ordnet bestimmte Bereiche des Bildes den
Partikeln zu, das Ubrige Gebiet dem Hintergrund des Analysefilters. Dazu
wird der gesamte Helligkeitsbereich des Bildes von schwarz bis weil} in
Grauwertstufen unterteilt. Fur die Partikelanalyse haben sich 256 Graustu-
fen etabliert. Durch die Festlegung einer Grauwertschwelle (Binarisie-
rungsschwelle) werden alle Bildpunkte, die unterhalb der Schwelle liegen,
den Partikel zugeordnet, alle, die oberhalb liegen, dem Hintergrund des
Analysefilters (oder umgekehrt, je nach Beleuchtung Filterfarbe und Par-
tikelart).
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Die Festlegung der Grauwertschwelle ist von entscheidender Bedeutung
fur die Partikelmessung und wird vor jeder Messung vom Bediener vor-
genommen (sieche Abschnitt 4: Prozedur).

Um evtl. vorhandene Inhomogenitéaten in der Ausleuchtung des Bildes aus-
zugleichen (Beim LM hauptséchlich bei niedrigen Vergré3erungen) kann
von der Analyse-Software eine Korrektur am Messbild durchgeflhrt wer-
den. Dabei wird eine Aufnahme von einem homogenen Hintergrund ge-
macht. Die Inhomogenitaten in diesem Referenzbild, die durch eine un-
gleichmalige Ausleuchtung hervorgerufen werden, kénnen dann aus den
Messbildern fur die Partikelzdhlung herausgerechnet werden (Shading-
Korrektur).
Hinweis 1: Die Optimierung der Messbilder hinsichtlich Ausleuchtung und Helligkeitsverteilung
kann auch von Software-Funktionen der Bildverarbeitung Gbernommen werden.
Hierbei wird die urspriingliche Bildinformation verandert. Deshalb ist zu prifen, ob

sie ebenso bei den verwendeten Analysefiltern und den vorherrschenden Par-
tikelverteilungen artefaktfrei arbeiten.

Hinweis 2: Weitere Software-Filter fir die Bearbeitung der Messbilder z.B. zur Kontrast-
verstarkung oder Kantenscharfung kénnen fiir den Betrachter hilfreich sein, sollten
aber bei der automatisierten Auszahlung nicht eingesetzt werden, da sie oft die
Quelle nicht nachvollziehbarer Messfehler sind.

Fir das Auswertebild gilt wie bei der Objektiv- und Kameraauflésung: Ein
Bild-Pixel muss kleiner oder gleich 1/10 der minimal zu vermessenden Par-
tikeldimension sein.

24 Motorisierter Probentisch

An die Genauigkeit der Positionierungsachsen missen hohe Anforderun-
gen gestellt werden da:

e Bei einer automatisierten Analyse der Filter llickenlos, ohne Ver-
satz analysiert werden muss.

e Partikel zur manuellen Nachanalyse zuverlassig wieder angefah-
ren werden mussen.

Die Anfahrgenauigkeit sollte im Bereich der kleinsten nachzuweisenden
Partikel liegen, d.h. im Falle der GréRenklassen aus Kapitel G: Dokumen-
tation bei 5 ym.

Hinweis: Bei ausreichend groRRen Verfahrwegen des Probentisches lassen sich auch Pro-
benhalter fir mehrere Analysefilter realisieren, die dann nacheinander automati-
siert analysiert werden kdnnen (wichtig dabei ist die Einhaltung der Fokusebene
Uber diese horizontalen Distanzen).
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25 Mehrbild-Analyse

Die Bildanalyse-Software muss in der Lage sein, Partikel, die Giber den Rand
eines Bildfeldes hinausragen, sicher in ihrer ganzen Grofe zu erfassen.
Dies kann durch rechnerische Zusammensetzung von Einzelbildern zu
einem Gesamtbild oder durch den Wechsel des Bildausschnittes oder
durch Anpassen der Vergrofierung erfolgen.

Eine weitere Mdglichkeit, die sowohl bei der manuellen als auch bei der
automatisierten Auszdhlung angewendet wird, ist das Arbeiten mit Mess-
rahmen, die kleiner als das Bildfeld sind (sieche Anhang A7).

Automatisierte Systeme sollten Uber die Mdglichkeit verfiigen, nach einer
vollautomatisierten Analyse einzelne Partikel anzufahren und nachzukon-
trollieren.

Hinweis: Beim Einsatz eines REM ist sicherzustellen, dass die Scan-Richtung des Elek-
tronenstrahls mit der Verfahrrichtung der Motorachsen Ubereinstimmt (siehe
Anhang 8).

3 Umgebungsbedingungen

Die Sauberkeitsanforderungen an die Umgebung des Mikroskops ergeben
sich aus der Einhaltung des zulassigen Gesamtblindwertes fiir die Prifpro-
zedur (siehe Kapitel D: Qualifizierungsuntersuchungen).

Der Aufstellort des Mikroskops ist so zu wahlen, dass Umgebungseinflisse
wie Gebaudeschwingungen oder Fremdlicht keinen verfalschenden Ein-
fluss auf das Analyseergebnis haben.

4 Prozedur

1. Die Auswahl des Mikroskoptyps und der Vergrofierung erfolgt Anhand
der Vorgaben aus der Sauberkeitsspezifikation des zu prifenden
Bauteils unter Bericksichtigung von Tabelle 1 und Tabelle 2.

2. Klassifizierung der Partikel in den vorgeschriebenen GréRenklassen:
Die fUr das zu analysierende Bauteil relevanten Partikelgrofen sind in
der Sauberkeitsspezifikation vermerkt. Die PartikelgroRenklassen sind
im Kapitel G: Dokumentation festgelegt.
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4.1

4.2

Das zu analysierende Filter wird in der Probenaufnahme des Mikros-
kops fixiert, im Falle des REM in der Vakuumkammer, die anschlie-
Rend bis zum Erreichen des stabilen Arbeitsdruckes evakuiert wird.

Hinweis: Die Gefahr des Partikelverlustes durch Handhabung und Aufladungen (Par-
tikel springen bei Analyse im REM) kann durch eine Fixierung der Partikel
verringert werden. Hierzu sind ,Partikelkleber” erhaltlich. Antistatikmittel, die
ursprunglich fur Computer-Bildschirme gedacht sind, erfullen einen &hn-
lichen Zweck.

Sowohl bei der manuellen als auch bei der automatisierten Auszah-
lung muss die komplette effektive Filterfliche analysiert werden. Es ist
besonders darauf zu achten, dass die einzelnen Messfelder Ilickenlos
und ohne Uberlappung aneinander schlieBen, um den Verlust von
Partikeln oder ein doppeltes Zahlen zu vermeiden (siche Anhang A6).

Es muss sichergestellt werden, dass Partikel, die Uber den Rand des
aktuellen Messfeldes hinausragen, gezahlt werden und in ihrer rich-
tigen GréRRe vermessen werden (siehe Anhang A7).

Manuelles Auszahlen

Die Beleuchtung am Lichtmikroskop wird so eingestellt, dass die zu
zahlenden Partikel bei Betrachtung durch das Okular oder auf einem
Monitor maximalen Kontrast zum Untergrund erscheinen. Mit dem
gleichen Ziel werden die Parameter Beschleunigungsspannung und
Strahlstrom am REM gewahlt.

Die gesamte effektive Filterflache wird ausgezahlt und die Partikel-

grolen bestimmt. Nach jeder Bewegung des Probentisches zum

Wechseln des Messfeldes ist die Fokuslage der Optik zu prifen und

gegebenenfalls nachzuregeln.

Hinweis: Da es sich bei der manuellen Auszahlung grof3er Partikelzahlen um eine
schwierige und belastende Tatigkeit handelt, bei der die Gefahr von nicht

reproduzierbaren Messfehlern sehr grof3 ist, wird zur vollflachigen Auszah-
lung die automatisierte Auszahlung empfohlen.

Automatisiertes Auszidhlen

Die Beleuchtung am Lichtmikroskop wird eingeschaltet und entspre-
chende Zeit gewartet, bis die Lichtquelle aufgewarmt ist und stabil
arbeitet. Beim REM werden die Strahlparameter justiert und ebenfalls
gewartet, bis die Kathode aufgewarmt ist und sich ein stabiler Strahl-
strom einstellt.
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3.1

3.2

134

Besonders im Fall der Lichtmikroskopie, sind prazise fokussierte Bil-
der fir eine exakte Partikelvermessung von entscheidender Bedeu-
tung. Aus diesem Grund wird vor Beginn der Messung die Ebenheit
das zu analysierende Filter gepruft, indem an mindestens drei mdg-
lichst weit voneinander entfernten Punkten die Fokuslage geprift wird.
Liegt der Fokus dieser drei Punkte nicht in derselben H6he, muss
dieser Verkippung zwischen Probe und Optik Rechnung getragen
werden. Dazu gibt es zwei Moglichkeiten: Entweder Iasst sich der Pro-
bentisch entsprechend nachjustieren/nivellieren oder das Mikroskop
muss Uber die Option verfliigen, den Kippfehler Uber eine automa-
tische Nachjustierung der z-Position wahrend der Messung auszuglei-
chen. Da die Tiefenscharfe beim REM grdler ist, ist dieser Punkt hier
weniger kritisch als beim lichtoptischen Mikroskop mit hoher Vergro-
Rerung.

Einstellen des Mikroskops und des Bildanalyse-Systems, um moég-
lichst groRe Bildinformation und reproduzierbare Messungen zu erhal-
ten:

Im Fall des Lichtmikroskops mussen Einstellungen der Kamera wie
Empfindlichkeit, Verstarkung usw. mit den Werten im Messmodus
Ubereinstimmen. Automatikfunktionen zur Helligkeitskorrektur missen
ausgeschaltet sein. Die Helligkeit der Beleuchtung wird nun beginnend
bei niedrigen Intensitaten langsam gesteigert und dabei die Grauwert-
verteilung des Bildfeldes beobachtet. Dies wird solange fortgefuhrt, bis
die ersten Pixel des Bildes das ,Weillniveau® der Bildverarbeitung
erreicht haben (In der Regel 255). Dadurch ist sichergestellt, dass der
gesamte Dynamikbereich der Bildverarbeitung ausgenutzt wird, ohne
dass das Bild Uberstrahlt wird. Bei dieser Beleuchtungseinstellung
wird die Messung durchgefihrt.

Wahl der Grauwertschwelle fur die Partikelmessung: Die Grauwert-
schwelle wird vom Bediener so gewahlt, dass die GréRe der relevan-
ten Partikel nach der Binarisierung mit dem visuellen Eindruck ihrer
GroRe im unbearbeiteten Bild Ubereinstimmt. D.h., dass die Grauwert-
schwelle so gewahlt wird, dass weder der Hintergrund des Analyse-
filters um die Partikel zu den Partikeln hinzugerechnet wird, noch dass
nur Teile der Partikel erfasst werden.

Hinweis: Bei einer ganzflachigen automatisierten Messung sollte die Ermittlung der
Grauwertschwelle an mehreren Punkten auf der effektiven Filterflache
durchgefiihrt werden, um einen Wert zu ermitteln, der ber die gesamte
Flache korrekte Messwerte liefert.



4.

5

Die automatisierte Messung wird gestartet.

Hinweis 1:

Hinweis 2:

Um die Ergebnisse einer automatisierten Analyse zu verifizieren, sollten
einige wenige der groRRen Partikel, die in der Regel die funktionskritischen
sind, nochmals manuell inspiziert werden, um die automatisierte Langen-
messung zu bestatigen.

Die Messung anderer Merkmale als der geometrischen Dimension sollte
manuell durchgefiihrt werden oder zumindest nach einer automatisierten
Messung manuell nachkontrolliert werden. Z.B. lasst sich ein Langen zu
Breiten-Verhéltnis eines Partikels von 1:10 einfach automatisiert bestimmen,
es kann aber nicht sicher unterschieden werden, ob es sich um eine Faser
handelt oder um einen Metallspan. Da dies aber einen Unterschied im
Schadigungspotential eines Partikels bedeutet, muss hier eine manuelle
Uberpriifung Sicherheit bringen. Eine Ausnahme stellt die Bestimmung des
Partikelmaterials mit automatisierten EDX-Systemen dar. Diese werden in
Kapitel F4: Elementanalyse beschrieben.

Dokumentation

Siehe Anhang A1.

Die Darstellung des Analyseergebnisses erfolgt wie in Kapitel G: Doku-
mentation beschrieben.
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Anhang A Mikroskopische Analyseverfahren

A1 Dokumentation

Beispiel zur Spezifizierung der Bedingungen.

Mikroskopische Analyse

Analyseablauf: [] manuell [
automatisiert

Typ und Hersteller:
[ Labormikroskop
[J Stereomikroskop
O REM

[0 Sonstige (mit Beschreibung)

[ Durchlicht [ Auflicht
VergroRerung: -fach
Beschleunigungsspannung (nur REM) [kV]:

Datum der letzten Kalibrierung:

A.2 Kalibrierung

Bei der Kalibrierung der VergréfRerung wird eine bestimmte Langeneinheit
auf der Abbildung einer Probe, der entsprechenden Lange auf der Probe
selbst zugeordnet. Der Kalibrierungsfaktor ist das Verhaltnis aus ermittelter

Lange in der Bildebene und der PartikelgréRe in der Objektebene.

Die Langenkalibrierung muss das komplette an der Abbildung beteiligte
System einschlieRen. Das heillt ein Objekt- Standard/Mafistab wird ins

Verhaltnisgesetzt zu:

e Den Okular-Skalen bei manueller Vermessung mit dem optischen

Mikroskop

e Einem Lineal-MaRstab bei manueller Vermessung eines Bildes

auf einem Video- oder Computer-Monitor.

o Der Pixelgrélie des digitalisierten Bildes, wenn eine Bildverarbei-
tung zur automatisierten Vermessung eingesetzt wird. Der Kali-

brierungsfaktor wird in der Bildanalyse-Software hinterlegt.

Dabei ist wichtig, dass es sich bei dem Objektmalistab um ein zertifiziertes
und rickfuhrbares Normal handelt.
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Die Kalibrierung muss fir alle bei der Vermessung von Analysefiltern ver-
wendeten VergréRerungen durchgefiihrt werden. Bei Systemen mit Zoom-
Funktionen, z.B. bei Stereomikroskopen muissen die Vergréflerungen in
definierten Positionen arretierbar seit.

Die Kalibrierung sollte einmal jahrlich oder nach gréRReren Eingriffen in das
optische System (Justagearbeiten, Umbauten, etc.) durchgefihrt werden.

Hinweis: Wird die Software eines EDX-Systems eines anderen Herstellers als das REM
zum Zahlen und Bestimmen von Partikeln verwendet (auch ohne Elementanalyse)
muss folgender Punkt beachtet werden: Die Langenkalibrierung muss an Bildern
durchgefihrt werden, die mit dem EDX-System generiert wurden. Dies ist notwen-
dig, da das EDX-System in diesem Fall seinen eigenen Scan-Generator besitzt
und die Strahlsteuerung des REM Ubernimmt. Dies kann zu einer unterschied-
lichen Kalibrierungen fiihren, im Vergleich zu einer Langenmessung, die mit dem
REM alleine durchgefuhrt wird.

A.3 Wartung

Samtliche Komponenten, die sich im Vakuumsystem des REM befinden
z.B. Probenkammer, Detektoren, usw., unterliegen vor allem bei ausgasen-
den Proben und/oder bei héheren Kammerdriicken einer Kontamination.
Diese Komponenten sind in festzulegenden Intervallen oder bei Verande-
rung der Bildqualitat zu reinigen.

Komponenten, die der Alterung oder dem Verschleil® unterliegen, vor allem
Teile der Elektronenoptik wie die Kathode, sind bei Bedarf oder nach Her-
stellerangaben zu tauschen oder zu erneuern.

A4 Messung der Partikeldimension

Die Bestimmung der langsten Dimension eines Partikels erfolgt tiber einen
Bildverarbeitungs-Algorithmus, der mit maximaler Feret-Durchmesser (Feret
max.) bezeichnet wird. Gemessen wird der maximale Abstand zweier para-
lleler Tangenten, die an gegeniberliegenden Seiten des Partikels anliegen
- vergleichbar mit einer Schieblehre.
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Dazu werden nacheinander, immer um einen bestimmten Winkel gedreht,
die Abstande der Tangenten bestimmt und der Maximalwert ermittelt. Die
Genauigkeit der Messung wird durch den Drehwinkel y zwischen den Ein-
zelmessungen festgelegt. Der Drehwinkel sollte < 5° betragen, wobei auch
kleinere Winkel und somit exaktere Messungen flr moderne Bildverarbei-
tungssysteme kein Problem darstellen.

Werden andere Algorithmen zur Langenbestimmung verwendet, kann es
zu Abweichungen bei der Langenmessung kommen. Abweichende Algo-
rithmen missen dokumentiert werden.

Da zur Bestimmung der Lange eine zweidimensionale Abbildung des Par-
tikels verwendet wird, stehen ebenfalls alle Informationen zur Messung der
Breite zur Verfigung, falls diese zur Beurteilung seiner fir das Bauteil
schadigenden Wirkung notwendig ist. Ein Algorithmus fiir die Bestimmung
der Breite kann nicht empfohlen werden, da je nach verwendeter Methode
extrem abweichende Ergebnisse erhalten werden. So gibt es Algorithmen,
die die Breite auf der Mittelsenkrechten der langsten Lange bestimmen
oder wie oben beschrieben lber eine Art Schieblehrefunktion (Feret min).
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Der verwendete Algorithmus ist zu dokumentieren.

A.5 Auflosungsvermogen von Mikroskopobjektiven

Fir das Auflésungsvermdgen d eines lichtoptischen Objektivs gibt es drei
mafgebliche GréRen:

Eine davon ist die numerische Apertur. So wird der Sinus des halben Off-
nungswinkels des Objektivs bezeichnet (sina). Dieser Zahlenwert ist in der
Regel auf den Mikroskopobjektiven angegeben.

Objektiv

i

03

PanikeM\ i

Analysefilter :

Die zweite ist die Wellenlange A des verwendeten Lichtes, die dritte ist der
Brechungsindex n des umgebenden Mediums.

d=A/n*sina

Hinweis 1: Mit dieser Formel lassen sich sehr schnell die Grenzen der lichtoptischen
Mikroskopie abschatzen: Aus obiger Skizze ist zu erkennen, dass o nicht grofier
als 90° und damit der Sinus maximal gleich 1 werden kann. Der Brechungsindex n
von Luft ist gleich 1. Das bedeutet, dass das Auflésungsvermdgen nicht kleiner als
die Wellenlange des verwendeten Lichtes werden kann. Fir den sichtbaren Spek-
tralbereich, der dem menschlichen Auge zuganglich ist, liegt die Grenze im Vio-
letten bei ca. 400nm = 0,4 um.
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Hinweis 2: Nach de Broglie kann schnellen Materieteilchen (z.B. Elektronen) eine Wellenlan-
ge zugeordnet werden, die umgekehrt Proportional zu deren kinetischer Energie
ist. Beschleunigt man Elektronen mit Spannungen im Bereich von einigen Kilovolt,
ergeben sich Wellenlangen, die um GroéRenordnungen unter denen des sichtbaren
Lichtes liegen. Dies ist der Grund, warum sich mit Rasterelektronen-Mikroskopen
viel hdhere Aufldsungen erreichen lassen als mit Lichtmikroskopen.

A.6 Begrifflichkeiten zur Analysemembran

Effektive Filterflache

Unter der effektiven Filterflache versteht man die Flache, die bei der Filtra-
tion benetzt wird und auf der die Partikel abgeschieden sind.

oder

Messfeld

—_ Abfolge der Messfelder

Die Lage der Messfelder muss so gewahlt werden, dass die gesamte effek-
tive Filterflache analysiert wird.
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A7 Zahlung von Randpartikeln

Um zu verhindern, dass Partikel, die Uber das aktuelle Bildfeld hinausra-
gen, gar nicht, doppelt oder nur teilweise gemessen werden, kann ein
Messrahmen verwendet werden, der kleiner als das Bildfeld ist.

Bei der Messung werden nur Partikel registriert, die entweder innerhalb des

Messrahmens oder auf seiner linken oder oberen Begrenzungslinie liegen.
Partikel, die auf der rechten oder unteren Kante liegen, werden nicht gezahit.

% Erfasste Partikel

£> 9 Nicht erfasste Partikel

S

____________.Q______J

<D

Bei der darauf folgenden Messung wird das Bildfeld exakt um die Breite
des Messrahmens nach rechts versetzt und die Messung wiederholt, wie
oben beschrieben. Dabei werden die Partikel am linken Rand des Messfel-
des erfasst, die bei der vorangegangenen Messung nicht erfasst wurden.
Nach Auszahlung einer kompletten Reihe von Messfeldern wird die Reihe
gewechselt (um die Hohe des Messrahmens) und die nachste Reihe aus-
gezahlt. Geht man dabei vor wie auf der vorigen Seite skizziert, gelangt
man zu einer vollflachigen, liickenlosen Analyse der gesamten effektiven
Filterflache.

Hinweis 1: Diese Prozedur kann sowohl fur die manuelle Zahlung verwendet werden, als
auch in einem programmgesteuerten Ablauf zur automatisierten Auszahlung.

Hinweis 2: Partikel die groRer als ein Bildfeld sind, lassen sich mit dieser Methode nicht
korrekt erfassen.

Eine weitere Mdoglichkeit, Randpartikel zu erfassen, ist die rechnerische
Zusammenfiihrung mehrerer Bilder zu einem grofRen Messbild mit einer an-
schlielenden Analyse des zusammengesetzten Bildes. Diese Variante ge-
winnt durch zunehmende Leistungsfahigkeit der Computer an Bedeutung.
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In beiden Fallen missen hohe Anforderungen an die Genauigkeit der moto-
risierten Antriebsachsen flr den Probentisch gestellt werden, damit die Bild-
informationen liickenlos ohne Partikelverlust kombiniert werden kénnen.

A.8 Mehrbildanalyse

Fir eine zusammenhangende Analyse von grof3eren Flachen, wie es bei
der Auszahlung von Analysefilter zur Bestimmung der technischen Sauber-
keit, gefordert ist. muss bei einem REM geprift werden, ob sich die Scan-
Richtung des Elektronenstrahls mit der Bewegungsrichtung des Proben-
tisches in Ubereinstimmung bringen lasst. Wenn dies nicht mdglich ist,
besteht die Gefahr, dass Liicken zwischen den einzelnen Messfeldern ent-
stehen, die unbedingt vermieden werden missen. Beim Lichtmikroskop
muss die Kamera exakt auf die Bewegungsrichtung des Probentisches aus-
gerichtet werden.

Elektronenstrahi
_—

Motortisch Motortisch

v
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F.4 Elementanalyse (EDX)

Beschrieben wird ein Verfahren zur Bestimmung der Elementzusammen-
setzung von Partikeln, die auf der Analyse von Rontgenspektren mittels
energieaufgeltster Detektionssysteme EDX beruht. Die EDX-Analyse lasst
sich nur in Kombination mit einem Raster-Elektronen-Mikroskop einsetzen.
Die auf einem Analysefilter abgeschiedenen Partikel werden detektiert und
geometrisch vermessen. Gleichzeitig werden die Partikel Gber den Elektro-
nenstrahl zur Abgabe von Rdntgenstrahlung angeregt. Die Beschreibung
des Raster-Elektronen-Mikroskops erfolgt in Kapitel F3: Mikroskopie.

Zusatzlich zur Anzahl und GroéRe erhalt man aus diesen Analysen Material-
angaben bezuglich der detektierten Partikel. Dies erfolgt durch eine Klassi-
fizierung, die anhand bestimmter Merkmale deren chemischer Zusammen-
setzung erfolgt. Mit dieser Zusatzinformation kann eine detailliertere Cha-
rakterisierung der Partikel erfolgen und z.B. auf deren Ursprung im Produk-
tionsprozess geschlossen werden.

Elementanalysen konnen manuell oder vollautomatisiert durchgefihrt wer-
den, wenn die entsprechende geratetechnische Ausstattung und Software
vorhanden ist.

1 Normative Referenzen

ISO 15632: 2002 - Micro-beam analysis - Instrumental specification for
energy dispersive X-ray spectrometers with semiconductor detectors.

2 Prinzip

Zu analysieren sind die vom Bauteil stammenden, auf einem Filter gesam-
melten Partikel. Diese werden mittels REM gezahlt und vermessen. Bei die-
sem Prozess wird die abzubildende Probe Punkt fir Punkt mit einem fein
fokussierten Elektronenstrahl abgerastert. Durch den Beschuss mit hoch-
energetischen Elektronen wird die Probe zur Abgabe von Rdéntgenstrahlung
angeregt. Die energetische Lage der Linien im Réntgenspektrum ist cha-
rakteristisch flr das chemische Element aus dem sie hervorgehen. Die
Auswertung der Intensitaten der Linienspektren erlaubt eine Quantifizierung
der entsprechenden Elemente. Durch Erfassung der Spektren mit einem
EDX-Detektor kbnnen die chemischen Elemente in einem Partikel bestimmt
werden. Das Ergebnis erlaubt Schlisse auf die chemische Zusammen-
setzung der detektierten Partikel.
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3 Materialien und Geratschaften

Detektor BSE

! Einzelbild- 1 Mehrbild- Material- 1

! Auswertung 1 Auswertung ) Auswertung |

IC {ONENNO)

| Bildanalyse |! Mehrbild- ' Element- Software

; i Analyse ; analyse

E i @ E @ Mikroskop-
Elektronen- | 1 | "Ruckstreu- 1| Motorisierung |1 Rontgen- Hardware

optik ! Elektronen- ' Probentisch ' | Detektor EDX

; Analysefilter

Abbildung 1: Schema der Komponenten zur Filteranalyse mittels REM
und EDX-System zur Elementanalyse

Samtliche Geratschaften, die zur Praparation der Analysefilter verwendet
werden oder die Komponenten und Software-Anforderungen an ein geeig-
netes REM sind in Kapitel F1: Filtration und Kapitel F3: Mikroskopie be-
schrieben.

Komponenten und Ablauf sind nahezu identisch mit denen der reinen REM-
Auszahlung (Abbildung 1). Zur Materialbestimmung sind zusatzlich ein
Element-Detektor (EDX-Detektor) (7) und die dazugehorige Element-
analyse-Software (8) erforderlich. Die Elektronenoptik (2) muss diesbezig-
lich weitere Anforderungen erfiillen.

3.1 Elektronen-Optik

Entscheidend fir die Qualitéat der Analysen ist die Stabilitat des Strahlstro-
mes am REM. Als Anhaltspunkt kann etwa 1 % Abweichung der Strahl-
stromstarke pro Stunde akzeptiert werden. Messbar ist dies Uber einen
Faraday-cup, der in den Elektronenstrahl gebracht wird oder ergibt sich aus
der Zahlrate des EDX-Detektors auf einem Elementstandard.

Die Kathode, welche die Elektronen flir den Strahl emittiert, muss vor dem
Beginn der Messung aufgewarmt werden.
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Hinweis: Die Kathodentypen Wolfram, LaB6 sowie die heiRen Feldemitter sind fir diese
Messungen grundsatzlich geeignet. Gerate mit kalten Feldemittern zeigen
dagegen haufig zu hohe Strahlstrominstabilitaten.

Bei der Installation des Rontgendetektors an einem REM wird dieser so an
die Vakuumkammer angebracht, dass sich die ,Blickrichtung“ des Detek-
tors mit dem Elektronenstrahl in der Arbeitsebene des Mikroskops schnei-
den. Um reproduzierbare, quantitative Messungen durchfiihren zu kénnen,
mussen alle Analysen im gleichen Arbeitsabstand erfolgen. Er liegt je nach
Gerat im Bereich zwischen 10 und 25 mm unterhalb der Ablenkoptik des
Elektronenstrahls.

3.2 Rontgen-Detektor

Je hoher die Energieauflésung des Detektors ist, desto sicherer wird eine
Trennung von Elementen, deren Rontgen-Linien im Spektrum sehr nahe
bei einander liegen und desto praziser wird die Analyse. Die Auswahl des
Detektors ist abhangig vom zu detektierenden Materialspektrum.

3.3 Element-Analyse

Um ein korrektes Ergebnis fir die Elementzusammensetzung eines Partikel
zu erhalten, muss dass EDX-System in der Lage sein, eine flachige Ana-
lyse durchzufiihren. Das bedeutet, dass der Elektronenstrahl wahrend der
EDX-Analyse zu einer grofleren Anzahl von Punkten auf der Partikelober-
flache gefihrt wird. Dadurch wird die Gefahr reduziert, die bei einer punk-
tuellen Messung besteht, dass eine Inhomogenitat im Partikel oder ein an-
haftender Fremdstoff (z.B. Fertigungshilfsstoffe), dem gesamten Partikel
zugeordnet wird.

Feste Position des Korrekte Analyse durch
Elektronen-Strahls: Nicht flachige Messung des
geeignet fir eine Partikels, z.B. durch eine
korrekte Partikel-Analyse rasterformige Bewegung

des Elektronenstrahls

Abbildung 2: Strahlfihrung bei der Elementanalyse von Partikeln
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Um die Charakterisierung der Partikel zu erleichtern, muss das EDX-Sys-
tem Uber die Mdglichkeit verfigen, die Partikel hinsichtlich ihrer prozentua-
len Elementzusammensetzung in Klassen zusammenzufassen (z.B. Kupfer
in Verbindung mit Zink wird als Messing klassifiziert, siehe Anhang).

Hinweis: Partikel, die sich anhand ihrer chemischen Zusammensetzung nicht einer
Materialklasse zuordnen lassen, sollten in einer extra Klasse erfasst werden, damit
sie im Ergebnis nicht verloren gehen.

Automatisierte Systeme sollten Uber die Mdglichkeit verfiigen, nach einer
vollautomatischen Analyse einzelne Partikel anzufahren, manuell zu analy-
sieren und evtl. nachzuklassifizieren.

Messgrenzen: Die Zuordnung eines Partikels zu einem bestimmten Mate-
rial erfolgt ausschliellich Gber seine Elementzusammensetzung. Um wei-
tere Informationen zu erhalten, kébnnen EDX-Detektoren wegen ihrer be-
grenzten Energieaufldsung nicht eingesetzt werden.

Wegen des fehlenden Materialkontrastes zum Hintergrund des Analysefil-
ters ist es sehr schwierig, organische Partikel zu detektieren. Generell
koénnen organische Substanzen detektiert werden, es ist aber in der Regel
wegen des vorherrschenden Kohlenstoffsignals nicht méglich, eine weitere
Klassifizierung vorzunehmen. Eine Ausnahme bilden Kunststoffe, die abge-
sehen von Kohlenstoff, Stickstoff und Sauerstoff noch weitere Elemente
enthalten, wie etwa die halogenierten Kunststoffe (Chlor im PVC, Fluor im
PTFE).

4 Prozedur

Bei der Elementanalyse-Prozedur werden die Parameter und (brigen Arbeits-
schritte am REM eingestellt und durchgefiihrt wie in Kapitel F3: Mikros-
kopie beschrieben, mit dem Unterschied, dass einige Einstellungen so
vorgenommen werden, dass exakte und reproduzierbare Elementanalysen
erfolgen kdnnen:

1. Die Z-Position: Die Hohe des Probentisches muss so eingestellt wer-
den, dass sich die Analysemembran im korrekten Arbeitsabstand des
Systems befindet.

2. Die Beschleunigungsspannung sollte fir die Elementanalyse am REM
standardmafig auf 20kV eingestellt werden. Damit wird fiir die Analy-
sen ein Rontgenspektralbereich zur Verfligung gestellt, der eine gute
Trennung der Réntgenlinien und damit der Elemente zulasst.
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Hinweis 1: Prinzipiell lassen sich alle Elemente auch bei kleineren Beschleunigungs-
spannungen detektieren, z.B. leichte Elemente (K-Linien) oder schwerere
Elemente (L- oder M-Linien). Da diese Linien jedoch energetisch sehr dicht
liegen, ist eine Trennung der Elemente schwieriger.

Hinweis 2: Bei bestimmten Proben/Filtern kann es aufgrund von Aufladungen oder ther-
mischer Belastungen durch den Elektronenbeschuss notwendig sein, bei
kleineren Beschleunigungsspannungen als 20kV zu arbeiten. Dies ist in der
Dokumentation der Messung auszuweisen.

Die Intensitat des Strahlstroms sollte so eingestellt werden, dass das

EDX-System eine aus statistischer Sicht hinreichende Anzahl von

Réntgenquanten zahlt und auswertet. Allgemein gilt, je hoher die Zahl-

raten sind, desto besser ist die statistische Sicherheit.

Hinweis: Als Anhaltswert kann - unabhangig vom Geratetyp - eine Zahlrate ab 2000
verwertbaren Zahlereignissen pro Sekunde angegeben werden. Gleichzeitig

sollten zu lange Messzeiten pro Einzelpartikel vermieden werden, um die
Gesamtanalyse zu beschleunigen.

Die Empfindlichkeit des RE-Detektors wird so eingestellt, dass alle
relevanten Elemente detektiert werden und der Dynamikbereich der
Bildverarbeitung gut ausgenutzt wird.

Start der Messung: Die Analyse kann beginnen, wenn das Kammer-
vakuum und die Strahlstromstarke (Kathode aufwarmen) stabile Werte
erreicht haben.

Dokumentation

Siehe Anhang A1.

Die Darstellung des Analyseergebnisses erfolgt wie in Kapitel G: Doku-
mentation beschrieben.
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Anhang A

Elementanalyse

A1 Dokumentation

A1.1

Beispiel zur Spezifizierung

Analyse mittels EDX

[ manuell

Analyseablauf:

[0 automatisiert

Typ und Hersteller (falls abweichend vom
Hersteller des REM):

Arbeitsabstand [mm]:

Datum der letzten Kalibrierung:

Aufldsung des EDX-Detektors [meV]:

A1.2

Dokumentation der Ergebnisse

Die detektierten Partikel werden wie in Kapitel G: Dokumentation in Gro-
Renklassen gruppiert angegeben. Dies erfolgt zusammen mit der ermittel-
ten Zusatzinformation der chemischen Zusammensetzung fur jedes klassifi-
zierte Material.

GroRenklasse B (e} D E F G H | J K
(k] sex | 195 | 25 | %05 | q00sx | 150sx | 200sx | 400<x | 600<x | x>
<15 e o 100 <150 <200 <400 <600 | <1000 | 1000

Anzahl

Partikel

Stahl A 411 63 12 2 0 0 0 0

Stahl B 126 24 8 2 0 0 0 0

Messing 36 1 1 0 0 0 0 0

Kupfer 82 9 0 0 0 0 0 0

Aluminium 12 0 0 0 0 0 0 0

Nicht

Klassifiziert 345 98 32 9 3 0 0 0
Tabelle A1: Beispiel fur Darstellung der Analyseergebnisse einer REM/
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A.2 Materialklassifizierung

Um eine Klassifizierung der detektierten Partikel zu Materialgruppen zu
ermoglichen, muss das EDX-System die Moglichkeit bieten, die dazu not-
wendigen Verknipfungen durch zufiihren. Die folgende Tabelle enthalt
Beispiele fur die Zuordnung bestimmter prozentualer Elementzusammen-
setzungen zu einer Materialklasse.

Materialklasse Element Anteil in %
Stahl A Fe >95
Mn <1
Si <1
Stahl B Fe >85
Cr <10
Ni <5
Mn <1
Si <2
Stahl C Fe 50-80
Cr 10-40
Ni 0-15
w 1-10
Mo 1-10
\% 1-10
Messing A Cu 20-80
Zn 20-80
Bronze A Cu 20-80
Sn 20-80
Tabelle 2: Beispiele fur die Zuordnung prozentualer Elementzusam-

mensetzungen zu Materialklassen

Die verwendete Klassifizierung muss anhand der Detektion bekannter
Materialproben verifiziert werden (z.B. typische Legierungen aus dem Ferti-
gungsprozess eines Bauteils).

Hinweis: Sollen die Ergebnisse von Analysen verschiedener Mikroskopbetreiber miteinan-
der verglichen werden, miissen die Materialklassifizierungen angeglichen werden.

149



A.3 Kalibrierung

Die Kalibrierung des EDX-Detektors zur Bestimmung der Auflésung sollte
im eingebauten Zustand am REM erfolgen. Dabei wird die Réntgenstrah-
lung verwendet, die durch Elektronenbeschuss eines Elementstandards
(Kupfer und/oder Kobalt) mit dem REM ausgeldst wird und nicht wie friiher
haufig praktiziert, mit einem radioaktiven Praparat ohne Bremsstrahlung.
Der Ablauf erfolgt nach Herstellerangaben. Folgende internationale Norm
zu dieser Thematik ist erhaltlich: ISO 15632: 2002.

Die Kalibrierung der Vergroferung des REM zur korrekten geometrischen
Vermessung von Partikel wird in Kapitel F3: Mikroskopie beschrieben.

Die Kalibrierung sollte einmal jahrlich oder nach gréReren Eingriffen am
EDX-System (Justagearbeiten, Umbauten etc.) durchgefiihrt werden.

A4 Wartung

Siehe entsprechenden Abschnitt zum REM in Kapitel F3: Mikroskopie.

Hinweis: Eine Erhéhung der Kohlenstofflinie im EDX-Spektrum deutet auf eine Ver-
schmutzung des Eintrittsfensters des EDX-Detektors hin.
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F.5 Extinktionspartikelzédhler (OPZ)

Dieses Kapitel behandelt die Partikelzahlung in Flissigkeiten unter Ver-
wendung optischer Partikelzahler (OPZ), die auf dem Extinktionsprinzip
basieren. Die Flissigkeit, welche die vom Priifobjekt abgeldsten Partikel
enthalt, wird dazu in einem Probengefall gesammelt und dann mit Hilfe des
OPZ analysiert.

Die Anwendung dieses Analyseverfahrens ist eher zur Charakterisierung
prazisionsgereinigter Bauteile geeignet als fir Bauteile, bei denen grobe
Verunreinigungen zu erwarten sind, die das optische Messsystem ver-
schmutzen oder verblocken kdnnen.

Hinweis: Als sinnvolle obere Nachweisgrenze wird nach Stand der Technik eine dquivalente
Partikelgrof3e von ca. 300 pm angesehen. Typische Analysevolumenstrome dieser
Messgerate liegen im Bereich von 50 bis 100 ml/min, bei analysierbaren Partikel-
konzentrationen von bis zu mehreren Tausend pro Milliliter.

Der Einsatz von OPZ zur direkten Messung an flUssigkeitsfiihrenden Lei-
tungen von Aufbauten wie z.B. Spilstanden wird nicht behandelt. Die zu
untersuchende Flissigkeit solcher Systeme kann jedoch in sauberen Pro-
bengefallen gesammelt und wie hier beschrieben analysiert werden.

Zur Darstellung der Bauteilsauberkeit muss stets die gesamte Analyseflls-
sigkeitsmenge untersucht werden.

1 Normative Referenzen

ISO 11171: 1999(E) - Hydraulic fluid power - calibration of automatic par-
ticle counters for liquids

ASTM F658a: 2000 - Standard Practice for Calibration of a Liquid-Borne
Particle Counter Using an Optical System Based Upon Light Extinction

2 Prinzip

Die durch Extraktion gewonnene Flussigkeit wird durch das Detektionsvo-
lumen eines Flussigkeitspartikelzéhlers geleitet, wo Anzahl und GréRe der
detektierbaren Partikel ermittelt werden. Die Partikelzahlung basiert auf der
Kalibrierung des Partikelzahlers mit Kalibrierteilchen definierter Eigenschaf-
ten. Als Ergebnis liefern OPZ die differenzielle und/oder kumulative GréRRen-
verteilung der in der Flissigkeit enthaltenen detektierbaren Partikel.
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Die von einem OPZ ausgewiesene Partikelgrofe entspricht dem flachen-
aquivalenten Kreisdurchmesser des zur Kalibrierung eingesetzten Partikel-
materials. OPZ sind nicht fahig, die maximale Dimension unregelmafig ge-
formter Partikel exakt zu beschreiben (Beispiel siehe Abbildung 1). Der
Einsatz von Partikelzahlern ist in Fallen, in denen die langste Dimension
von Partikeln die Grundlage zur Beurteilung der Sauberkeitsqualitat dar-
stellt, nicht sinnvoll.

Zu messendes Partikel Angezeigtes Partikel
Flache = 176,7 um? Flache = 176,7 ym?
Lmax = 20um L=D =15,0um

Abbildung 1: Durchmesser eines flachenaquivalenten Kreises als Maf}
fur die PartikelgroRe.

Die Kalibrierung erfolgt anhand der in Abschnitt 1 - Normative Referen-
zen genannten Prozeduren, wahlweise mit ISO-Medium Test Dust oder
Latexkugelchen. Ergebnisse von Partikelzdhlern, die anhand unterschied-
licher Methoden kalibriert wurden, sind nur mit Einschrankungen vergleich-
bar. In Anbetracht der zufalligen Vielfalt von Partikeln bei der Sauberkeits-
analyse wird der Unterschied dieser Kalibriermaterialien als tolerierbar be-
trachtet, da genannte Kalibriermethoden auf dem Prinzip des flachenaquiva-
lenten Kreisdurchmessers beruhen. Unterscheidet sich die Kalibrierflissig-
keit und die Analyseflissigkeit in Bezug auf den Brechungsindex und opti-
sche Durchlassigkeit, kann es zu Messfehlern bei der Partikelgrofienbe-
stimmung kommen.

Aufgrund der Kalibrierung und Detektionseigenschaften von OPZ diirfen

deren Ergebnisse nicht nominal mit den Ergebnissen anderer Analysever-
fahren verglichen werden; z.B. Lichtmikroskopie.
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Anwendungsbereich:

1.

Der Einsatz von OPZ ist beschrankt auf klare bzw. homogene Flissig-
keiten, die frei sind von

e Gasblasen und Schlieren

e unléslichen Montagehilfsmitteln (z.B. Ole, Fette, Klebstoffe, Kon-
servierungsmittel, Verpackungsmaterial)

e Flissigkeiten die als separate Phase vorliegen (z. B. Wasser in Ol
oder Ol in Wasser)

Achtung: Erfillt die Analyseflissigkeit nicht die o .g. Voraussetzungen, kann dies
drastische Fehlzahlungen des empfindlichen optischen Sensors bewirken,
mit Folge einer Fehlbeurteilung des Sauberkeitszustands des gepriften
Bauteils.

Es dirfen nur klare Flissigkeiten mit niedriger Viskositat eingesetzt
bzw. analysiert werden; bevorzugt wassrige Losungen oder Lose-
mittel. Der Brechungsindex sollte identisch oder ahnlich dem Brechungs-
index der Flissigkeit sein, mit der der OPZ kalibriert wurde.

Hinweis: Abweichungen der Analyseflussigkeit zur Flissigkeit, mit der der Partikel-
zahler kalibriert wurde, kdnnen eventuell zu Messfehlern fihren. Der Bre-
chungsindex sollte nicht mehr als 10 % variieren.

Es dirfen nur OPZ mit 100 % Detektionsvolumen, bei denen die ge-
samte durchstromende Flussigkeit ausgewertet wird, eingesetzt werden.
Beispiel: Bei einem Partikelsensor, der bauartbedingt lediglich 40 % der durchstro-

menden Analyseflissigkeit untersucht, wird die Anzahl der detektierten Par-

tikel mit dem Faktor 2,5 auf 100 % der Flissigkeitsmenge hochgerechnet
(statistische Auszahlung).

Der dynamische Bereich des OPZ muss den Groflenbereich der
Sauberkeitsspezifikation des Prifobjekts abdecken.

Das Messsystem muss in der Lage sein, die effektiven Zahlungen
auszuweisen; d.h. nicht codierte Rohmessdaten.

Die Partikelkonzentration der zu untersuchenden Flissigkeit muss
unterhalb der Koinzidenzkonzentration des OPZ liegen.

Hauptschritte der Analyseprozedur:

1.
2.
3.

Vorbereitung und Aufreinigung der Analyseeinrichtung.
Uberpriifung des Blindwerts der Analyseeinrichtung.

Vorbereitung und Auszahlung der Analyseflissigkeit mittels OPZ.
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4. Vorbereitung und Auszahlung der Nachspdlflissigkeit mittels OPZ.
5.  Auswertung und Darstellung der Messdaten.

Der Einsatz und die Analyse von Nachspllflissigkeit dienen dazu, even-
tuell in der Analyseeinrichtung verbliebene Partikel aufzunehmen und dem
Partikelsensor zur Auswertung zuzufihren.

Zur Angabe der Sauberkeitswerte wird die vom OPZ ermittelte Partikelgro-
Renverteilung auf die Bauteile umgerechnet. Werden in der Analyseflissig-
keit z.B. 1000 Partikel = 50 pym gezahlt, so wird diese Anzahl wahlweise auf
die Anzahl der Bauteile, die benetzte Oberflache oder das benetzte
Volumen bezogen.

Im Gegensatz zur Mikroskopie, bei der die auf dem Analysefilter abge-
schiedenen Partikel wiederholt analysiert werden kénnen, handelt es sich
bei der Flissigkeitspartikelzdhlung um eine ,verlorene Probe“. Das heilt,
die Flussigkeit wird einmalig analysiert und dann i. d. R. verworfen.

3 Materialien und Geratschaften

1. Prifflissigkeiten

Die sachgerechte Anwendung eines OPZ erfordert die Verwendung von
Flussigkeiten zum Aufreinigen und Nachspilen der Analyseeinrichtung und
bendtigten Hilfsmittel (z.B. Trichter). Eventuell kann es auch erforderlich
sein, dass Analyseflissigkeit hohen Partikelgehalts verdiinnt werden muss,
um mit dem OPZ analysiert werden zu kdnnen.

Fir diese zusatzlich bendtigten Prifflissigkeiten gelten die gleichen Anfor-
derungen wie fir Prifflissigkeiten, wie sie zur Extraktion der Partikel von
Bauteilen verwendet werden. Die Prifflissigkeit und die zu analysierende
Flussigkeit missen miteinander kompatibel sein, da in der Analyse-
einrichtung eine Vermischung stattfindet. Handelt es sich bei der zu analy-
sierenden Flissigkeit zum Beispiel um Ldsemittel A Il so muss als Priif-
flissigkeit das Produkt des gleichen oder ein vergleichbares Produkt eines
anderen Herstellers eingesetzt werden.

Achtung: Beim Umgang mit den Flussigkeiten sind die nationalen und internationalen
Sicherheitsvorschriften und gesetzlichen Auflagen einzuhalten, insbesondere bei
Fliissigkeiten mit niedrigem Flammpunkt und solchen, die bei Uberdruck einge-
setzt werden.
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2. Aufreinigungsfilter

Weisen die zu verwendenden Prfflissigkeiten nicht die geeignete Sauber-
keit auf, sind Aufreinigungsfilter einzusetzen.

Empfehlung: Aufreinigungsfilter sollten Partikel zuverldssig zuriickhalten, deren GréRe
héchsten 10 % der der fir ein Prifobjekt spezifizierten kleinsten Partikel be-
tragt. Betragt die kleinste zu kontrollierende GroRe z.B. 100 ym, so sollte das
Aufreinigungsfilter mindestens Partikel = 10 um zuverlassig zurickhalten;
Betawert mind. 99 %.

3.  Spritzeinrichtung zur Bereitstellung und Dosierung der in der Prozedur
bendtigten Prifflussigkeit (vgl. Kapitel E1: Spritzen).

4. Filtrationseinrichtung (optional): Z.B. Rezirkulationseinheit zur Aufreini-
gung der bendtigten Prufflissigkeit.

5. Probengefale: Fallweise, zur Vorverdinnung der Analyseflussigkeit.
Ublicherweise zylindrische, dicht schlieRende Behéltnisse aus Glas
oder Polypropylen, mit einem Verschluss, der eine fest integrierte und
abriebarme Dichtflache aufweist. Zur besseren Reinigung muss das
Behaltnis (iber einen flachen Boden und eine weite Offnung verfliigen.

6. Vorlagebehalter

Bestandteil der Analyseeinrichtung. Z. B. Glasbehalter mit konischem Boden
und abriebarmem Ruhrer ausgestattet. Er dient zur Aufnahme, Beruhigung
und zum Temperaturausgleich der Analyseflissigkeit (Beispiel siehe An-
hang A3).

Hinweis: Fir einen vollstdndigen Partikelaustrag muss der Auslass bzw. Anschluss zum
OPZ am tiefsten Punkt des konischen Vorlagebehalters angebracht sein.

7. Probenahmeeinrichtung

Bestandteil der Analyseeinrichtung. Selbstansaugende, nicht pulsierende
Pumpe oder handelslblicher automatischer Probenehmer mit zugehoérigen
Flussigkeitsleitungen, zur Forderung der Flissigkeit durch den OPZ.

Achtung: Bei der Anordnung der Komponenten der Analyseeinrichtung muss strémungs-
technisch gewahrleistet sein, dass selbst einzelne groRe bzw. schwere Partikel in
der Flussigkeit den Sensor des OPZ erreichen kdnnen.
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8. Misch- oder Ruhreinrichtung; z.B. Ruhrer aus unmagnetisierbarem
Material, mit einstellbarer Drehzahl und integriert in den Vorlagebe-
halter. Die Mischeinrichtung hat die Aufgabe, die Analyseflissigkeit in
Bewegung zu halten, um ein Anhaften von Partikeln an den Gefal3-
wanden zu verhindern und die Flussigkeit zu entgasen.

9. Volumenstrommesser (optional)

Er wird bendtigt, wenn kein automatischer Probenehmer eingesetzt wird,
der den Volumenstrom durch den Partikelsensor regelt. Er muss fur die
verwendeten Flussigkeiten kalibriert sein und wird an der Auslassseite des
Partikelsensors angebracht.

10. Entgasungsgeréat (optional)

Vakuumentgaser oder Ultraschallgerat mit entsprechender Einstellungs-
moglichkeit zur Entgasung der Analyseflissigkeit vor deren Einbringung in
den Vorlagebehalter.

11. Extinktionspartikelzahler fur Flissigkeiten

Handelsubliches, mit den verwendeten Fliissigkeiten kompatibles Gerat zur
Einzelpartikelzdhlung mit geeignetem GréRenmessbereich. Ausgestattet
mit Schnittstelle zur Datenerfassung mittels PC und wahlweise zu betreiben
mit einem geratekompatiblen automatischen Probenehmer.

Messbereich und Genauigkeit des OPZ sind abhangig von Typ und Kali-
brierung des Gerates.

12. Computersystem: Ausgestattet mit geeigneter Software zur Erfassung
der Daten des OPZ.

4 Umgebungsbedingungen und Betrieb

Als empfindliche Messgerate kénnen OPZ von elektromagnetischen Fel-
dern und Wellen umgebender Maschinen und Gerate beeinflusst werden.
Dies gilt auch fir eventuelle Schwankungen oder Rauschen der elek-
trischen Spannungsversorgung, die z.B. durch elektronische Vorschaltge-
rate egalisiert werden kénnen. Die genannten Faktoren missen bei Auf-
stellung und Betrieb von OPZ berticksichtigt werden.
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OPZ sind entsprechend den Angaben des Geréateherstellers zu betreiben.
Far zuverlassige Messungen darf die Konzentration der Analyseflissigkeit
héchstens 90 % der vom OPZ-Hersteller angegebenen Koinzidenzkonzen-
tration betragen, bei einer PartikelgrofRe, die mindestens Faktor 1,5 der
Rausch-Schwelle des Partikelsensors betragt.

Hinweis: Koinzidenz verursacht Falschzahlungen sowohl gréferer als auch kleinerer
Partikel. Die Koinzidenzkonzentration eines OPZ ist die maximal zulassige kumu-
lative Konzentration der Partikel in der Flissigkeit, deren Gro3e oberhalb der unte-
ren Nachweisgrenze des Gerates liegt. Die Konzentration, bei der der Koinzidenz-
fehler einen gewissen Wert tberschreitet (Ublicherweise 10 %) wird vom Grateher-
steller in der technischen Spezifikation angegeben

Vor der Analyse muss der OPZ friihzeitig eingeschaltet werden, um sich zu
stabilisieren (Messoptik und Elektronik).

Beim Umgang mit den Flussigkeiten ist sorgfaltig darauf zu achten, dass zu
keinem Zeitpunkt der Analyse verfalschende Gasblasen eingetragen wer-
den.

Die Messzelle im Sensor ist regelmafig auf das eventuelle Vorhandensein
verblockender Partikel zu inspizieren.

Hinweis: Ein regelmafiges ,Rickwartsspilen des Sensors kann nachhaltiger Verblockung

vorbeugen.
5 Prozedur
5.1 Validierung der Analyseprozedur (informativ)
siehe Anhang.
5.2 Vorbereitung und Aufreinigung der Analyseeinrichtung

Verweis: Eine tabellarische Zusammenstellung der Analyse-Prozedur befindet sich im
Anhang.

1.  Stellen Sie alle zur Analyse erforderlichen Mittel bereit.

2. Aufreinigung: Es ist wichtig, dass samtliche Komponenten wie Vor-
lagebehalter, Flussigkeitsleitungen und Partikelsensor vor der Analyse
aufgereinigt werden. Fillen Sie hierzu (wiederholt) den Vorlagebe-
halter moglichst vollstandig mit Prifflissigkeit, starten Sie Rihrer/
Mischeinrichtung und entleeren Sie die Analyseeinrichtung bei mog-
lichst hohem Volumenstrom.
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5.3

Fallweise: Wurde die Analyseeinrichtung zuvor mit einer mit der zu
analysierenden Flussigkeit unvertraglichen Flussigkeit betrieben, so
sind ,Zwischenspullungen® erforderlich (siehe Anhang B2).

Entleeren des Vorlagebehalters. Die Entleerung soll nur soweit erfol-
gen, dass auf keinen Fall Luft in die Zufihrungsleitung des Partikel-
sensors eingetragen wird.

Blindwertmessung

Die Blindwertmessung erfolgt unter Verwendung von Priifflissigkeit sinn-
gemal wie in Abschnitt 5.6 Analyseprozedur beschrieben.

Ist der Blindwert nicht in Ordnung, muss entweder die Aufreinigung der
Analyseeinrichtung fortgesetzt werden oder es sind grundlegende Maf-
nahmen zur Verbesserung des Blindwertes erforderlich.

5.4

1.
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Vorbereitung der Analysefliissigkeit

Entfernen Sie aullere Verunreinigungen vom Probengefaly z.B. mit
Hilfe eines flusenfreien, feuchten Wischtuchs.

Inspizieren Sie visuell die enthaltene Flussigkeit, um festzustellen, ob

deren Zustand eine Analyse mittels OPZ zulasst (z.B. keine Schlieren,

Tropfchen oder verblockende Partikel).

Hinweis 1: Partikel, die an der Oberfliche der Analyseflissigkeit aufschwimmen,
kénnen nicht detektiert werden. Um sie zu erfassen, musste die Flissigkeit

restlos durch den Partikelsensor geleitet werden. Dies ist i. d. R. allerdings
ohne den Eintrag verfalschender Luftblasen nicht méglich.

Hinweis 2: Unterziehen Sie die Analyseflissigkeit im Zweifelsfall alternativ bevorzugt
einer mikroskopischen Analyse

Homogenisierung: Wurde die Analyseflissigkeit langer gelagert, be-
steht die Mdglichkeit der Sedimentation und Agglomeration von Parti-
keln. Die Agglomerate mussen vor der Analyse aufgebrochen und die
Partikel in Schwebe gebracht werden. Dies erfolgt durch Aufschitteln
der Flussigkeit oder im Ultraschall-Bad. Die Methode, die dafiir ge-
wahlt wird, darf die urspringliche PartikelgréRenverteilung in der
Flussigkeit nicht verandern.

Entgasung (optional): Entgasen Sie die Analyseflissigkeit wahlweise
mittels Vakuumentgasung oder Ultraschall.

Hinweis: Durch Entgasung kann i. d. R. die Dauer der Beruhigungsphase im Vorlage-
behalter verkurzt werden.



5.5

Verdiinnung der Analysefliissigkeit (fallweise)

Verweis: siehe auch ,Verdiinnungsprozedur” im Anhang.

Bevorzugt wird die Analyseflissigkeit unverdinnt unersucht. Um Koinzi-
denzeffekte auszuschlieBen, kann allerdings eine Verdinnung mit Prif-
flissigkeit erforderlich werden.

A.

5.6

Bekannte Sauberkeitsspezifikation:

Berechnen Sie, ob eine Verdiinnung der Probe erforderlich ist: Bezie-
hen Sie die geforderten/zu erwartenden Sauberkeitswerte (die Parti-
kelgréoBenverteilung) des zugrunde liegenden Bauteils auf das Volu-
men der vorliegenden Analyseflissigkeit. Ubertrifft die so ermittelte
Konzentration die 90 %-Schwelle der Koinzidenzkonzentration des
OPZ, ist eine Verdinnung erforderlich.

Unbekannte Sauberkeitsspezifikation:

Nehmen Sie eine definierte Menge der homogenisierten Analyse-
flissigkeit und verdinnen Sie diese mit neun Teilen sauberer Fllssig-
keit. Praparieren Sie die hergestellte ,Verdinnungsprobe® und analy-
sieren Sie diese nach Vorschrift. Das Ergebnis liefert eine Aussage,
ob die verbleibende Analyseflissigkeit unverdiinnt untersucht werden
kann, oder welche Mindestverdinnung notwendig ist, um die 90 %
Koinzidenzgrenze einzuhalten. Beziehen Sie auf jeden Fall auch die
Zahlergebnisse der ,Verdinnungsprobe® in die Auswertung bzw. Dar-
stellung der ermittelten Sauberkeitswerte ein.

Analyseprozedur
Die (eventuell verdiinnte) Analyseflissigkeit ist unmittelbar nach deren
Homogenisierung und Entgasung der Analyse zu unterziehen.
Schalten Sie den OPZ zur Stabilisierung der Messzelle rechtzeitig ein.

Stellen Sie die Grofienintervalle entsprechend der Sauberkeitsspezifi-
kation des betreffenden Bauteils ein.

Stellen Sie sicher, dass sich keine Luft in der Zuleitung zum Partikel-
sensor befindet.

Geben Sie die Analyseflissigkeit - z.B. mit Hilfe eines sauberen
Trichters - unter Vermeidung von Luftblaseneintrag in den Vorlagebe-
halter.
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10.

11.

12.
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Spllen Sie das Innere des Probengefalles (auch die Verschlussinnen-
seite) mit Prifflussigkeit nach und geben Sie die Nachspulflissigkeit
ebenfalls in den Vorlagebehalter.

Zur Beruhigung der Flussigkeit muss diese nun bei geeigneter Rihr-
geschwindigkeit im Vorlagebehalter verweilen (vgl. Beruhigungszeit in
Anhang A4).

Achtung: Wahlen Sie die Ruhr- bzw. Mischgeschwindigkeit so, dass kein Blasenein-
trag erfolgt.

Datenaufnahme: Setzen Sie den Partikelzahler in den ,Messmodus*®
bzw. ,Zahimodus® und starten Sie die Durchstrémung des Sensors mit
der Flissigkeit aus dem Vorlagebehalter.

Hinweis 1: Ist der ,Zdhimodus® des OPZ auf ,Zeit* eingestellt, ist darauf zu achten,
dass die Zeit zwischen zwei Messintervallen auf den Wert Null eingestellt
ist, um keine den Sensor durchstromenden Partikel zu tbersehen.

Hinweis 2: Fallweise - kontrollieren Sie regelmafRig den Analysevolumenstrom durch
den Sensor. Abweichungen vom fiir den OPZ spezifizierten Volumenstrom
fuhren zu falschen Analyseergebnissen.

Achten Sie darauf, dass der Vorlagebehalter nur soweit entleert wird,
dass keine Luft in die Zufihrungsleitung des Partikelsensors eingetra-
gen wird. Stoppen Sie den Analysevolumenstrom und die Datenauf-
nahme des OPZ.

Fallweise: Wiederholen Sie die Schritte 4. bis 8. falls die Analyse-
flussigkeit auf mehrere Probengefalle verteilt vorliegt.

Fullen Sie eine ausreichende Menge Nachsplilflissigkeit in den Vor-
lagebehalter, um eventuelle verbliebene Partikel zu erfassen.

Analysieren Sie die Nachspdlflissigkeit wie in Schritt 6. bis 8 beschrie-
ben. Die in der Nachspulflissigkeit erfassten Partikel z&hlen ebenfalls
zur Partikelfracht des gepriften Bauteils.



5.7

6

Auswertung

Die fur die Auswertung relevanten Daten setzen sich aus den er-
fassten Partikelzahlungen folgender Flissigkeiten zusammen:

a) der (eventuellen) ,Verdiinnungsprobe®,

b) der Analyseflissigkeit,

c) Nachspulflissigkeiten.

Die bei der Analyse der o. g. Flussigkeiten erhaltenen Zahlungen in
den jeweiligen GroRenintervallen werden aufsummiert.

Die ermittelte GroRenverteilung beschreibt die Partikelfracht des
untersuchten Bauteils.

Dokumentation

Angaben bei Verwendung eines Partikelzahlers, sieche Anhang A1.

Die Darstellung des Analyseergebnisses erfolgt wie in Kapitel G: Doku-
mentation beschrieben.

161



Anhang A
A1 Dokumentation

Extinktionspartikelzéhler (informativ)

— Angaben zur Analyse mittels Partikelzihler

Analyse mittels OPZ

Analysebedingungen:

Anzahl der Probengefalle:

Gesamtmenge der Analyseflissigkeit [ml]:

Optional - Verdinnungsflissigkeit Menge [ml]:

Probenahmemethode:

O Unterdruck [ Uberdruck

Analysevolumenstrom [ml/min]:

Temperatur (wenn abweichend von 20°C):

Technische Daten:
Typ und Hersteller des OPZ:
Dynamischer Bereich des Gerats [um] :
Koinzidenzkonzentration [Anzahl/ml]:
Kalibrierungsmethode:

O Latex [OISO-MTD

Datum der letzten Kalibrierung:

Typ und Hersteller des Probenehmers:

A.2 Zusammenfassung der Analyseprozedur
Beschrei- MaBnahme Hinweis Haufig-
bung keit
1 Vorbereitung Spilen mit Prifflussigkeit, um: Die Art der Aufreini- Vor dem
der Analyse- o L gungsflussigkeit Analyse
einrichtung - evil. unvertragliche Flissig- muss mit der Ana- betrieb
keiten zu beseitigen lysefliissigkeit
- Gaseinschliisse zu beseitigen | identisch sein.
- das System aufzureinigen
2 Uberpriifen Vorbereiten und analysieren -- Regel-
des Blindwerts | einer reprasentativen maRig
der Analyse- Prifflissigkeitsmenge
einrichtung
2a | Vorbereitung Beruhigungsphase im -- Immer
Vorlagebehalter
2b | Auszahlung Analyse der Partikelfracht -- Regel-
mittels OPZ maRig
2c | Bewertung Falls Blindwert n. i. O.: -- --
des Blindwerts .
- Uberprifen Sie die Analyse-
einrichtung und Bedingungen
- Wiederholen Sie die Aufrei-
nigung
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Beschrei- MaBnahme Hinweis Haufig-
bung keit
3 Analyse der Vorbereitung und Analyse -- Immer
Analyseflissig
keit
3a | Vorbereitung wenn notig: Uberpriifen Sie, ob Immer
der Analyse- . eine Verdinnung der
flissigkeit - verdinnen Probe notwendig ist.
- homogenisieren Wenn erforderlich,
- entgasen (optional) analy__sieren Sie eine
. ) Verdinnungsprobe.
Beruhigungsphase im Vorlage-
behalter
3b | Auszahlung Analyse der Partikelfracht Wiederholen Sie Immer
der Analyse- mittels OPZ Schritte 3a und 3b
flussigkeit falls die Analyse-
flussigkeit auf
mehrere Behéltnisse
verteilt vorliegt.
4 Analyse der Vorbereitung und Analyse -- Immer
Nachspil-
flussigkeit
4a | Vorbereiten entgasen (optional) Die Art der Immer
der Nachsplil- . . Nachspulflissigkeit
fliissigkeit Beruhigungsphase im Vorlage- |, ss mit der Ana-
behaiter lysefliissigkeit iden-
tisch sein
4b | Auszahlung Ermittlung der Partikelfracht -- Immer
der Nachspll- | mittels OPZ
flussigkeit
5 Auswertung Aufsummieren der Das Ergebnis muss Immer
und Darstel- Partikelmessdaten auf das Bauteil, von
lung der Er- dem die Analyse-
gebnisse flussigkeit stammt,
bezogen werden
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A3 Beispiele fiir Analyseeinrichtungen
M
1) I/
v
)
2)
3)
4) 5)
6) Y
- 5 1) = Vorlagebehélter

1) = Vorlagebehalter -
2; = Rﬂhrgr 7) 2) = Rihrer
3) = Schlauchklemme (z. B.) 3) = Schlauchklemme (z. B.)
4) = Messzelle (Sensor) des OPZ 4) = Messzelle (Sensor) des OPZ
5) = OPZ Registriereinheit Av4 5) = OPZ Registriereinheit v\ —
6) = Volumenstrommesser 8) = 6) = Volumenstrommesser 8) =
7) = Fliissigkeitspumpe = 7) =automatischer Probenehmer =
8) = AuffanggefaR 8) = Auffanggefa
Variante 1: Kontinuierlicher Analysevolu- Variante 2: Nicht-kontinuierlicher Analyse-

menstrom, mittels nicht volumenstrom mittels automa-

pulsierender Saugpumpe tischem Spritzenprobenehmer

Hinweis 1: Es wird empfohlen, keinen Aufbau zu verwenden, bei dem die FlieRrichtung der
Analyseflissigkeit gegen die Sedimentationsrichtung der Partikel gerichtet ist. Dies
wird z.B. erreicht, indem ein Behélter mit Auslass am tiefsten Punkt des Bodens

Hinweis 2:
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verwendet wird.

Wird ein Gasdruckpolster verwendet, um die Flissigkeit durch die Messzelle zu
transportieren, muss gewabhrleistet sein, dass das Gas gefiltert und frei von Ol und

Wasser ist.




A4 Validierung der Analyseprozedur

Abhangig von den Eigenschaften der Analyseflissigkeit sind folgende
Randbedingungen grundsatzlich zu ermitteln und festzulegen:

1.  Geeignete Prozedur zur Aufreinigung und zur Erreichung eines repro-
duzierbaren Sauberkeitsniveaus der Analyseeinrichtung.

Erzielbarer, reproduzierbarer Blindwert der Analyseeinrichtung.

3. Mindestens erforderliche Zeitdauer zur Beruhigung der Analyse-
flissigkeit im Vorlagebehalter vor Analysebeginn.

Zur Ermittlung der Beruhigungszeit der Analysefliissigkeit (Austrag von
Gasblasen) ist der Vorlagebehélter bis zum maximal zulassigen Fillstand
zu befllen.

Hinweis: Die Prasenz (kleinster!) Gasblasen zeigt sich i.d.R. durch signifikante Zahlungen in
einem bestimmten GroRenintervall und ist haufig mit Zahlungen in oberen
PartikelgroRenintervallen verbunden (nicht natirliche PartikelgroRenverteilung).

Die Eignung der Analyseeinrichtung und der Prozedur kann durch Analyse

von Flussigkeiten mit bekanntem Partikelgehalt (z. B. Kalibrierstaub, Latex-
kugeln) Uberpruft werden.
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Anhang B Ergdanzende Prozeduren
B.1 Verdiinnungsprozedur

Die Probenverdinnung ist notwendig, wenn die Partikelkonzentration der
Analyseflissigkeit oberhalb der Koinzidenzkonzentration liegt.

Um Verfalschungen des Analyseergebnisses zu minimieren, muss die Ver-
dinnung unter sauberen Bedingungen erfolgen und alle Geratschaften
mussen nach bewahrten Verfahren sorgfaltig gereinigt werden.

Die Art der Verdinnungsflissigkeit und der Analyseflissigkeit missen
identisch sein.

Hinweis: Durch die Verdiinnung kann der Brechungsindex der Probe verandert und dadurch
das Partikeldetektionsverhalten nachteilig beeinflusst werden.

Einstufige Verdlnnung:

1. Berechnen Sie das geeignete Verdinnungsverhaltnis.
Stellen Sie die Sauberkeit der Verdunnungsflissigkeit sicher.

Benutzen Sie ein vorgereinigtes Probengefal (=Verdinnungsgefald),
das grof3 genug ist, um die gesamte Verdinnungsflissigkeit aufzu-
nehmen.

4. Fullen Sie die notwendige Menge an gefilterter Verdinnungsflissigkeit
ein.

5. Homogenisieren Sie die Analyseflissigkeit und fullen Sie diese in das
VerdUinnungsgefal.

6. Spulen Sie das Innere des ProbengefalRes der Analyseflissigkeit mit
gefilterter Verdiinnungsflissigkeit, verschlieRen Sie es und drehen Sie
es fanfmal um.

7. Fillen Sie die so praparierte Flussigkeit ebenfalls in das Verdin-
nungsgefaf.

8. Der Inhalt des Verdunnungsgefalles ist nun zur Durchfiihrung der
Analyse vorbereitet.
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B.2 Analyse verschiedener Fliissigkeiten
Zwischenspulungen:

Wenn in der Analyseeinrichtung verschiedene, nicht miteinander vertrag-
liche Flussigkeiten verwendet werden, sind besondere MaRnahmen erfor-
derlich. Es besteht die Gefahr, dass filmische Riickstande oder Tropfen im
Aufbau zuriickbleiben und bei spateren Analysen zu Fehimessungen fiih-
ren. Beim Ubergang auf eine andere Analysefliissigkeit muss der Aufbau
mit einer Reihe miteinander kompatibler Flussigkeiten gespult werden. Wird
z.B. von einem wassrigen Mittel zu einem Ldsungsmittel gewechselt, so
kann die Spulprozedur folgendermalen ablaufen:

a) Spulen mit destilliertem oder deionisiertem Wasser

b) Spulen mit Isopropanol

c) Spilen mit Testbenzin oder einem L&ésemittel mit ahnlichen
Eigenschaften

d) Spilen mit einem Losemittel, das identisch mit der Analyseflis-
sigkeit ist

B.3 Uberpriifung der Nullzihirate des OPZ

Die Messzelle wird hierzu mit sauberer Flissigkeit gefillt. SchlieRen sie
alle Ventile, die an- oder abstromseitig des Sensors angeordnet sind, damit
keine Flussigkeit durch die Messzelle flieBen kann. Trennen und/oder
schalten Sie ggf. alle automatischen Probenehmer ab. Starten Sie den
Messmodus des OPZ. Wenn keine signifikanten Zahlungen registriert wer-
den, ist die Nullzahlrate in Ordnung.
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Anhang C Hinweise zur Messtechnik
CA1 Funktionsprinzip

Die zu analysierende Flissigkeit wird durch die Messzelle des Partikelsen-
sors geleitet. Die Messzelle wird in einem definierten Bereich (Detektions-
volumen) von einem Lichtstrahl durchleuchtet, dessen Intensitat durch
einen lichtempfindlichen Detektor als konstantes positives Spannungssig-
nal erfasst wird. Ein Partikel, das mit der Flissigkeit durch den Lichtstrahl
transportiert wird, bewirkt eine voriibergehende Abschwachung der detek-
tierbaren Lichtintensitat (Extinktion) und 16st einen negativen Spannungs-
impuls aus. Dessen Ausmaly und Verlauf ist charakteristisch fir die Par-
tikelgrofie und bewirkt eine Zahlung des Partikels im betreffenden Grofien-
intervall. Um eine Zahlung auszuldsen, muss ein Partikel eine geratespezi-
fische MindestgroRe aufweisen (untere Nachweisgrenze). Die Partikelzah-
lung basiert auf der Einzelpartikeldetektion. Die Partikeldetektion ist nur in
stromenden Flissigkeiten moglich.

Hinweis: In der Regel durchleuchten die Partikelsensoren bauartbedingt die durchstrémen-
de Flussigkeit zu 100 %. Bei Sensoren, die nur einen prozentualen Anteil durch-
leuchten, kann es zu statistisch bedingten - besonders bei niedrigen Partikelfrach-
ten erheblichen - Zahlfehlern kommen.

C.2 GroRenmessung

Die einem Partikel zugeordnete GroRRe wird aus dessen abschattender Pro-
jektionsflache gebildet und als optischer Durchmesser eines flachenaquiva-
lenten Kreises angegeben. Die Projektionsflache ist abhangig von der (zu-
falligen) Orientierung des Partikels beim Durchlaufen des Lichtstrahls. Der
ausgewiesene Durchmesser entspricht hdchstens der maximalen Lange
eines Partikels. Die maximale Lange kann bereits aufgrund der Lageabhan-
gigkeit nicht sicher ermittelt werden. Das Detektionsprinzip erlaubt keine
Aussage uber die dreidimensionale Geometrie und das Material von Par-
tikeln. Gasblasen und Tropfchen unléslicher Flussigkeiten werden (ver-
falschend) als Partikel gezahit.
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C.3 GroRennachweisgrenzen

a) Untere GroRennachweisgrenze:

Das Signal-/Rauschverhaltnis muss an der unteren Nachweisgrenze
mindestens 1,5:1 betragen. Partikel mit einer der unteren GroRen-
nachweisgrenze entsprechenden GréRe missen mit einer Wahr-
scheinlichkeit von mindestens 50 % registriert werden.

b) Obere Grolkennachweisgrenze:

Diese ist beschrankt durch die Geometrie der Messzelle. Es kdnnen
nur solche Partikel noch erfasst werden, die aufgrund ihrer geome-
trischen Abmessungen und Ausrichtung in der Flussigkeit noch durch
die Messzelle transportiert werden, ohne diese zu verblocken.

Cc4 Nachweisgrenzen fiir die Anzahlkonzentration

Befinden sich mehrere Partikel gleichzeitig im Detektionsvolumen, so wird
deren gleichzeitige Lichtabschwachung als Gesamtsignal eines einzigen
Partikels registriert. Koinzidenzen (,Zusammentreffen) fihren zu Fehlern
bezlglich der resultierenden Angabe von Grélkendimension- und Anzahl.
Je hoher die Partikelkonzentration in der Flissigkeit ist, desto groRer ist die
statistische Wahrscheinlichkeit fir Koinzidenzen und je groRer ist der
resultierende Messfehler. Die obere Nachweisgrenze fiur die Gesamtkon-
zentration besagt, dass die Wahrscheinlichkeit flir Koinzidenzen an dieser
Stelle max. 5 % betragt. Nach unten existieren keine messtechnischen Ein-
schrankungen bezlglich der Anzahlkonzentration.

Hinweis: Homogenisieren von Flussigkeitsproben tragt zur Reduzierung von Koinzidenz bei.
C.5 Kalibrierung

Die Kalibrierung erfolgt anhand der in Abschnitt ,,Normative Referenzen“
genannten Prozeduren, wahlweise mit ISO- Medium Test Dust oder Latex-
kiigelchen.

Es wird empfohlen den OPZ alle 6 Monate zu kalibrieren, es sei denn, die
Erfahrungen im Betrieb lassen grofiere Intervalle zu. Eine Re-Kalibrierung
ist erforderlich, wenn mechanische Veranderungen an der Optik erfolgten
oder das Gerat ein zweifelhaftes Zahlverhalten zeigt.
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Es sollte ein regelmafRiger Test des Zahlverhaltens des OPZ durchgefiihrt
werden. Als Referenz sind hierzu Flissigkeitsproben geeignet, die Partikel
einer bekannten Anzahl und Gréfe beinhalten (z.B. Suspensionen von
Kalibrierteilchen).

Durchflussmesser zur Uberwachung des Analysevolumenstroms miissen
fur die verwendeten Analyseflissigkeiten kalibriert sein.

C.6 Vergleich von Partikelzahlern
Der Vergleich der Messdaten von Partikelzahlern ist nur sinnvoll:
1.  wenn die Gerate eine ahnliche technische Spezifikation bezlglich

Grolen- und Konzentrationsbereich aufweisen.

2. bei vergleichbarer Kalibrierung

Beispiel: Vergleich von Messgeraten mit identischer Kalibrierung, anhand identischer
Flussigkeitsprobe, die verschiedenste Arten von Partikeln enthalt. lllustratives
Beispiel, basierend auf Erfahrungswerten.

Ermittelte Partikelkonzentration

Probe geringer Probe hoher Probe geringer Probe hoher
Partikelzéhler (symbolische Bezeichnung) | Konzentration Konzentration Konzentration Konzentration

[Anzahl/ml = [Anzahl/ml = [Anzahl/ml = [Anzahl/ml =

5um] 5um] 150um] 150 pm]
Hersteller A | Typ #1 Seriennummer X 5 1385 0 21
Hersteller A | Typ #1 Seriennummer Z 8 1426 2 15
Hersteller B | Typ #2 Seriennummer | 12 1508 5 21
Hersteller B | Typ #2 Seriennummer IV | 9 1457 3 23
Geratekombination Relative Standardabweichung [%]
Typ #1 untereinander: 23 1 100 17
Typ #2 untereinander: 14 2 25 5
e aepanioe s 2 0
Paarung Typ #1 zu Typ #2 (,worst case"): 41 4 100 21
Empcenes Aepareve 0

Erfahrungswert: Die Messungenauigkeit eines OPZ bei Untersuchung iden-
tischer Flussigkeiten mittlerer Partikelfracht betragt +/- 10 %.
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C.7

Abgrenzung zu anderen Analysetechniken

Vorteile von OPZ:

Erspart das Ubertragen der Partikel auf ein Analysefilter und
dessen Praparation

Weiter Groflen- und Konzentrationsbereich

Hoher Informationsgehalt in Form einer Partikelverteilung (Anzahl
und aquivalente Grole)

Digitale, archivierbare Daten, die i. d. R. mit Standardsoftware in
Tabellen und Diagramme Uberfiihrt werden kénnen.

Onlinefahig (lickenloser zeitlicher Verlauf von Konzentrationsan-
derungen)

Einsatz zur Prozessiiberwachung und -steuerung

Verwendung kann mit gleichzeitiger Herstellung von Analysefil-
tern kombiniert werden.

Nachteile von OPZ:

Vermessene Probe ist i.A. nicht archivierbar bzw. nur einge-
schrankt reproduzierbar (,verlorene Probe®).
PartikelgroRenangaben sind nicht exakt (z. B. maximale Dimen-
sion) bzw. entsprechen dem flachendquivalenten Kreisdurch-
messer.

Das Partikelmaterial ist nicht erkennbar

Grolte Partikel kénnen nicht durch den eingeschrankten Quer-
schnitt der Messzelle transportiert werden.

Abweichungen des Brechungsindex der Analyseflissigkeit von
der Kalibrierflissigkeit filhren zu Verfalschungen des Analyseer-
gebnisses.

Verfélschung bei unsachgemafler Anwendung durch Luftblasen
maoglich

Verfalschung bei Vorhandensein unléslicher Fremdflissigkeiten in
der Analyseflussigkeit
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C.8

172

Ergédnzende Hinweise

Partikelzahler sind statistische Messmittel, deren Informationswert auf
Haufigkeitsverteilungen beruht. In der Regel nimmt die Anzahl von
Partikeln in einer Flussigkeitsprobe mit zunehmender Grof3e exponen-
tiell ab.

Liegt lediglich eine geringe Analyseflissigkeitsmenge vor, so kann
deren Volumen durch Verdiinnen vergrofRert und somit einer praktika-
blen Analyse zugefiihrt werden.

Mogliche Ursachen fir das Vorhandensein verfalschender Gasblasen
sind u.a.:

e Ruttler und Ultraschalleinrichtungen zur Homogenisierung von
Flissigkeitsproben

e  Pumpen

e Einsatz in Unterdruckleitungen

Anstromseitig angebrachte Filter oder Verengungen des Stro-

mungsquerschnitts

Verwirbelungen (z. B. durch starke Umlenkungen)

Erwarmung der Flussigkeit wahrend der Analyse

Schlagartige Entspannung der Flissigkeit

Unterdruckprobenahme von Flussigkeiten relativ hoher Viskositat

Gasblasenaustrag bzw. Minimierung von Gasblasen kann erfolgen
durch:

e Beruhigung der Flussigkeit durch Lagerung (Achtung: Sedimenta-
tion von Partikeln)

Ultraschall geeigneter Frequenz

Vakuumentgasung

Temperaturerh6hung

Druck in der Messzelle mdglichst hoch wahlen

Entspannung der Flussigkeit erst abstromseitig des Partikelsensors
Mischen oder Riihren mit geeigneter Geschwindigkeit



F.6 Direktinspektion

Ideale Analysebedingungen herrschen vor, wenn die Partikel direkt auf der
zu inspizierenden Bauteiloberflache detektiert werden kénnen. Da hierbei
die Schritte Extraktion und Filtration nicht notwendig sind, entfallen die
Fehlerquellen, die mit diesen Schritten verbunden sind. Weiterhin liegen die
Partikel in ihrer urspriinglichen raumlichen Verteilung auf der Bauteilober-
flache, was unter Umstanden weitere Rickschlisse auf ihre Entstehung
zulasst. Zur direkten Bauteilinspektion werden mikroskopische Verfahren
eingesetzt (Lichtoptische oder elektronenoptische Mikroskope). Fir deren
Anwendung und die Auswertung der Ergebnisse gelten die im Kapitel F3:
Mikroskopie beschriebenen technischen Vorraussetzungen und Vorge-
hensweisen.

Far die Bauteile bedeutet dies, dass sie nur eine bestimmte Maximalgroe
aufweisen durfen, die durch die konstruktiven Randbedingungen der ver-
wendeten Mikroskope gegeben ist (Abstand Probentisch zum Objektiv
beim lichtoptischen Mikroskop oder Kammergré3e beim Rasterelektronen-
mikroskop). Werden Systeme verwendet, bei denen eine kompakte Mess-
optik (mit Kamera) zum Bauteil gebracht wird oder auf dieses aufgesetzt
wird, so sind diese ebenfalls als Mikroskope zu behandeln und das ent-
sprechende Kapitel dieser Richtlinie ist anzuwenden.

Die direkt zu inspizierenden Oberflachen missen einen hohen Kontrast zu
den zu erfassenden Partikeln zeigen, damit sie optisch von diesen getrennt
werden konnen. Dies ist in der Regel nur bei sehr glatten Oberflachen ge-
geben. Weiterhin sollten die betroffenen Bauteilbereiche eben sein, um sie
mit gangiger Mikroskoptechnik erfassen zu kénnen.

Fir die Beleuchtung bei lichtoptischen Mikroskopiesystemen kommt nur
Auflicht (Hellfeld bis extremes Dunkelfeld) in Betracht, es sei denn, transpa-
rente oder transluzente Bauteile miissen geprift werden.

Ahnlich wie bei den probenehmenden Verfahren, bei denen sichergestellt
werden muss, dass die gesamte relevante Bauteiloberflache fir die Ana-
lyse abgereinigt und die komplette Flache der Analysefilter ausgewertet
werden muss, muss auch bei der direkten Inspektion eine vollflachige Mes-
sung dieser Bauteilbereiche durchgefiihrt werden.
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G DOKUMENTATION
Dieses Kapitel behandelt die

e Darstellung von Sauberkeitsangaben im Rahmen der Spezifizie-
rung und Prifung der technischen Sauberkeit von Bauteilen
e Dokumentation von Sauberkeitsprifungen.

Zur Darstellung von PartikelgrofRenverteilungen werden standardisierte Gro-
Renklassen (Size Classes) verwendet (siehe Tabelle 1).

Des Weiteren ist eine codierte Angabe von PartikelgroRenverteilungen vor-
gesehen (siehe Tabelle 2).

Dieses Kapitel behandelt nicht die Codierung der Sauberkeitswerte von
Flussigkeiten (z.B. Betriebs-, Transport- oder Hydraulikflissigkeiten). Die
1ISO 4406-1999 wird nicht aul3er Kraft gesetzt und es erfolgt keine Erweite-
rung der dort beschriebenen Flissigkeitscodes.

Sauberkeitsprifungen werden in Form eines Prifprotokolls dokumentiert.
Als zusammenfassendes Dokument enthalt es u.a. Angaben Uber die Be-
probungs- und Analyseverfahren, die ermittelten Sauberkeitswerte sowie
Referenzangaben zur verwendeten Prufspezifikation (siehe Anhang A1).

1 Prinzip

Der Sauberkeitswert eines Bauteils kann durch das Rickstandsgewicht der
Partikel (Gravimetrie), durch die PartikelgrélRenverteilung (Anzahl der Par-
tikel pro GréRenklasse) und/oder durch die Dimension des gréf3ten gefun-
denen Partikels ausgedruckt werden.

Hinweis 1: Ist die zweite und oder dritte Dimension von Partikeln bei der Sauberkeitspriifung
zu berticksichtigen, so ist dies bilateral zu vereinbaren. Die ermittelten Werte der
zweiten Partikeldimension werden nicht codiert angegeben.

Hinweis 2: Sauberkeitsangaben ,pro Flache“ oder ,pro Volumen® (,normalisierte Angaben®)
sind der Angabe von Sauberkeitswerten ,pro Bauteil“ oder ,pro mehrere Bauteile*
vorzuziehen. Durch die normalisierte Angabe als Flachen- oder Volumenkonzen-
tration sind Sauberkeitswerte direkter vergleichbar und die Etablierung und Pflege
standardisierter Contamination Levels wird unterstiitzt.
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Wegen der unterschiedlichen physikalischen Prinzipien zur Bestimmung
der PartikelgroRe, kénnen sich die Messergebnisse von Lichtmikroskopen,
Rasterelektronenmikroskopen und Partikelzdhlern bei der Analyse einer
identischen FlUssigkeit signifikant unterscheiden. Die Ergebnisse durfen
aus diesem Grunde nicht nominal miteinander verglichen werden.

Codierung:

Um das Ergebnis einer Sauberkeitsanalyse in codierter Form darzustellen,
wird die ermittelte Partikelanzahl wahlweise

a) pro Bauteil (Index: N),
b) pro 1000 cm?® benetzter Flache (Index: A)

c) oder pro 100 cm® benetztem Volumen (Index: V)
mittels eines Component Cleanliness Code (CCC) angegeben. Am Anfang
des Codes wird der betreffende Index angegeben, um damit die entspre-
chende BezugsgroRe anzuzeigen.
Die Codierung setzt sich aus der Kombination aller relevanten Partikel-
gréBenklassen (Size Classes) und den zugehorigen Partikelkonzentrations-
klassen (Contamination Level) zusammen.

Die Codierung ist optional, d.h. die Angabe in Klarschrift ist zulassig.

Hinweis: Die vorgegebene GroRenklasseneinteilung muss auch bei Klarschriftangaben ein-
gehalten werden.

Die Codierung kommt nicht zur Anwendung bei der Angabe von:

1.  Rlckstandsgewichten (Gravimetrische Analyse)

2. Partikelanzahlen, die sich auf ,mehrere Bauteile“ beziehen.
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2 Darstellung von Gravimetriewerten
21 Notwendige Angaben

Fir die Darstellung der Ergebnisse einer gravimetrischen Analyse werden
folgende Angaben bendtigt:

1. Anzahl (n) der beprobten Bauteile
2. Benetztes Volumen (V.) oder benetzte Oberflache (A.); optional

3. Gesamtmasse (mg) der extrahierten Partikel;

2.2 Darstellung der Ergebnisse
221 Masse pro Bauteil

Die Partikelmasse pro Bauteil berechnet sich folgendermal3en:
M .
G. = — mg/Bauteil
n

Wobei n Anzahl der beprobten Komponenten und M die Gesamtmasse
(das Ruckstandsgewicht) der extrahierten Partikel ist.

Falls kleine bzw. sehr saubere Bauteile beprobt wurden, kann das Ergebnis
fir n Komponenten gleichzeitig angegeben werden:

G; =M mg/n Bauteile

2.2.2 Masse pro Oberflache

Die Partikelmasse bezogen auf die Oberflache berechnet sich folgender-
malien:

~ M_.1000

G, mg /1000cm?

Wobei A. die benetzte Oberflache des Bauteils (in cm2) und M die Gesamt-
masse (in mg) der extrahierten Partikel ist.
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2.2.3 Masse pro Volumen

Die Partikelmasse bezogen auf das Volumen berechnet sich folgender-
malfien:

mg/100cm’

M , 100
G = Vv

c

Wobei V. das benetzte Volumen des Bauteils (cm3) und M die Gesamt-
masse (in mg) der extrahierten Partikel ist.

3 Component Cleanliness Code (Bauteilsauberkeitsklasse)
31 Notwendige Angaben

Zur Darstellung der Ergebnisse einer Partikelgrof3enanalyse werden folgen-
de Angaben bendtigt:
1. alle oder ein Teil der Size Classes (Grof3enklassen) aus Tabelle 1.

2. die Anzahl der vom Bauteil extrahierten Partikel in den jeweiligen Size
Classes.

Anzahl (n) der beprobten Bauteile, oder

Benetztes Volumen (V.) oder benetzte Oberflache (A .).

3.2 Size Classes (GroBenklassen)

Zur Angabe der GroRenverteilung von Partikeln werden diese den vorge-
gebenen GroRenklassen zugeordnet. Die Partikelanzahl wird differenziell
(Anzahl der Partikel zwischen GroRe x1 und x2) angegeben. Jeder Size
Class ist ein Buchstabe zugeordnet.

Beispiel: Ein detektiertes Partikel der Lange 53 ym fallt in die GroRenklasse E.
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(Grsélrzsir?kllaasssse) Grofe x [um]
B 5<x<15
C 15<x<25
D 25<x <50
E 50 <x < 100
F 100 < x < 150
G 150 < x < 200
H 200 < x < 400
| 400 < x < 600
J 600 < x <1000
K 1000 < x

Tabelle 1: PartikelgrofRenklassen nach ISO 16232-10

Hinweis 1: Die Dimension des groRten Partikels (gefunden oder zuldssig) kann individuell und
unabhangig von den oben dargestellten GréRenklassen, zusatzlich angegeben
werden. Z. B.: Max. zuladssiges groRtes Partikel: x = 290 pm.

Hinweis 2: Je nach individuellen Sauberkeitsanforderungen des Bauteils konnen die GréRen-
klassen kleiner Partikel weggelassen werden. Sind fur ein Bauteil lediglich Partikel
ab 100 pym relevant, so missen die Klassen B-E nicht angegeben werden.

Die Angabe der Partikelanzahl in kumulativer Form (Anzahl von Partikeln
= x ym) ist nicht zulassig.

Eine Ausnahme gilt fur die maximale Partikelgrofie.

Beispiel: Die Sauberkeitsanforderung lautet: max. 70 Partikel = 400 pm zulassig

3.3 Contamination Level (Konzentrationsklassen)

Das Contamination Level eines Bauteils wird durch die Anzahl der detek-
tierten Partikel bezogen auf 100 cm® oder 1000 cm? (Partikelkonzentration)
des Bauteils angegeben. Zur Codierung wird die Partikelkonzentration den

vorgegebenen Contamination Levels zugeordnet (siehe Tabelle 2). Jedem
Contamination Level ist eine Nummer zugeordnet.
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Contamination Level
(Konzentrationsklasse)

Anzahl der Partikel
(pro 1000 cm2 oder pro 100 cm3)

Mehr als bis einschlieRlich

00 - 0

0 0 1

1 1 2

2 2 4

3 4 8

4 8 16

5 16 32

6 32 64

7 64 130

8 130 250

9 250 500
10 500 1x10°
11 1x10° 2x10°
12 2x10° 4x10°
13 4x10° 8x10°
14 8x10° 16 x 10°
15 16 x 10° 32x10°
16 32x10° 64 x 10°
17 64 x 10° 130 x 10°
18 130 x 10° 250 x 10°
19 250 x 10° 500 x 10°
20 500 x 10° 1x10°
21 1x10° 2x10°
22 2x10° 4x10°
23 4 x10° 8 x10°
24 8 x 10° 16 x 10°

Tabelle 2:

Hinweis:

Partikelkonzentrationsklassen nach ISO 16232-10

Auch bei codierten Angaben werden die Rohdaten der Partikelanalyse im Prifpro-

tokoll festgehalten.
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4 Component Cleanliness Code (Bauteilsauberkeitscode)

41 Angabe bezogen auf das benetzte Volumen (V) bzw. die
benetzte Flache (A)

Der Component Cleanliness Code (Bauteilsauberkeitscode) setzt sich aus
der Kombination der relevanten Size Classes (siehe Tabelle 1) mit dem je-
weils zugehdérigen Contamination Level (Konzentrationsklasse) (siehe Ta-
belle 2) zusammen. Der Code wird in Klammern geschrieben, wobei die
Grofllenklassen in alphabetischer Reihenfolge aufgelistet und durch Schrag-
strich getrennt werden.

Der GroRBbuchstabe A (Area) bzw. V (Volume) vor der Klammer gibt an, ob
der Sauberkeitscode auf 1000 cm? benetzter Flache oder auf 100 cm® be-
netzten Volumens des Bauteils normiert ist.

Ist fUr ein Bauteil der gesamte in Tabelle 1 dargestellte Gréenbereich rele-
vant, so erfolgt die Angabe aller Buchstaben und zugehoérigen Contamina-
tion Levels, z.B.:

CCC =V (B20/C16/D18/E12/F12/G12/H8/10/JO/KO oder A (...)
411 Weglassen von GréRenklassen
Abhangig von den fur ein Bauteil relevanten PartikelgroRen, kénnen auch

nur die gewinschten GréRenklassen angegeben werden, z.B.:
CCC =V (B20/C16/D18/E12/F12/G12/J00)

4.1.2 Zusammenfassen von GroRenklassen

Abhangig von den firr ein Bauteil relevanten PartikelgroRen, kdnnen die
GroRenklassen auch zusammengefasst werden. In diesem Fall werden der
Buchstaben der kleinsten und der Buchstaben der grofiten Klasse, die mit-
einander verbunden werden, durch einen Bindestrich gekennzeichnet; z.B.:

CCC =V (B20/C16/D18/E12/F12/G-J20)

bedeutet, zwischen 500*10° und 1*10° Partikel (Level 20) zwischen 150 pym
und 1000 pm

CCC =V (B20/C16/D18/E12/F12/G-K20)

bedeutet, zwischen 500*10° und 1*10° Partikel (Level 20) groRer als
150 pm.
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4.2 Angabe bezogen auf ein Bauteil (N)
Size Classes (GroBenklassen):

Es gelten die in 3.2 definierten Size Classes.
Contamination Level (Konzentrationsklasse):

Das Contamination Level wird angegeben als die uncodierte Anzahl der fur
ein Bauteil ermittelten Partikel.

Component Cleanliness Code:

Die Verwendung des Codes ist optional. Die Angabe in Klarschrift ist zu-
lassig.

Die Angabe des CCC pro Bauteil ist durch den fuhrenden Gro3buchstaben
N gekennzeichnet. Hinter der Size Class aus Tabelle 1 wird die zugehorige
Partikelanzahl uncodiert angegeben. Beispiel:

CCC = N (B585600/C58200/D180500/E3600/F2800/G2900/H190/14/J0)

Es ist nicht zulassig, die Anzahl der Partikel entsprechend Tabelle 2 zu co-
dieren.

421 Zusammenfassen von GroRBenklassen

Abhangig von den fir ein Bauteil relevanten PartikelgroRen, kdnnen die
Groflenklassen auch zusammengefasst werden. In diesem Fall wird der
Buchstaben der kleinsten und der Buchstaben der grofiten Klasse, die mit-
einander verbunden werden, durch einen Bindestrich gekennzeichnet; z.B.:

N (G-K40)

Das bedeutet, dass hochstens 40 Partikel 2 150 um vorhanden sind.
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5 GroRtes Partikel

Falls die technische Sauberkeit eines Bauteils durch die Dimension des
groBten Partikels bestimmt wird, schreibt man:

X ="GroRe" (in um)

Zum Beispiel: X =650 um

6 Priifprotokolle

Zur Darstellung von Prifergebnissen ist eine eindeutige Angabe des ge-
priften Bauteils und der ermittelten Sauberkeitsergebnisse erforderlich. Die
Daten der zugrunde liegenden Prifspezifikation sowie der Qualifizierungs-
untersuchungen missen nicht mit jedem Ergebnisprotokoll dokumentiert
und Ubermittelt werden. Sie missen hinterlegt und auf Anfrage verfigbar

sein.

Ein Beispiel fur ein Prifprotokoll ist in Anhang A1 gegeben.
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Anhang A Beispiel eines Prifprotokolls (informativ)

Zur Darstellung von Prifergebnissen ist eine eindeutige Angabe des ge-
priften Bauteils und der ermittelten Sauberkeitsergebnisse erforderlich. Die
Daten der Prifspezifikation missen nicht mit jedem Ergebnisbericht doku-
mentiert und Ubermittelt werden. Sie missen hinterlegt und auf Anfrage
verfligbar sein.

A1 Priifprotokoll

Allgemeine Angaben

Referenz Arbeitsanweisung: Referenz Qualifizierungsdaten:
Firma:

Datum: Durchgefuhrt von:

Identifikation des Bauteils

Zeichnungsnummer / Artikelnummer: Bezeichnung:

Vorbehandlung

OJa [O Nein [ Isolierung [ Demontage [ Entmagneti- [J Lokale
sierung Vorreinigung

Umgebungsbe- O nicht definiert O klimatisiert [ Reinraumklasse
dingung: (ISO 14644 -1):

Prifflissigkeit

Handelsname: Hersteller :
[ Wassriger Reiniger [J Lésemittel [ Sonstige:
Menge [ml]:
Extraktion
Extraktionsverfa [ Schitteln [ Spritzen [ Ultraschall [ Spulstand
hren:

Prifumgebung: [ nicht definiert [ klimatisiert [ Reinraumklasse (ISO 14644 -1):

Bemerkung:
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Analyse

Priffilter: 0 Ja [ Nein Kaskade: (0 Ja [ Nein
. [ Stereo- . [ Durchlicht
[ Mikroskop mikroskop [ automatisiert [ Auflicht
[0 OoPz [JEDX [OREM [ Gravimetrie Letzte Kalibrierung:
. . [ nicht N [ Reinraumklasse
Prifumgebung: definiert O klimatisiert (ISO 14644 -1).
Analyseergebnis - Gravimetrie

Blindwert: G= [mg]
Gewicht des Analysefilters: Sauberkeitswert::

Vor der Filtration: [mg] G= [mg/Bauteil]

Nach der Filtration: oder [mg/1000 sz]

[mg] 3
oder [mg/100 cm”]
Ruckstandsgewicht: [mg]
Blindwert - PartikelgroBenverteilung
GréRen- | B c D E F G H | J K
klasse
[um] 5<x 16<x<|25=x 50<x< | 100sx< | 150<x< [200<x< | 400<x< | 600<x< [ 1000 <
<15 |25 <50 100 150 200 400 600 1000 X

Anzahl
gezahlt

184



Analyseergebnis - PartikelgroBenverteilung

GroRenklasse

B

C

D

E

F

G

H

[um]

5<x<
15

15<x<
25

25<x<
50

50<x<| 100<x

100

<150

150 <x
<200

200=x
<400

400 <x
<600

600 < x
<1000

1000 <x

Anzahl gezahlt

a) pro Bauteil
(in Klarschrift);
optional
gerundet

b) pro
1000 cm?

¢) pro 100 cm®

Conamination
Level, [nur fir
b) oder c)]:

CCC:
ON
OA
av

Langstes Partikel: X =

[um]

Material:

Kommentare:
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Anhang B Priifspezifikation (normativ)

Die Daten der Prifspezifikation missen nicht mit jedem Ergebnisbericht do-
kumentiert und Gbermittelt werden. Sie missen hinterlegt und auf Anfrage
verfligbar sein.

Die Prifspezifikation umfasst:

1.
2.
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Allgemeine Angaben

Angaben zum Bauteil (siehe Kapitel D: Qualifizierungsuntersuchun-
gen)

Extraktionsverfahren (siehe Kapitel E: Extraktion)

Analyseverfahren (siehe Kapitel F: Analyse)

Ergebnisse der Qualifizierungsuntersuchungen bzw. Hinweise auf ein
entsprechendes Dokument (vgl. Kapitel D: Qualifizierungsuntersu-
chungen)

a) Abklingkurve "
b) Blindwertpriifung
c) Optional: Zweifachpriifung "

" Bei Erflllung der Qualifizierungskriterien ist die Darstellung der Daten der Zweifach-

prifung hinreichend. Optional kann auf die Darstellung der Abklinguntersuchungen
verzichtet werden.

Hinweis: Beim Umgang mit Priifspezifikationen ist fallweise zu unterscheiden, ob es
sich um eine Spezifikation zur internen Verwendung oder zur Vergabe an
ein externes Labor handelt. Bei einer internen Spezifikation ist es z.B.
durchaus sinnvoll, einen bestimmten Hersteller und Typ eines Analysege-
rates oder eines Analysefilters anzugeben bzw. vorzuschreiben. Bei der
Vereinbarung der Prifspezifikation mit externen Labors sollte ausgewiesen
werden, in wie weit herstellergetreue Merkmale der zu verwendenden Ge-
rate und Materialien entweder verbindlich oder optional sind. Technische
Positionen der Prifspezifikation, die als optional ausgewiesen sind, sollten
dann zumindest z.B. im Prifprotokoll spezifiziert werden, um die Nachvoll-
ziehbarkeit und Reproduzierbarkeit von Sauberkeitspriifungen zu unterstit-
zen bzw. zu gewahrleisten.



Anhang C

CA1 Prifspezifikation

Beispiel einer Prufspezifikation (informativ)

Allgemeine Angaben

Referenznummer der Priifspezifikation:

Erstellungsdatum der Priifspezifikation:

Datum: Durchgefiihrt von:
Firma:

Angaben zum Bauteil (Priifobjekt)
Bauteil: Sauberkeitsangabe erfolgt pro

Zeichnungsnummer / Artikelnummer:
Bezeichnung:
Material:

Kontrollflachenangabe/Welche Oberfla-
chen sind relevant fir die Prifung
(Hinweis z.B. auf separate Zeichnung):

Benetzte Oberflache” pro Bauteil [cm?):
Ac =

Benetztes Volumen" pro Bauteil [cm]:
Ve =

PriflosgroRe [-]:

(bitte ankreuzen):
[ Bauteil
O 1000 cm” benetzte Oberflache
[ 100 cm® benetztes Volumen

Verpackung ist zu mit zu prifen:
OJa [ONein

Vorbehandlung / Konditionierung:
OJa [ONein

[ Isolieren
[ Demontage
[ Entmagnetisierung

[ Lokale Vorreinigung

""Nur anzugeben, wenn Sauberkeitsangabe auf diese GréRe normiert wird.

Extraktionsbedingungen

Priifflissigkeit

Handelsname:
[ Wassriger Reiniger
Menge [ml]:

[ Losemittel

Hersteller :

[ Sonstige
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Spritzverfahren

Referenz Arbeitsanweisung:

Referenz Qualifizierungsdaten:

Bauteilbereiche 1:

(hier wahlweise Angabe der betreffenden Objektstellen; z. B. laut Zeichnung)

Max. Abstand (bei Hochdruck) [mm]:

Spritzdruck (Angabe wahlweise) [bar]:
Am Druckbehalter:
Vor der Diise:
[ Spritzflasche

Diisenspezifikation:
Disengeometrie (z.B. rund, oval etc.):

Hydraulischer Durchmesser [mm]:
Beschreibung:
Volumenstrom?® [ml/min]:

Zeit pro Kontrollfiache® [s]:
Spritzflissigkeitsmenge? [ml]:
Nachspilprozedur fur Bauteil und Gerat-
schaften:

Menge Nachsplflissigkeit [ml]:

Spritzeinrichtung (z.B. Spritzflasche,
Spritzdise, Kammerspulung, usw.):

Anmerkungen Nachspllprozedur:

Bauteilbereiche 2:

(hier wahlweise Angabe der betreffenden Objektstellen; z. B. laut Zeichnung)

Max. Abstand (bei Hochdruck) [mm]:

T Nur zwei dieser drei Punkte sind anzugeben

Ultraschallverfahren

Referenz Arbeitsanweisung:

Referenz Qualifizierungsdaten:

Ultraschalltechnik:
[ Ultraschallbad
[ Sonotrode
O sonstiges: mit Spezifikation

Behéltnis fiir Bauteil und/oder Priiffliissigkeit:

O Ultraschallbad
[ Becherglas 0.a.
Frequenz [kHz]:
Leistung [W/I]:
Zeit der US-Behandlung [min]:
Volumina [ml]:
Insgesamt beschalltes Volumen [I]:
Prifflissigkeitsmenge [ml]:

Temperatur [°C]:

Bauteilbewegung:
Hub [mm]:
Oszillationsfrequenz [kHz]:

OdJa [O Nein

Nachspiilprozedur fiir Bauteil und

Menge Nachspllflissigkeit [ml]:

Spritzeinrichtung (z.B. Spritzflasche,
Spritzdiise, Kammerspllung, usw.):

Anmerkungen Nachspllprozedur:

Anmerkungen:

Z.B. Rotation des Bauteils bei der Priifung, Umorientierung des Bauteils im Bad,

Innenprufung/AuRenprifung ...
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Schiittelverfahren

Referenz Arbeitsanweisung:

Referenz Qualifizierungsdaten:

Ausflihrung:
O manuell [0 automatisiert
Prozedur:
Zu benutzende Offnung:
Anzahl der Beflllungen:
Volumen einer Fullung [ml]:
Anwendungsdauer pro Fillung [s]:
Frequenz [1/min]:

Amplitude [mm]:

Nachspiilprozedur fir Bauteil und
Geratschaften:

Menge Nachspilflissigkeit [ml]:

Spritzeinrichtung (z.B. Spritzflasche,
Spritzdiise, Kammerspllung, usw.):

Anmerkungen Nachspllprozedur:

Anmerkungen:

Spiilverfahren

Referenz Arbeitsanweisung:

Referenz Qualifizierungsdaten:

[ Uberdruckspiilstand

[ Unterdruckspllstand
Prifobjekttyp:

[ passiv (z.B. Leitung)

O aktiv nichtférdernd (z.B. Ventil)

O aktiv fordernd (z.B. Kraftstoffpumpe)
Externe Ansteuerung notwendig:

OJa O Nein
Betatigungsfrequenz [Hz]:
Betatigungsdruck [bar]:
Spulstandeinstellungen:

Spldruck [bar]:

Volumenstrom [ml/min]:

Prifflissigkeitsmenge [ml]:

Spiilzeit [s]:
Pulsation: [0 Ja [ Nein
Pulsationsfrequenz [Hz]:
Druckschwankungsbereich Ap [bar]:

Nachspiilprozedur fiir Bauteil und

Menge Nachsplilflissigkeit [ml]:

Spritzeinrichtung (z.B. Spritzflasche,
Spritzdiise, Kammersptlung, usw.):

Anmerkungen Nachspulprozedur:

Anmerkungen:

189



Analyseverfahren

Filtration

O Uberdruck [ Unterdruck-Filtration
OJa O Nein
Eingesetzte Filter:

Anzahl:
Hersteller:

Kaskade:

Bezeichnung:

Material / Typ:

GréRe [mm]:

Nominale Porengréf3e [um]:
Betawert bei nominaler PorengréRe:
Farbe:

Effektiver Filtrationsdurchmesser [mm]:

Nachspiilflissigkeit:
Bezeichnung:
Hersteller:
Menge [ml]:
Nachbehandlungsflissigkeit:

Bezeichnung:

Hersteller:

Menge [ml]:
Trocknungsart des Filters:

O Ofen

O Umgebungsluft

[ Sonstiges

Exsikkator: [JJa [ Nein

Gravimetrischen Analyse

Laborwaage (optional):

Waagenauflésung:

Hersteller: O +/-0,1 mg
Fabrikat: O +/-0,01 mg
O +/-0,001 mg
Anmerkungen:

Mikroskopischen Analyse

Typ und Hersteller (optional):

Analyseablauf:
O manuell [ automatisiert
[J Labormikroskop

[J Stereomikroskop

O REM

[0 Sonstige (mit Beschreibung)

[ Durchlicht [ Auflicht
VergréRerung: fach

Beschleunigungsspannung (nur REM) [kV]
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Analyse mittels EDX

Typ und Hersteller (optional):

Analyseablauf:

[ manuell [J automatisiert

Aufldsung des EDX-Detektors [meV]:

Arbeitsabstand [mm]:

Analyse mittels OPZ

Analysebedingungen:

Anzahl der Probengefalle:

Gesamtmenge der Analyseflissigkeit [ml]:

Optional - Verdiinnungsflissigkeit Menge
[mi]:

Probenahmemethode:

[ Unterdruck [ Uberdruck

Analysevolumenstrom [ml/min]:

Temperatur (wenn abweichend von 20°C):

Technische Daten:
Typ und Hersteller des OPZ (optional):
Dynamischer Bereich des Gerats [um] :
Koinzidenzkonzentration [Anzahl/ml]:
Kalibrierungsmethode:
OLatex [OI1SO-MTD

Typ und Hersteller des Probenehmers:

C.2

Abklingmessungen:

Qualifizierungsuntersuchungen

PartikelgroBenanalyse

Groflenintervall [um]:

Pos. | Beprobung #1 #2 #3 #4 #5 #6
1 Sauberkeitswert [Anzahl]
2 Sauberkeitswert kumuliert
[Anzahl]
3 Verhaltnis (Pos. 1/ Pos. 2) [%]

Verhaltnis < 10 % erreicht: [] Ja

[ Nein
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Gravimetrie

Pos. | Beprobung #1 #2 #3 #4 #5 #6
1 Sauberkeitswert [mg]
2 Sauberkeitswert kumuliert [mg]
3 Verhaltnis (Pos. 1/ Pos. 2) [%]
Verhéltnis < 10 % erreicht: [ Ja [ Nein
Uberpriifung der Routinebeprobungsbedingungen (Zweifachprifung):
Blindwert
Sauberkeitswert fiir Bauteil Max. zul. Blindwert Ermittelter Blindwert Blind-
Groe | Max. Riickstand | Anzahl | Rickstand Anzahl | Ruickstand .wert
[um] | Anzahl | [mg] [mg] [mg] 107
Zweifachprifung (optional)
GroRenintervall [um]: Gravimetrie
Pos. | Prifung #1 | #2 | Pos. | Prifung #1 | #2
1 Sauberkeitswert [Anzahl] 1 Sauberkeitswert [mg]
2 Verhéaltnis: 2 Verhaltnis:
#2/(#1+ #2) #H2/(#1 + #2)
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H DEFINITIONEN, ABKURZUNGEN UND FORMELZEICHEN
1 Begriffe und Definitionen

A

Abklingen: Bei wiederholter Beprobung eines Objekts stellt sich eine Ab-
nahme der Partikelfracht ein.

Absaugvorrichtung: Geratschaft zur Entnahme von Flissigkeit aus schwer
zuganglichen Bereichen eines Objekts.

Agglomerat: Gruppe von Partikeln, die durch Adhasionskrafte zusammen-
gehalten wird.

Aktive Komponente: Aggregat, dessen Funktion darin besteht, einen Vo-
lumenstrom zu férdern oder zu sperren; z.B. Pumpe, Ventil.

Analysefilter: Filterscheibe definierter Feinheit und Materialbeschaffenheit,
zur Aufnahme der Partikelfracht der Analyseflussigkeit.

Analysefliissigkeit: Flussigkeit, welche die zu analysierende Partikelfracht
enthalt.

Analysevolumenstrom (bei OPZ): Durchflussrate durch den Sensor zur
Analyse und Kalibrierung.

Aufreinigen: Vorgang, um eine Flissigkeit oder technische Einrichtung in
einen geeigneten Sauberkeitszustand zu versetzen.

Aufreinigungsfilter: Filter zur Entfernung von Partikeln aus der Prif-
flissigkeit, mit einer zur Sauberkeitspriifung geeigneten Filtrationsleistung.

Aquivalenter Kreisdurchmesser (bei OPZ): Durchmesser eines Kalibrier-
partikels, das im Partikelsensor das aquivalente Signal erzeugen wirde,
wie das analysierte Partikel.

B
Bauteil: sieche Objekt

Bauteilgruppe: Objekte, die anhand einer gleich lautenden Prifspezifika-
tion zutreffend auf Sauberkeit gepruft werden kénnen.

Bauteiltyp: Objekt, das priftechnisch einer Bauteilgruppe zugeordnet wer-
den kann.

Behaltnis: - auch Verpackung. Fir Lagerung und Transport von Prifobjek-
ten geeignete Umhillung.
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Benetzte Flache: Die dem Betriebsmedium ausgesetzte Flache bzw. die
bei der Prifung zu benetzende Flache; je nach individueller Vereinbarung.

Benetztes Volumen: Das vom Betriebsmedium ausgefillte Volumen bzw.
das bei der Prufung zu erfassende benetzende Volumen; je nach individu-
eller Vereinbarung.

Beprobung: siehe Extraktion.

Beprobungsbedingungen (bei Extraktion): Gesamtheit der physikali-
schen, chemischen und technischen Bedingungen zur Ablésung der Par-
tikelfracht von Bauteilen; z.B. Art des Beprobungsverfahrens, Druck, Dauer,
Flussigkeitsmenge, Art der Prufflissigkeit, Ultraschallleistung u. v. m..

Beprobungsbehalter: Behaltnis zur Aufnahme des Prifloses sowie zur
Sammlung der anfallenden Prufflissigkeit bei der Sauberkeitsprifung, z.B.
Ultraschallwanne, Spritzwanne, Trichter, Becherglas.

Blindwert: Gesamtwert fir nicht vom Bauteil stammende Verunreinigun-
gen, wie sie z.B. durch Umgebung, Geratschaften und Personal bei der
Prifung eingetragen werden kénnen.

Cc

Cleanliness Code: Verschlisselte Kurzdarstellung der Partikelgrof3enver-
teilung eines Objekts.

Cleanliness level: sieche Sauberkeitswert.

Contamination Level: Bereich fiir die Partikelanzahl, gekennzeichnet
durch die zugehorige Codierungszahl; z.B. steht die Codierungszahl 5 fir
eine Anzahl von 16 bis 32 Partikeln.

D

Detektionsvolumen (bei OPZ): Bereich der Messzelle des Partikelsensors
in dem die Partikelerkennung innerhalb der Analyseflissigkeit erfolgt.

Delay time (bei OPZ): Einstellbare Zeitspanne zwischen zwei Zahlinter-
vallen wahrend der der Sensor keine Partikel registriert.

Differenzielle GroRenverteilung: Darstellung der Partikelanzahl, deren
Grofde innerhalb bestimmter Klassengrenzen liegt; z.B. alle Partikel 50 < x
<100 [pm].

Dynamischer Bereich (bei OPZ): Abstand zwischen dem kleinsten und
gréten noch detektierbaren Partikel.
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E

Effektive Filterfliche: Flache, die bei der Filtration benetzt wird und auf
der die Partikel abgeschieden sind.

EDX-System: System mit dem energieaufgeltste Rontgenspektren (Ener-
gy Dispersive X-Ray) zur Elementanalyse aufgenommen werden kdnnen.

Einzelbeprobung: Aufeinanderfolgende Beprobung der im Priiflos enthal-
tenden Bauteile.

Ersatzobjekt: Rohr- bzw. Schlauchstiick, das bei der Aufreinigung und
Blindwertbestimmung des Spiilstandes als Ersatz fiir das Bauteil eingebaut
wird.

Extinktion (bei OPZ): Durch ein Partikel hervorgerufene Veranderung der
Intensitat eines Lichtstrahls bedingt durch Absorption und Streuung.

Extraktion: - auch Beprobung. Prozedur zur méglichst vollstandigen Uber-
tragung der Partikelfracht von der Kontrollflache auf die Prifflissigkeit, zur
messtechnischen Analyse.

F

Filterbasiertes Verfahren: Analysemethode fiir Partikel in FlUssigkeiten
oder Gasen, bei der die Partikelfracht zur messtechnischen Charakterisie-
rung auf einem geeigneten Analysefilter abgeschieden wird.

Filtrationseinheit: Einrichtung zur Aufnahme des Analysefilters.

Freispiilen: Anwendung von Flussigkeit zur Herstellung der reproduzierba-
ren Grundsauberkeit einer Prifeinrichtung.

G

Gesamtbeprobung: Gleichzeitige Beprobung aller im Priflos enthaltenden
Bauteile.

Gravimetrische Analyse: Bestimmung der Partikelfracht iber den Massen-
zuwachs eines Analysefilters, nach Filtration der Analyseflussigkeit.

GroBenklasse: — auch Size Class: Nach unten und oben abgegrenzter Be-
reich fur die GréRendimension von Partikeln.
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Isolierung: Bereiche des Objekts, deren Teilchenfracht nicht prifungsrele-
vant ist, werden mit geeigneten Mitteln von der Beprobung ausgeschlos-
sen; z.B. durch Verstopfen, Lackieren, Maskieren, Versiegeln, Festlegung
nicht zu beprobender Flachen, Markieren.

K

Kavitat: Konstruktiv bedingter Hohlraum des Bauteils (z.B. Sackloch), der
lageabhangig zu Gaseinschluss und in Folge dessen, zu unvollstandiger
Benetzung von Kontrollbereichen fiihren kann.

Koinzidenz: Ansammlung bzw. Verbund von Partikeln in der Analysefliis-
sigkeit oder auf dem Analysefilter, die vom Messsystem nicht als einzelne
Partikel detektiert werden kdnnen.

Kontroliflache: Teilflache oder Summe von Flachen eines Objekts, die Ge-
genstand technischer Sauberkeitsanforderungen sind.

Kontrollvolumen: Teilvolumen oder Summe von Hohlrdumen eines Ob-
jekts, die Gegenstand technischer Sauberkeitsanforderungen sind.

Kritisches Partikel: - auch Killerpartikel. Teilchen spezifischer Beschaffen-
heit, dessen Vorhandensein - nach Stand des Wissens - die Qualitat des
Bauteils beeintrachtigt.

Kumulative GroRenverteilung: Darstellung der Partikelanzahl, deren Gro6-
e oberhalb einer Klassengrenze liegt; z.B. alle Partikel = 50 um.

L

Luftreinheitsklasse: Partikelfracht der umgebenden Luft, die eine festge-
legte maximale PartikelgréRenverteilungssumme pro Volumen fur definierte
Partikelgrofien im Ruhezustand des Priifbetriebs nicht liberschreitet. Klassi-
fizierung z.B. nach DIN EN-ISO 14644-1; Reinrdume und zugehdrige Rein-
raumbereiche.

Messen: Messen ist der experimentelle Vorgang, durch den ein spezieller
Wert einer physikalischen Grofie als Vielfaches einer Einheit oder eines
Bezugswertes ermittelt wird (DIN 1319).
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N

Nachbehandlungsfliissigkeit: Flissigkeit, die auller der Prifflissigkeit
zur Extraktion oder Analyse erforderlich ist; z.B. Losemittel als Nachspiil-
flussigkeit fir das Analysefilter, um z.B. Fettriickstande auszuwaschen.

Nachweisempfindlichkeit: Untere Grenze beziiglich der Detektierbarkeit.

Nachspiilfliissigkeit: Analyserelevante Prifflissigkeit zur Entfernung und
Aufnahme der bei der Extraktion auf den Oberflachen des Priifobjekts oder
der Prifeinrichtung eventuell verbliebenen Partikel.

Nullzahlrate (bei OPZ): Im Zahimodus angezeigte Partikel pro Zeit, wobei
der Sensor mit sauberer nicht stromender Flissigkeit befillt ist.

(o)

Obere GroRennachweisgrenze (bei OPZ): Kleinste geometrische Dimen-
sion der Messzelle des Partikelsensors.

Obere Konzentrationsgrenze (bei OPZ): Anzahlkonzentration, ab der der
Koinzidenzfehler mehr als 5 % betragt [ISO 11500].

Objekt: - auch Bauteil. Sammelbegriff fiir Werkstlicke, Komponenten, Bau-
gruppen, Aggregate, Systeme, Erzeugnisse, Produkte und Verpackungen
die einer Sauberkeitsprifung unterzogen werden.

Optischer Partikelzdahler (OPZ): Handelslbliches Messsystem zur Zah-
lung und GroRRenbeschreibung von Partikeln in klaren Flissigkeiten nach
dem Prinzip der Extinktionsmessung, basierend auf der Kalibrierung mit
Partikeln definierter optischer und geometrischer Eigenschaften.

P

Partikel: Partikel sind feste Koérper aus Metall, Kunststoff, Mineralien,
Gummi oder Salzen. Pastdse Anteile gelten nicht als Partikel.

Partikelfracht: An der Kontrollflache eines Objekts befindliche Feststoffteil-
chen aus dem Fertigungsprozess und Umfeld; liegt das Objekt als Flussig-
keit vor, so handelt es sich um die darin befindlichen Partikel.

PartikelgroBe (bei OPZ): der aquivalente Kreisdurchmesser, ermittelt
mittels eines optischen Partikelz&hlers, der entsprechend den in diesem
Dokument genannten Standards kalibriert wurde.

PartikelgroBenverteilung: Anzahl von Partikeln, dargestellt als Funktion
der Partikelgrofie.
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Passive Komponente: Objekt, das zur Prifung nicht angetrieben oder
betétigt werden muss; z.B. Rohr, Gehduse, Behalter.

ProbengefaB: Behaltnis, das Teilmengen oder die Gesamtheit der Ana-
lyseflissigkeit enthalt und zu Lagerung und Transport dient.

Probenzufiihrsystem (bei OPZ): Einrichtung zur strdémenden Zufihrung
der zu analysierenden Flussigkeit zum Partikelz&hler.

Priifeinrichtung: Anordnung und Zusammenwirken séamtlicher Gegenstan-
de zur Sauberkeitsprufung.

Priifflissigkeit: Mit Objekt und Prifeinrichtung chemisch vertragliche Flis-
sigkeit, mit einer zur Abreinigung von Partikeln geeigneten Mindestsauber-
keit und Reinigungswirkung.

Priiflos: Ein Priflos umfasst mindestens ein Bauteil bzw. mindestens so
viele Objekte wie erforderlich sind, um gentigend Partikel zur Analyse zu
erfassen.

PriiflosgroBe: Anzahl der in einem Priflos enthaltenen — gemeinsam zu
analysierenden — Objekte.

Prifspezifikation: Dokumentation, die auf Qualifizierungsuntersuchungen
basierende Angaben zur (wiederkehrenden) Sauberkeitsprifung eines
Bauteils oder einer Gruppe von Bauteilen beinhaltet.

Q

Qualifizierungsuntersuchung: Experimentelle Ermittlung der zur Sauber-
keitspriifung geeigneten Beprobungsbedingungen.

R

RE-Detektor: auch BSE-Detektor (Back Scattered Electron). Der Riick-
streuelektronen-Detektor liefert REM-Bilder mit hohem Materialkontrast und
kann zur automatisierten Detektion von Partikeln verwendet werden.

Reine Werkbank: Abgegrenzter Arbeitsbereich mit definierter Luftreinheits-
klasse.

REM: Raster-Elektronen-Mikroskop: Hochauflésendes Mikroskop, bei dem
die Abbildung durch Abrastern einer Probe mit einem fokussierten Elektro-
nenstrahl im Vakuum erfolgt.
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Routineprifung: Wiederkehrende Sauberkeitsprifung eines Bauteils ba-
sierend auf einer geeigneten Prifspezifikation.

Ruckstandsgewicht: Mittels gravimetrischer Analyse ermittelter Wert fur
die Partikelfracht (ehemals Restschmutzgewicht).

S

Sauber: Der ermittelte Sauberkeitswert erfillt die Forderungen beziglich
Grenzwert bzw. Contamination Level.

Sauberkeitsgerecht: den Sauberkeitszustand nicht beeintrachtigend.

Sauberkeitsmerkmal: Messbare Eigenschaft der Partikelfracht; z.B. Parti-
kelart, GroRendimension, Masse.

Sauberkeitspriifung: Prozedur zur quantitativen Beschreibung der Parti-
kelfracht.

Sauberkeitsspezifikation: Zusammenstellung der Sauberkeitswerte oder
des Cleanliness Code fiir ein Objekt, verbunden mit einer geeigneten Priif-
spezifikation.

Sauberkeitswert: - auch Cleanliness Level. Fir ein Sauberkeitsmerkmal
geforderter oder ermittelter Wert; z.B. Partikelanzahl oder Rickstandsge-
wicht.

Sensorvolumenstrom (bei OPZ): auch Analysevolumenstrom. Zulassige
Durchflussrate wie sie zur Kalibrierung des Partikelsensors und zur Ana-
lyse von Flussigkeiten einzustellen ist.

Sonotrode: Stabférmiger Kérper zur lokal anwendbaren Ubertragung von
Ultraschall auf dessen Umgebung. .

Spritzdruck: Statischer Druck zur Erzeugung des Spritzstrahls, zu be-
stimmen am Druckbehalter oder nahe der Austritts6ffnung.

Spritzdiisengeometrie: Form einer Strahlaustrittséffnung, spezifiziert in
Form geometrischer Abmessungen.

Spritzen: Lokal anwendbares Aufbringen von Prifflissigkeit auf das Bau-
teil Gber einen Freistrahl.

Spritzlanze: Gebilde zur Prifung inner Geometrien eines Objekts, ausge-
stattet mit einer oder mehreren Spritzdisen.
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Stabilisierungszeit (bei OPZ): Zeitraum, der zur Beruhigung einer Flissig-
keit erforderlich ist, um das Vorhandensein messbarer Gasblasen auszu-
schliel3en.

T

Turbulente Stromung: Flussigkeitsstrom, in dem Richtung und Betrag der
Geschwindigkeit von Partikeln ortsabhangig und schnell variiert.

U

Ultraschall: mechanische Schwingung mit einer Frequenz von 20 kHz bis
400 kHz.

Vv

Vereinbarung zur Sauberkeitspriifung: Schriftiche Vereinbarung mit
Angaben Uber die Sauberkeitsspezifikation und Prifspezifikation flr ein
Bauteil oder eine Bauteilgruppe.

Validierung: Bestatigung durch Bereitstellung eines objektiven Nachwei-
ses, dass die Anforderungen flir einen spezifischen beabsichtigten Ge-
brauch oder eine spezifische beabsichtigte Anwendung erfillt worden sind
(1SO 9000).

z

Zweifachpriifung: Ein Prufobjekt oder Priflos wird zwei Mal unter ver-
gleichbaren Bedingungen beprobt, um festzustellen, dass ein ausgearbei-
tetes Beprobungsverfahren die nachweisrelevanten Partikel zutreffend
erfasst.
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2 Formelzeichen und Abkiirzungen

o2

CCC:
d.

EDX-System:

MAK:

Re:

RE-Detektor:

REM:
SE-Detektor:
US:

V:

VbF:

Ve

w:

X:

die codierte Sauberkeitsangabe lautet ,pro 1000 cm*
Benetzte Flache einer Komponente

Sauberkeitswert (Partikelanzahl oder Riickstandsgewicht)
Component Cleanliness Code

Rohrinnendurchmesser bzw. aquivalenter Innendurchmesser

Energiedispersives Rontgen-Detektionssystem;
Energy Dispersive X-Ray

Partikelmasse pro Bauteil

Partikelmasse bezogen auf die Oberflache einer Komponente
Partikelmasse bezogen auf das Volumen einer Komponente
In Ordnung

Lichtmikroskop

Maximale Arbeitsplatz-Konzentration

Analysefiltergewicht vor der Filtration der Analysefliissigkeit
Analysefiltergewicht nach der Filtration der Analyseflissigkeit
Rickstandsgewicht der Partikelfracht auf dem Analysefilter
Anzahl

Nicht in Ordnung

die codierte Sauberkeitsangabe lautet ,pro Bauteil*
kinematische Viskositat [mz/s]

optischer Partikelzahler

Reynoldszahl Re =w-d/v

Ruckstreuelektronen-Detektor; auch BSE-Detektor
Raster-Elektronen-Mikroskop
Sekundarelektronen-Detektor

Ultraschall

die codierte Sauberkeitsangabe lautet ,pro 100 cm™
Verordnung fir brennbare Flissigkeiten

Benetztes Volumen des Bauteils

Geschwindigkeit der Flissigkeit [m/s]

steht fur die PartikelgroRe; z.B. 150 < x < 200 [um]
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I BIBLIOGRAPHIE (INFORMATIV)

Hinweis: Im Folgenden handelt es sich nicht um normative Referenzen sondern um Doku-
mente fir erganzende Informationen.

ISO 13323 - 1 [2000(E)]: "Determination of particle size distribution - single
light interaction methods - Part 1: Light interaction considerations”

ISO 4021 [1992(E)]: "Hydraulic fluid power - Particulate contamination ana-
lysis - Extraction of Fluid samples from lines of an operating system”

BS 5540 - Part 6 [1990]: “Evaluating particulate contamination of hydraulic
fluids — Part 6. Method of calibrating liquid automatic particle-count instru-
ments (using mono-sized latex spheres)”

ISO 18413 [10/2002]: "Hydraulic fluid power - Cleanliness of components -
Inspection document and principles related to contaminant collection and
analysis and data reporting"

ASTM F 303-02: “Standard Practices for Sampling Aerospace Fluids from
Components”

ISO TR 10949 [10/1996]: “Hydraulic fluid power - Component cleanliness -
Guidelines for achieving and controlling cleanliness of components from
manufacture until installation*

DIN EN-ISO 14644-1 [06/1999]: ,Reinrdume und zugehdrige Reinraumbe-
reiche*

ASTM E 1216 [1999]: “Standard Practice for Sampling for Particulate
Contamination by Tape Lift”

ISO 12345 [11/2002]: “Diesel engines - Cleanliness assessment of fuel in-
jection equipment”
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INDUSTRIEVERBUND TECSA (INFORMATIV)
— Historie einer dynamischen Industriekooperation —

Auf Anregung von Spezialisten aus der Industrie veranstaltet Fraun-
hofer IPA im Marz und Mai 2001 6ffentliche Workshops zur Strategie-
findung in Sachen Sauberkeitspriifung. Ergebnis ist eine Projektskizze
zur Standardisierung des Themenkomplexes.

25 Industriepartner (Industrieverbund TecSa) beauftragen das Fraun-
hofer IPA, einen Standardisierungsvorschlag zur Prifung der tech-
nischen Sauberkeitsqualitat funktionsrelevanter Automobilteile zu erar-
beiten (Kick-off des Projekts: Oktober 2001).

Das Konsortium stellt hierzu die volle Finanzierung der Leistungen des
Fraunhofer IPA. Es setzt sich zu ca. 50 % aus nicht VDA-Mitgliedern
zusammen.

Das VDA-QMC unterstiitzt - nach Prifung durch den Qualitdtsmana-
gement-Ausschuss (QMA) - das Vorhaben der Industrie, mit dem Ziel,
das Ergebnis (nach Prifung) als VDA-Band aufzulegen und damit
eine verbindliche Basis fir die deutsche Automobilindustrie zu schaffen
(www.vda-gmc.de).

In zahlreichen Themenworkshops des Konsortiums werden die Stan-
dardisierungsinhalte gezielt entwickelt und ausgearbeitet. Als interak-
tive Arbeits- und Kommunikationsplattform wird vom Fraunhofer IPA
eine password-geschitzte Internetprasenz geschaffen und gepflegt.

Das TecSa-Konsortium wird als AK 19 beim VDA-QMC (ein-)gefiihrt.
Als Pate wird Dr. Fuchsbauer (AUDI AG) eingesetzt.

Auf ausdricklichen Wunsch des VDA-QMA arbeitet der ,AK19% darauf
hin, das Projektziel innerhalb von zwei (statt urspriinglich geplant:
drei) Jahren zu erreichen. Ziel: Oktober 2003.

Gegen Ende des ersten Jahres des Bestehen des TecSa-Verbunds
wird ein seitens Frankreich eingereichter ISO-Normungsantrag zum
identischen Thema’ seitens der internationalen Automobilindustrie
bestatigt und ein internationales Konsortium WG12 zur inhaltlichen
Bearbeitung gebildet. Zustandig auf deutscher Seite ist Herr Sicks
(FAKRA)
(http://vda.de/en/vdal/intern/organisation/abteilungen/fakra.html).
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10.

11.

12.

13.

14.

15

Die deutsche Spiegelgruppe der WG12 setzt sich aus sechs Industrie-
unternehmen und Fraunhofer IPA zusammen. Die sechs Industrie-
unternehmen sind ebenfalls im AK19 bzw. TecSa-Verbund vertreten:
(AUDI, DaimlerChrysler, MAHLE (Kolben), Pall, Robert Bosch,
Siemens-VDO).

Die deutsche WG12 bringt — unter der Leitung des Fraunhofer IPA —
die Interessen des AK19 in den internationalen Standard ein und
Ubernimmt aktiv die Erstellung und Mitgestaltung von Teilen des ISO-
Standards. Das ISO-Vorhaben steht unter einem immensen Zeitdruck,
der im Wesentlichen von den Anwendern (in diesem Fall die Automo-
bilindustrie) auf die Standardisierungsgremien ausgeubt wird.

Das internationale Vorhaben (ISO 16232) bestatigt die Notwendigkeit,
die Sauberkeitsprifung - neben etablierten Standards wie z.B. Hydrau-
likindustrie - spezifisch fur die Automobilindustrie zu bearbeiten und zu
regulieren.

Das Projektziel (konsolidierter Prufstandard) im Sinne des Industrie-
verbund TecSa bzw. AK 19 des VDA-QMC wird inhaltlich und zeitlich
erreicht (Oktober 2003).

In Ergdnzung zum ISO-Draft werden im Entwurf des TecSa-Konsor-
tiums weitere Themen zumindest informativ abgehandelt. So sind z. B.
zahlreiche praktische Hinweise und Erfahrungen sowie Hintergrundin-
formationen gezielt eingearbeitet und als solche gekennzeichnet
(,Handbuchcharakter*).

Die Veroffentlichung der offiziellen VDA-Richtlinie zum Thema erfolgt
voraussichtlich im Quartal 11I/IV 2004.

Der Termin zur Fertigstellung und Veroffentlichung des ISO Stan-
dards” kann derzeit nicht verbindlich genannt werden (voraussichtlich.
Quartal 1V/2004).

" Stand September 2004; ISO DIS 16232 (Part1 bis 10): Road vehicles - Cleanliness of
components of fluid circuits; Part 1 bis Part 10
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Beteiligte Unternehmen und Hauptansprechpartner:

Firma Ort Anrede | Titel | Name

Audi AG Ingolstadt Herr Buttenhauser
Behr GmbH & Co. Stuttgart Herr Dr. Kélblin
BMW AG Munchen Herr Ziegltrum
Chemische Werke Kluthe GmbH Heidelberg Herr Westrup
Continental Teves AG & Co. oHG Frankfurt Herr Krines
(CBoerLt;iir:;r;tal Teves AG & Co. oHG Mechelen Herr Ceulemans
Contitech Technochemie GmbH Hessen Herr Schmidtke
DaimlerChrysler AG Stuttgart Herr Grossman
Durr-Ecoclean GmbH Stuttgart Herr Weigert
EIQSHHgnSOS.%hénidbauer Singen (Htwl) Herr Dr. Jung

FTE automotive GmbH Ebern Herr Schleicher
Henkel KGaA Disseldorf Herr Stedry
Hydac Filtertechnik GmbH Sulzbach/Saar Herr Meurer
INA Werk Schaeffler oHG Herzogenaurach | Herr Richter
Karl Roll GmbH & Co KG Muhlacker Herr Lutz
él:ni(tjgaglfcz:iﬂgéHydraulik Bad Homburg Herr Limbach
Mahle Filtersysteme GmbH Stuttgart Herr lorio

Mahle GmbH (Kolben) Stuttgart Herr Bosch
Mann und Hummel Ludwigsburg Herr Weipprecht
Mercedes-Benz Lenkungen GmbH Dusseldorf Herr Dr. Sowa

Opel Powertrain GmbH Russelsheim Herr Petry

Pall GmbH Dreieich Herr Dr. Defren
PERO AG Kénigsbrunn Herr Huber
Dr.Ing. h.c. F. Porsche AG Weissach Frau Dickau
Robert Bosch GmbH Stuttgart Frau Dr. Constantinides
Robert Bosch GmbH Stuttgart Herr Kéberle
Siemens VDO Regensburg Herr Bittner
SurTec GmbH Zwingenberg Herr Dr. Brunn
Volkswagen AG, Werk Salzgitter Salzgitter Herr Proevestmann
ZF Getriebe GmbH Saarbriicken Herr Adam
VDA-QMC Oberursel Herr Bumcke
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Ansprechpartner des Fraunhofer IPA:

Abteilung Reinst- und Mikroproduktion
Nobelstrasse 12
D-70569 Stuttgart

Dipl.-Ing. Ernst, Christian (0711) 970 - 1248
Dipl.-Phys. Rochowicz, Markus (0711) 970 - 1175
Dipl.-Ing. Schmauz, Ginther (0711) 970 — 1104

206



K FALLBEISPIELE (INFORMATIV)

K.1 Beispiele fiir Priifspezifikationen

Vorgestellt werden folgende Fallbeispiele:

Beispiel / Priifobjekt

Extraktionsverfahren

Analyseverfahren

Kurbelwelle Spritzen Gravimetrie

Kupplungsnehmerzylinder | Spritzen Gravimetrie

Axialnadellager Ultraschall Lichtmikroskop (automatisiert),
Gravimetrie

Kolben und Ventilkérper Ultraschall Gravimetrie
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1 Prifspezifikation — Kurbelwelle
11 Zusammenfassung

Zielsetzung: Es soll Uberprift werden, ob die bisher angewandte Prifpro-
zedur die in der Richtlinie empfohlenen Kriterien fir Abklingverhalten und
Blindwert erfullt.

111 Abklinguntersuchungen

Die Eignung der Beprobungsbedingungen geht aus der unten dargestellten
Zweifachprufung eines Prufloses hervor. Aufgrund des Ergebnisses der
Zweifachprufung kann auf weitere Beprobungsschritte verzichtet werden.

1.1.2 Uberpriifung der Routinebedingungen (Zweifachpriifung)

Extraktionsbedingungen: Das Bauteil wird gezielt mit einer Spritzdise
abgespritzt. Als Prifflissigkeit wird ein Entfetter der Gefahrenklasse (Alll)
verwendet. Mit einem Volumenstrom von 1,55 |/min werden insgesamt
2 Liter Prufflussigkeit eingesetzt. Der Druck am Druckbehélter betragt 2bar.

Analysebedingungen: Die Analyseflissigkeit wird nach der Beprobung
des Bauteils mit einem Cellulosenitrat-Analysefilter (Nennporengréf3e von
5 ym, Durchmesser 47 mm) filtriert. AnschlieRend wird das Analysefilter
mittels einer funfstelligen Waage gravimetrisch ausgewertet.

Die Prozedur wird mit dem gleichen Bauteil zwei Mal durchgefihrt. Davor
und danach wird jeweils der Blindwert ermittelt. Zur Blindwertermittiung wird
die ausgearbeitete bzw. Ubernommene Extraktions- und Analyseprozedur
ohne Bauteil durchgefihrt.
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Ergebnis der Zweifachpriifung:

[mg]
£

N ] B ==

Blindwert 1 Probe 1 Probe 2 Blindwert 2

Anzahl der Beprobungen

Abbildung 1: Riickstandsgewicht bei wiederholter Priifung der Kurbelwelle

Das Verhaltnis der zweiten Beprobung zur Summe der ersten und zweiten
Beprobung betragt 0,12. Der Sauberkeitswert der zweiten Beprobung liegt
im Bereich des Blindwertes. Bereits nach der ersten Beprobung befindet
sich keine signifikante Partikelfracht mehr auf der Kurbelwelle.

Der Blindwert erfiillt (allerdings knapp) das 10 %-Kriterium. Es sollte erwo-
gen werden - statt nur einer Kurbelwelle - zwei Kurbelwellen gleichzeitig zu
beproben, um das Rickstandsgewicht auf dem Analysefilter zu erhéhen
und dadurch voraussichtlich das Blindwertverhaltnis zu verbessern.
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113 Routinepriifung

Eine weitere Kurbelwelle wird unter den oben ausgearbeiteten Bedingun-
gen untersucht.

Ergebnis der Routinepriifung:

[mg]

. [ ] [ 1]

Blindwert 1 Probe Blindwert 2

Anzahl der Beprobungungen

Abbildung 2: Ergebnis der Routineprufung einer Kurbelwelle

Das Ergebnis ist mit den Resultaten der Qualifizierungsuntersuchungen
(Zweifachprufung) vergleichbar.

Fazit:
Die Beprobungsprozedur erfillt die Qualifizierungskriterien. Auf Basis der

Prifspezifikation ist eine wiederkehrende, routinemafRige Sauberkeitspri-
fung des Produkts Kurbelwelle méglich.
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1.2 Priufspezifikation

Angaben zum Bauteil (Priifobjekt)

Bauteil:

Zeichnungsnummer/Artikelnummer: # # # #

Bezeichnung: Kurbelwelle

Material: Stahlguss (bearbeitet)

Kontrollflachenangabe: Komplettes Bauteil
Benetzte Oberflache pro Bauteil [cmz]: A; = -

Benetztes Volumen pro Bauteil [cm3]: Ve =--

PriflosgroRe [-]: 1

Sauberkeitsangabe erfolgt pro:
X Bauteil
[J 1000 cm? benetzte Oberflache

O 100 cm® benetztes Volumen
Verpackung ist zu mit zu prifen:
OJa X Nein
Vorbehandlung / Konditionierung:
OJa X Nein

[ Isolierung

[ Demontage

[ Entmagnetisierung

[ Lokale Vorreinigung

Priiffliissigkeit

Handelsname: G 60 Spezial

Hersteller : Glogar Umwelttechnik GmbH

[ Wassriger Reiniger X Losemittel: Entfetter (A 1ll) [ Sonstige

Menge [ml]:2000 pro Bauteil

Spritzverfahren

Spritzdruck (Angabe wahlweise) [bar]:

Am Druckbehalter: 2

Vor der Dise: --

[ Spritzflasche
Disenspezifikation:

Disengeometrie: rund

Hydraulischer Durchmesser [mm]: 1

Beschreibung: --

Volumenstrom [ml/min]: 1550

Zeit pro Kontrollflache [s]: --
Spritzflissigkeitsmenge [ml]: 1550

Nachspiilprozedur fiir Bauteil und
Geréatschaften:

Menge Nachspilflissigkeit [ml]: 400

Spritzeinrichtung: Spritzflasche

Anmerkungen Nachspulprozedur:
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Filtration

O Uberdruck X Unterdruck-Filtration Nachspiilflissigkeit:
Kaskade: OJa X Nein Bezeichnung: s. Prifflissigkeit
Eingesetzte Filter: Hersteller: s. Prifflissigkeit

Anzahl: 1 Menge [ml]: 50

Hersteller: Schleicher & Schuell Nachbehandlungsflussigkeit:

Bezeichnung: AE 98 Bezeichnung: --

Material / Typ: Cellulosenitrat Hersteller: --

Grole [mm]: 47 Menge [ml]: --

Nominale Porengréf3e [um]: 5 Trocknungsart des Filters:

Betawert bei nominaler PorengréRe: X Ofen

Farbe: weil} [0 Umgebungsluft

Effektiver Filtrationsdurchmesser [mm]: 36 [ Sonstiges

Exsikkator: X]Ja [ Nein

Gravimetrischen Analyse

Laborwaage (optional): Waagenauflésung:
Hersteller: keine Angabe O +/-0,1mg
Fabrikat: keine Angabe X +/-0,01 mg
Datum der letzten Kalibrierung: # # # O +/-0,001 mg
1.3 Qualifizierungsuntersuchungen
1.3.1 Uberpriifung der Routinebeprobungsbedingungen
(Zweifachpriifung)
Blindwert
Sauberkeitswert fir Bauteil Max. zul. Blindwert Ermittelter Blindwert Blind-
GroRe | Max. Riickstand | Anzahl | Riickstand | Anzahl | Riickstand _Wefg
[um] Anzahl | [mg] [mg] [mg] i. 0.7
- - 6 - 0,6 - 0,6 ja
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Zweifachpriifung

Grofenintervall [um]: Gravimetrie
Pos. | Prifung #1 #2 Pos. | Prifung #1 #2
1 Sauberkeitswert -- -- 1 Sauberkeitswert 6,7 0,9
[Anzahl] [mg]
2 Verhéltnis -- 2 Verhéaltnis 0,12
#2/(#1+#2) #H2/(#1+#2)
1.3.2 Routinebepriifung
Analyseergebnis - Gravimetrie
Blindwert: 1.Blindwert G=0,6 mg 2. Blindwert G=0,7 mg
Gewicht des Analysefilters: Sauberkeitswert:
Vor der Filtration: 60,8 [mg] G= 71 mg/Bauteil
Nach der Filtration: 67,9 [mg] oder -- mg/1000 cm?
Rickstandsgewicht: 71 [mg] oder -- mg/100 cm®
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2 Prifspezifikation — Kupplungsnehmerzylinder
21 Zusammenfassung

Zielsetzung: Es soll Uberprift werden, ob die bisher angewandte Prifpro-
zedur die in der Richtlinie empfohlenen Qualifizierungskriterien bezuglich
Abklingverhalten und Blindwert erfillt.

211 Abklinguntersuchungen

Die Eignung des verwendeten Extraktionsverfahrens geht aus der unten
dargestellten Zweifachprifung eines Prifloses hervor. Aufgrund des Abklin-
gens bei der Zweifachprifung kann auf weitere Beprobungsschritte ver-
zichtet werden.

21.2 Uberpriifung der Routinebedingungen (Zweifachpriifung)
Extraktionsbedingungen: Die Beprobung des Prifloses, das drei Kupp-
lungsnehmerzylinder umfasst, erfolgt durch Abspritzen. Insgesamt werden

500ml Spiritus als Prifflissigkeit eingesetzt.

Analysebedingungen: Die Analyseflissigkeit wird nach der Beprobung
des Bauteils filtriert und gravimetrisch ausgewertet.

Die Prozedur wird zwei Mal am Priflos durchgefuhrt. Davor und danach

wird jeweils der Blindwert ermittelt. Zur Blindwertermittiung wird die Extrak-
tions- und Analyseprozedur ohne Bauteil durchgefihrt.

214



Ergebnis der Zweifachpriifung:

0,8 4

[mg]

0,6 1

0,4

0,2 1

, N

Blindwert 1 Probe 1 Probe 2 Blindwert 2

Anzahl der Beprobungen

Abbildung 1: Rickstandsgewicht in mg pro Beprobung

Das Verhaltnis des Sauberkeitswerts der zweiten Beprobung zum Sauber-
keitswert der Summe der ersten und zweiten Beprobung betragt 0,18. Der
Sauberkeitswert der zweiten Prifung liegt im Bereich des Blindwerts. Somit
wurde die abreinigbare Partikelfracht bereits bei der ersten Beprobung
weitgehend erfasst.

Das 10 %-Kriterium fir den gemessenen Blindwert (0,2 mg Mittelwert) ist
nicht erfiillt. Bei dem ermittelten Sauberkeitswert von 1,4 mg duirfte der Blind-
wert max. 0,1 mg betragen.

Fazit: Das Extraktionsverfahren ist prinzipiell zur Sauberkeitsanalyse des
Bauteils geeignet. Um das in der Richtlinie geforderte Blindwertkriterium zu
erfullen, sind MaRnahmen zur Senkung des Blindwertanteils erforderlich. In
Frage kommen:

1. Erhdhung der Priflosgrole

2. Malinahmen am Prifumfeld und / oder der Beprobungseinrichtung
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2.2 Angewendete Prifbedingungen

Angaben zum Bauteil (Priifobjekt)

Bauteil:

Material: Aluminium

PriflosgroRe [-]: 3

Zeichnungsnummer/Artikelnummer: # # # #

Bezeichnung: Kupplungsnehmerzylinder

Kontrollflachenangabe: komplettes Bauteil
Benetzte Oberflache pro Bauteil [cmz]: Ac

Benetztes Volumen pro Bauteil [cm3]: Ve

Sauberkeitsangabe erfolgt pro:
X Bauteil
[J 1000 cm? benetzte Oberfliache

[ 100 cm® benetztes Volumen

Verpackung ist zu mit zu priifen:

= - OJa X Nein

Vorbehandlung / Konditionierung:
X Ja [ Nein

[ Isolierung

X Demontage

[ Entmagnetisierung

[ Lokale Vorreinigung: Auf3en

Priiffliissigkeit

Handelsname: keine Angabe

Menge [ml]: 560 pro Priflos

[ Wassriger Neutral-Reiniger [X] Lésemittel: Spiritus vorfiltriert
mit 0,45 pym Filter

Hersteller: keine Angabe

[ Sonstige

Spritzverfahren

Spritzdruck (Angabe wahlweise) [bar]:
Am Druckbehalter: --
Vor der Dise:--
X Spritzflasche
Diisenspezifikation:
Disengeometrie: --
Hydraulischer Durchmesser [mm]: --

Beschreibung: --

Volumenstrom [ml/min]: --

Zeit pro Kontrollflache [s]: --
Spritzflissigkeitsmenge [ml]: 500

Nachspiilprozedur fir Bauteil und
Geratschaften:

Menge Nachspdilflissigkeit [ml]: ca. 40
Spritzeinrichtung: Spritzflasche

Anmerkungen Nachspulprozedur:
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Filtration

O Uberdruck [XI Unterdruck-Filtration

Kaskade: OJa KX Nein
Eingesetzte Filter:

Anzahl: 1

Hersteller (optional): Millipore

Bezeichnung: NY4104700

Material / Typ: Nylon-NetZzfilter

Grole [mm]: 47

Nominale Porengréf3e [um]: 41

Betawert bei nominaler PorengréRRe: Keine Angabe

Farbe: weil}

Effektiver Filtrationsdurchmesser [mm]: --

Nachsplflissigkeit:

Bezeichnung: s. Prifflissigkeit

Hersteller: s. Priifflissigkeit
Menge [ml]: ca. 20

Nachbehandlungsflissigkeit:

Bezeichnung: --

Hersteller: --

Menge [ml]: --
Trocknungsart des Filters:

K Ofen (110°C, 15min)

[OJ Umgebungsluft
[ Sonstiges

Exsikkator: X] Ja [ Nein

Gravimetrischen Analyse

Laborwaage (optional):

Hersteller: Mettler-Toledo

Fabrikat: AX 205

Datum der letzten Kalibrierung: # # #

O +/-0,1mg
X +/-0,01 mg
O +/-0,001 mg
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2.3 Qualifizierungsuntersuchungen

2.31 Uberpriifung der Routinebeprobungsbedingungen (Zweifach-

priifung)
Blindwert
Sauberkeitswert fiir Bauteil Max. zul. Blindwert Ermittelter Blindwert Blind-
GroRe Max. Riickstand | Anzahl | Rickstand | Anzahl | Rickstand .wert
[um] Anzahl | [mg] [mg] [mg] i.0.?
- - 1,4 - 0,1 - 0,2 nein
Zweifachpriifung

GroRenintervall [um]: Gravimetrie
Pos. | Prifung #1 #2 Pos. Priifung #1 #2
1 Sauberkeitswert 1 Sauberkeitswert 1,4 0,3

[Anzahl] [mg]
2 Verhaltnis --- 2 Verhaltnis 0,18

#2/(#1 + #2) #H2/(#1+ #2)
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3 Priifspezifikation — Axialnadellager
31 Zusammenfassung

Zielsetzung: Zielsetzung der Untersuchungen war die Erstellung einer
Prifspezifikation zur wiederkehrenden Sauberkeitsprifung. Zur routine-
mafigen Charakterisierung der Bauteilsauberkeit ist die Gravimetrie anzu-
wenden. Anlasslich der hier dargestellten Qualifizierungsuntersuchungen
und zur lllustration wurde erganzend die mikroskopische Auszahlung ein-
gesetzt. (Bemerkung der Redaktion: Die Untersuchungsdaten sind aus Ver-
traulichkeitsgriinden verschlisselt dargestellt.)

3141 Abklinguntersuchungen

Extraktionsbedingungen: Ausgehend von Geometrie, Grof3e und Material
des Bauteils wurde als Extraktionsverfahren die Behandlung im Ultraschall-
bad, unter Verwendung eines wassrigen Neutralreinigers, gewahlt. Basie-
rend auf Erfahrungswerten wurde die Pruflosgrée zu N1 Axialnadellagern
festgelegt, um eine geeignete Menge von Partikeln zur Analyse zu sam-
meln. Als erster Naherungswert wurde die Ultraschalldauer zu 5 Minuten
festgelegt. Abbildung 1 zeigt die Abklingkurve bei mehrfacher Beprobung
des Prifloses.

Analysebedingungen: Zur Analyse werden Gravimetrie und automatisierte
mikroskopische Auszahlung eingesetzt. Um gréliere Partikel zuverlassiger
von kleinen Partikeln mikroskopisch unterscheiden zu kénnen, werden ein
grobes und ein feines Analysefilter hintereinander geschaltet (Filterkas-
kade).
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Ergebnis der Abklinguntersuchungen:

Abklingverhalten

2
)
E
2 B 15<x<25[um]
=
2
2
=
8
<
% 8 2 3 g 8

Blindwert 1
Blindwert 2

Anzahl der Beprobungen

Abbildung 1: Abklingen bei mehrmaliger Beprobung

Es ist ein Abklingen der Sauberkeitswerte zu verzeichnen. Da bei der zwei-
ten und dritten Beprobung noch erhebliche Partikelzahlen festzustellen
sind, ist die Dauer von 5 Minuten Ultraschall zu gering. Die Berechnung
(siehe Prifspezifikation - unten) liefert, dass das ,10 %-Kriterium“ nach Be-
probung #4 erreicht ist. Die zur Prifung geeignete Ultraschalldauer wird
deshalb zu 4*5 = 20 Minuten festgelegt.

3.1.2 Uberpriifung der Routinebedingungen (Zweifachpriifung)

Unter Anwendung der Ultraschalldauer von 20 min wird zunachst der Blind-
wert ermittelt. Ein weiteres Priflos mit noch nicht beprobten Axialnadella-
gern wird anschlielend zweimal auf Sauberkeit geprift. Die Zweifachpri-
fung liefert folgende Ergebnisse (Berechnungen und Tabellen siehe Ab-
schnitt Qualifizierungsuntersuchungen).

1. Der Blindwert ist in Ordnung. Er liegt fur gravimetrische und mikrosko-

pische Analyse unterhalb des zuldssigen Werts von maximal 10 % der
ermittelten Sauberkeitswerte.
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2. Die Sammlung der Partikel von N1 Axialnadellagern liefert eine Bele-
gung der Analysefilter, die sowohl eine zutreffende gravimetrische Be-
stimmung als auch eine zutreffende mikroskopische Auszahlung zu-
lasst.

3. Die Verhaltnisbildung der Sauberkeitswerte zeigt, dass bei der ersten
Prafung der GroBteil der Verunreinigungen vom Bauteil abgereinigt
und erfasst wird.

4. Die ausgearbeitete Prifprozedur ist geeignet. Sie kann als Prifspezifi-
kation festgeschrieben werden.

3.2 Priufspezifikation

Angaben zum Bauteil (Priifobjekt)

Bauteil: Sauberkeitsangabe erfolgt pro:

Zeichnungsnummer / Artikelnummer: # # # # [ Bauteil
Bezeichnung: Axialnadellager X1 1000 cm? benetzte Oberflache
Material: Stahl [ 100 cm® benetztes Volumen
Kontrollflachenangabe: gesamte benetzbare Verpackung ist zu mit zu prifen:
Oberflache )

O Ja X Nein
Benetzte Oberflache" pro Bauteil [cm?): o
Ac = A1 cm? Vorbehandlung / Konditionierung:
Benetztes Volumen" pro Bauteil [cm?]: Ve = - X Ja [Nein
Priflosgrofe [-]: N1 O Isolierung

[ Demontage
X Entmagnetisierung

[ Lokale Vorreinigung

Priifflissigkeit

Handelsname: P3-Neutrapon 5085 Hersteller : Fa. Henkel
X Wassriger Neutral-Reiniger [ Lésemittel [ Sonstige

Menge [ml]: Ansatz 2 %ig in vollentsalztem Wasser. Gesamtmenge Prifflissigkeit:
1600 ml je Priflos
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Extraktion: Ultraschallverfahren

Ultraschalltechnik:
X Ultraschallbad
O Sonotrode
O sonstiges: mit Spezifikation

Behaltnis fiir Bauteil und/oder
Prifflissigkeit:

O Ultraschallbad

X Becherglas 0.3.
Frequenz [kHz]: 35
Leistung [W/I]: 40
Zeit der US-Behandlung [min]:20
Volumina [ml]:
Insgesamt beschalltes Volumen [I]: 1,9

Prifflissigkeitsmenge [ml]: 1000

Temperatur [°C]: Raumtemperatur
Bauteilbewegung: [OJa [X Nein
Hub [mm]: --

Ostzillationsfrequenz [kHz]: --

Nachspiilprozedur fiir Bauteil und
Geratschaften:

Menge Nachsplilflissigkeit [ml]: 600
Art der Nachspllprozedur: Spritzflasche

Anmerkungen Nachspllprozedur: --

Analyseverfahren - Filtration

O Uberdruck X Unterdruck
Kaskade: X Ja [ Nein

Eingesetzte Filter:

Anzahl: 1 und 1
Hersteller: Fa. Sefar, beide Filter
Bezeichnung:

Rondellen Sefar Petex 07-5/1;
lasergeschnitten

Rondellen Sefar Petex 07-150/37;
lasergeschnitten

Material / Typ: Siebgewebe, Siebgewebe

Nachspiilflissigkeit:

Bezeichnung: s. Prifflissigkeit
Hersteller: s. Prifflissigkeit
Menge [ml]: 50

Nachbehandlungsfliissigkeit:

Bezeichnung:
Isopropanol, filtriert Gber 0,1 pm

Hersteller: Fa. Merck
Menge [ml]: 50

Trocknungsart des Filters:

Grofe [mm]: 47 und 20 X Ofen

Nominale PorengroRe [um]: 5 und 150 O Umgebungsluft
Betawert bei nominaler PorengrofRe: -- O Sonstiges
Farbe: weil Exsikkator:

Effektiver Filtrationsdurchmesser [mm]: 45 und 18 KJa [JNein

(nicht zwingend notwendig)
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Analyseverfahren - Gravimetrie

Laborwaage (optional): Waagenauflésung:
Hersteller: Sartorius O +/-0,1 mg
Fabrikat: BP 210 X +/-0,01 mg
Datum der letzten Kalibrierung: # # # O +/- 0,001 mg

Analyseverfahren - Mikroskopischen Analyse (optional)

Typ und Hersteller (optional): DMRE und [ Durchlicht X Auflicht (polarisiert)

QClean; Fa. Leica N
VergréBerung:  50-fach

Analyseablauf:
[ manuell [X automatisiert
X Labormikroskop
[J Stereomikroskop
O REM
[0 Sonstige (mit Beschreibung)

Beschleunigungsspannung (nur REM) [kV]
Datum der letzten Kalibrierung: # # #

3.3 Qualifizierungsuntersuchungen

3.31 Abklinguntersuchungen

Bemerkung: US-Dauer pro Beprobung = 5 min. Sauberkeitswerte sind verschlisselt

dargestellt.
Grofenklasse | C D E F-G H | J K Riickstands
gewicht
Grofe [um] 155x<25 |255x<50 |50<x 100sx  |200sx  [400sx  |600<x 1000<x | Img]
<100 <200 <400 <600 <1000
Blindwert 1 00041K1 | 00027K1 | 00000K1 |00000K1 |00000K1 |00000K1 |00000K1 |00000K1 |080K2

Beprobung #1 10,0000 K1 | 7,9561 K1 1,8010 K1 | 0,3643 K1 0,0530 K1 0,0047 K1 { 0,0008 K1 0,0000 K1 10,00 K2

Beprobung #2 5,3632 K1 2,9226 K1 0,3327 K1 0,0736 K1 0,0049 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 5,20 K2

Beprobung #3 6,3839 K1 4,1595 K1 0,5764 K1 0,1022 K1 0,0049 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 4,00 K2

Beprobung #4 1,5864 K1 0,9831 K1 0,1610 K1 0,0272 K1 0,0022 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 2,00 K2

Beprobung #5 1,0265 K1 0,7012 K1 0,1039 K1 [ 0,0115K1 0,0008 K1 0,0000 K1 { 0,0000 K1 0,0000 K1 2,00 K2

Beprobung #6 1,0259 K1 0,8103 K1 0,1929 K1 0,0192 K1 0,0022 K1 0,0011 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 1,20 K2

Blindwert 2 0,0011 K1 0,0008 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 0,0000 K1 0,80 K2

Bemerkung: Zur Berechnung des Abklingverhaltens wird GroRenklasse C gewahlt.
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GroRenklasse [pm]: 15sx <25

Pos. | Beprobung #1 #2 #3 #4 #5 #6
1 Sauberkeitswert

[Anzahl] 10,0K1 | 5,4 K1 6,4 K1 1,6 K1 1,0 K1 1,0 K1
2 Sauberkeitswert

kumuliert

[Anzahl] - 154 K1 | 21,7K1 | 23,3K1 | 244 K1 | 25,4 K1
3 Verhaltnis [%)] - 35 29 7 4 4

(Reihe1/Reihe2)
4 Verhéaltnis < 10 % erreicht: X Ja (nach Beprobung #4) [ Nein

Gravimetrie

Pos. | Beprobung #1 #2 #3 #4 #5 #6
1 Sauberkeitswert

[mg] 10,00K2 | 520K2 | 4,00K2 | 2,00K2 | 2,00 K2 | 1,20 K2
2 Sauberkeitswert

kumuliert [mg] - 152K2 | 192K2 | 21,2K2 | 232K2 | 24,4K2
3 Verhaltnis [%] - 34 27 9 9 5

(Reihe1/Reihe2)
4 Verhéltnis < 10 % erreicht: [X] Ja (nach Beprobung #4) [ Nein

Fazit: Die geeignete Behandlungsdauer im Ultraschallbad betragt 4*5min
=20 min
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3.3.2

prifung)

Bemerkung

Uberpriifung der Routinebeprobungsbedingungen (Zweifach-

: US-Dauer pro Beprobung = 20min

Analyseergebnisse

GroRenklasse | C D E F-G H | J K Riickstands
gewicht
GroRe [um] 15<x<25 25<x<50 |[50=<x 100 £ x 200<x [400=<x |600=<x |1000< [mg]
<100 <200 [<400 [<600 |<1000 |x

Blindwert 1

0,00032K3 | 0,00006K3 |0,00K3 [0,00K3 [0,00K3 [0,00K3 |0,00K3 |[0,00K3 |0,74074 K4
Beprobung #1

10,00 K3 0,60 K3 0,09K3 [0,02K3 [0,00K3 [0,00K3 [0,00K3 [0,00K3 |10,00K4
Beprobung #2

2,26 K3 0,11 K3 0,01K3 [0,00K3 [0,00K3 [0,00K3 |0,00K3 [0,00K3 |2,59K4
Blindwert 2

0,00097 K3 | 0,00013K3 |0,00K3 [0,00K3 [0,00K3 [0,00K3 |0,00K3 [0,00K3 |0,74K4
Blindwert
(Mittelwert) 0,00064 K3 | 0,00010K3 |0,00K3 [0,00K3 [0,00K3 [0,00K3 |0,00K3 [0,00K3 |0,74 K4

Bemerkung:  Zur Berechnung wird GréRenklasse C gewahlt

Auswertung - Zweifachpriifung

Groflenintervall [um]: 15 <x <25 Gravimetrie
Pos. | Beprobung #1 #2 Pos. | Beprobung #1 #2
1 Sauberkeitswert | 10,0 | 2,26 | 1 Sauberkeitswert [mg] 10,0 | 2,59
[Anzahl] 0K3 | K3 0K4 | K4
2 Verhaltnis 0,18 2 Verhaltnis #2/(#1 + #2) 0,21
#2/(#1+ #2)
Bemerkung: Da keine geforderten Grenzwerte fir die Bauteilsauberkeit vorliegen, werden

die Grenzen fur den Blindwert aus den gemessenen Sauberkeitswerten (Be-
probung #1) ermittelt (10 % der Werte, abgerundet).
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Uberpriifung - Blindwert

Riickstands

GroRenklasse C D E F-G H | J K :
gewicht

Max zul. Blindwert 1,00K3 0,06 K3 0,009 K3 0,002K3 | 0,00K3 0,00 K3 0,00 K3 0,00 K3 1,00 K4

Blindwert (Mittelwert) 0,00064 K3 0,00010 K3 0,00 K3 0,00 K3 0,00 K3 0,00 K3 0,00 K3 0,00 K3 0,74 K4

Blindwert i.0.? ja ja ja ja ja ja ja ja ja

Fazit: Die Beprobungsprozedur ermdglicht eine zutreffende Bestimmung
der Bauteilsauberkeit.

4 Priifspezifikation — Kolben und Ventilkérper
4.1 Zusammenfassung

Zielsetzung: Zielsetzung der Untersuchungen war die Erstellung einer
Prufspezifikation fur die wiederkehrende Sauberkeitsprifung von Kolben
und Ventilkorper. Zur Beschreibung der Bauteilsauberkeit ist die gravime-
trische Analyse einzusetzen.

411 Abklinguntersuchungen
Extraktionsbedingungen:

Aufgrund Geometrie, GroRe und Material des Bauteils wurde als Extrak-
tionsverfahren die Behandlung im Ultraschallbad gewahlt. Um geniligend
Partikel auf dem Analysefilter fir die Gravimetrie zu sammeln umfasst ein
Priflos 5 Bauteile.

Als eventuell geeigneter Wert wurde die Ultraschalldauer zu 5 Minuten fest-
gelegt. Abbildung 1 zeigt die Abklingkurve bei mehrfacher Beprobung des
Prifloses.

Analysebedingungen: Die Analyseflissigkeit wird nach der Beprobung
des Bauteils mit einem Cellulosemischester-Analysefilter (Nennporengrofie
von 5 pym, Durchmesser 47 mm) filtriert. AnschlieRend wird das Analyse-
filter mittels einer funfstelligen Waage gravimetrisch ausgewertet.
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Ergebnis der Abklinguntersuchungen:

3,51 —

2,5

[mg]

| |

Blindwert 1 Probe 1 Probe 2 Probe 3  Probe 4 Probe 5 Probe 6 Blindwert 2

Anzahl der Beprobungen

Abbildung 1: Abklingen bei mehrfacher Beprobung
Es ist ein deutliches Abklingen der Sauberkeitswerte zu verzeichnen.
41.2 Uberpriifung der Routinebedingungen (Zweifachpriifung)

Aufgrund der Ergebnisse der Abklinguntersuchungen wurden die Bepro-
bungsbedingungen dahingehend modifiziert, dass die Dauer der Ultra-
schallbehandlung erhéht wurde. Erst bei der vierten Beprobung des Priif-
loses wird das ,zehn Prozent-Kriterium® (Berechnung siehe Abschnitt 3)
erreicht und das Ruckstandsgewicht ndhert sich dem Blindwert an. Fir die
Zweifachprifung wird die Dauer der Ultraschalbehandlung daher von
5 Minuten auf 3*5 Minuten = 15 Minuten erhéht.
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Ergebnis der Zweifachpriifung:

6

[mg]
w

0

—

Blindwert 1 Probe 1

Probe 2 Blindwert 2

Anzahl der Beprobungen

Abbildung 2: Riickstandsgewicht pro Beprobung bei der Zweifachpriifung

Das Verhaltnis von Probe 2 zu der Summe von Probe 1 und Probe 2 be-
tragt 0,15 (Berechnung siehe Abschnitt 4.3.2). Des Weiteren wird das
10 %-Blindwertkriterium eingehalten. Die modifizierte Prifspezifikation ist
demnach fir die Routinesauberkeitsprifung geeignet und muss nicht abge-

andert werden.

4.2 Priifspezifikation

Angaben zum Bauteil (Priifobjekt)

Bauteil:

Zeichnungsnummer / Artikelnummer: # # #
Bezeichnung: Kolben und Ventilkérper
Material: # # #

Kontrollflachenangabe: komplette benetzbare
Oberflache

Benetzte Oberflache pro Bauteil [cm?: A = - -
Benetztes Volumen pro Bauteil [cm?]: V. = - -
PriflosgroRe [-]: 5

Sauberkeitsangabe erfolgt pro:
X Bauteil
[ 1000 cm? benetzte Oberflache
[0 100 cm® benetztes Volumen
Verpackung ist zu mit zu prifen:
OJa X Nein
Vorbehandlung / Konditionierung:
[dJa [X Nein
O Isolierung
[] Demontage
[] Entmagnetisierung
[ Lokale Vorreinigung
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Priifflissigkeit

Handelsname: n-Heptan Hersteller:
[ Wassriger Neutral-Reiniger X Losemittel [ Sonstige
Menge [ml]:360 Pro Priiflos

Extraktion: Ultraschallverfahren

Ultraschalltechnik: Temperatur [°C]: Raumtemperatur
X Ultraschallbad Bauteilbewegung: X Ja [ Nein
[J Sonotrode Hub [mm]: keine Angabe
O sonstiges: Oszillationsfrequenz [kHz]: keine Angabe

Behaltnis fiir Bauteil und/oder Prifflissigkeit: | Nachspllprozedur fiir Bauteil und

Gerétschaften:
X Ultraschallbad -

Menge Nachspllflissigkeit [ml]: 50
[ Becherglas
) Art der Nachsplilprozedur (z.B. Spritz-
Frequenz [kHz]: 35 flasche, Spritzdiise, Kammerspiilung,

Leistung [W]: 450 usw.):

Zeit der US-Behandlung [min]: 10 .
Anmerkungen Nachspllprozedur:

Volumina [ml]:

Insgesamt beschalltes Volumen [l]:
keine Angabe

Prifflissigkeitsmenge [ml]: 300
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Analyseverfahren - Filtration

O Uberdruck X Unterdruck Nachspiilflissigkeit:
Kaskade: [OJa X Nein Bezeichnung: s. Prifflissigkeit
Eingesetzte Filter: Hersteller: s. Prifflissigkeit
Anzahl: 1 Menge [ml]: 10
Hersteller: Millipore Nachbehandlungsflissigkeit:
Bezeichnung: SMWP 04700 Bezeichnung: --
Material / Typ: Cellulose-Mischester Hersteller: --
Grole [mm]: 47 Menge [ml]: - -
Nominale Porengréf3e [um]: 5 Trocknungsart des Filters:
Betawert bei nominaler PorengréRe: keine Angabe X Ofen
Farbe: weil} [OJ Umgebungsluft
Effektiver Filtrationsdurchmesser [mm]: 45 und 18 [ Sonstiges
Exsikkator: I Ja [ Nein

Analyseverfahren - Gravimetrie

Laborwaage (optional): Waagenauflésung:
Hersteller: keine Angabe O +/-0,1mg
Fabrikat: keine Angabe X +/-0,01 mg
Datum der letzten Kalibrierung:# # # O +/-0,001 mg
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4.3 Qualifizierungsuntersuchungen

4.31 Abklinguntersuchungen

Bemerkung: US-Dauer pro Beprobung = 5min

Gravimetrie

Pos. Beprobung #1 #2 #3 #4 #5 #6
1 Sauberkeitswert [mg] 3,48 0,95 0,82 0,26 - -
2 Sauberkeitswert kumuliert _ 443 525 551 _ _

[mg]
3 Verhaltnis [%]

(Reihe1/Reihe2) - 21 6|5 - -
4 Verhaltnis < 10 % erreicht: [X Ja (nach Beprobung #4) [ Nein

Fazit: Die geeignete Behandlungsdauer im Ultraschallbad betragt 3*5 min
=15 min

4.3.2 Uberpriifung der Routinebeprobungsbedingungen (Zweifach-

prifung)
Blindwert
Sauberkeitswert fiir Bauteil Max. zul. Blindwert Ermittelter Blindwert Blind-
Grole Max. Rickstand | Anzahl | Rickstand | Anzahl | Rickstand yvert
[um] Anzahl | [mg] [mg] [mg] i. 0.7
- - 5,26 - 0,6 - 0,2 Ja
Bemerkung: US-Dauer pro Beprobung = 15min
Auswertung Zweifachpriifung

Grofenintervall [um]: Gravimetrie
Pos. | Beprobung #1 #2 Pos. Beprobung #1 #2
1 Sauberkeitswert - - 1 Sauberkeitswert 5,26 | 0,89

[Anzahl] [mg]
2 Verhéltnis -- 2 Verhéltnis 0,15

#H2/(#1+#2) #2/(#1+#2)
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K.2 Beispiele fir Routineprifungen

Vorgestellt werden folgende Beispiele:

Beispiel / Priifobjekt | Extraktionsverfahren Analyseverfahren

Kurbelwelle Spritzen Gravimetrie
Schrauben Ultraschall Stereomikroskop (automatisiert)
Pleuel Spritzen Gravimetrie

Der Schwerpunkt liegt in diesem Kapitel nicht in der Beschreibung von
Qualifizierungsuntersuchungen bzw. Prifspezifikationen sondern in der Be-
schreibung ausgewahlter Prifaufgaben.

Da hier zur lllustration nicht relevant, wird auf die Darstellung formaler An-
gaben in den Prifprotokollen verzichtet.

232



1 Routineprifung — Kurbelwelle
1.1 Einleitung

Ziel der Priifung: Bewertung von Kurbelwellen hinsichtlich deren Gesamt-
verschmutzung. Die baugleichen Kurbelwellen werden von zwei unter-
schiedlichen Lieferanten gefertigt. Ziel der Prifung ist es, herauszufinden,
ob es Unterschiede im Sauberkeitsniveau der Zukaufteile gibt.

Extraktionsbedingungen: Sauberkeitskritische Bereiche dieser Bauteile
sind die o6lfihrenden Bohrungen und die Lagersitze. Diese werden gezielt
mit Disen ab- bzw. ausgespritzt. Die unbearbeitete Gussoberflache wird
mit Facherdisen groRflachig und schonend abgespiilt. Um Konservierungs-
mittel und Ruckstande von Kihlschmiermittel mit den darin enthaltenen
Partikeln abreinigen zu kdnnen, wird ein KW-Reiniger (Alll) verwendet.

Analysebedingungen: Um einen Groldteil der relevanten Partikel zu er-
fassen ohne das Filter zuzusetzen, werden Cellulosenitrat-Membranen mit
einer NennporengréRe von 8 um verwendet (Durchmesser 47 mm). Da
eine Aussage Uber die Gesamtverschmutzung der Bauteile getroffen wer-
den soll und es sich um grof’e Bauteile handelt, die ein zuverlassig zu
messendes Rickstandsgewicht der abgelosten Partikel erwarten lassen,
werden die Filter gravimetrisch ausgewertet. Um zusatzliche Informationen
zu erhalten, werden die Filter manuell unter dem Stereomikroskop begut-
achtet und das langste Partikel bestimmt, vermessen und dokumentiert.
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1.2 Priifbericht
1.2.1 Ergebnis der Priifung

Bemerkung: Es wurden insgesamt 19 Untersuchungen durchgefiihrt (9 Bauteile
von Hersteller 1 und 10 Bauteile von Hersteller 2)

Technische Sauberkeit von Kurbelwellen: Partikelriickstandsgewicht

Hersteller 1
BHersteller 2

Riickstandsgewicht

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Bauteile

Abbildung 1: Sauberkeitswerte baugleicher Kurbelwellen unterschiedlicher
Hersteller

Fazit: Das Ergebnis der gravimetrischen Analyse zeigt signifikante Unter-
schiede des Sauberkeitsniveaus der Erzeugnisse der beiden Hersteller.
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Technische Sauberkeit von Kurbelwellen: langster metallischer Partikel

4000

B Hersteller 1

3500
B Hersteller 2

3000 4

2500 4

2000 4

Partkellange [um]

1500 -

1000 -

bR

Kurbelwellen

N
w

Abbildung 2: Langstes Partikel pro Bauteil

Fazit: Die Auswertung der Analysefilter hinsichtlich des Iangsten Partikels
zeigt im Mittel keine Unterschiede zwischen den beiden Herstellern. Auf-
fallig ist allerdings ein besonders grof3es Partikel (Messung 4, Hersteller 1).
Hierbei handelt es sich um einen Bohrspan, der nicht im Bauteil zu finden

sein darf.

1.2.2 Prufprotokoll

Verweis: Prufbedingungen, siehe Prifspezifikation (unten).

Langstes Partikel Bauteil 1: X = 800 um Material: metallisch
Langstes Partikel Bauteil 2: X = 700 ym Material: metallisch
Langstes Partikel Bauteil 19: X = 690 um Material: metallisch
Es wurden 19 Bauteile untersucht; die gesamten Ergebnisse sind der Grafik zu entnehmen.
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Analyseergebnis — Gravimetrie *)

Blindwert: G = 0,5 mg (Durchschnittwert)
Kurbel-

1 2 3 4 5 6 7 8 9 |10 |11 | 12|13 (14| 15|16 | 17 [ 18 | 19
welle #
Riicstands-
gewichtpro | G11| - | G12| G22| G13| G23| G14| G24| G15| G25| G16| G26| G17| G27| G18| G28| G19| G29| G20
Bauteil [mg]

JHinweis: Daten sind verschliisselt

1.3 Priifspezifikation

Angaben zum Bauteil

Bauteil:

Lagersitze

PriflosgroRe [-]: 1

Zeichnungsnummer / Artikelnummer: # # # #
Bezeichnung: Kurbelwelle
Material: Stahlguss (bearbeitet)

Kontrollflachenangabe: élfiihrende Bohrungen,

Benetzte Oberflache pro Bauteil [cmz]: Ac = -

Benetztes Volumen pro Bauteil [cm3]: Ve =--

Sauberkeitsangabe erfolgt pro:

X Bauteil

O 100 cm® benetztes Volumen

Verpackung ist zu mit zu priifen:

OJa X Nei

n

Vorbehandlung / Konditionierung:

OJa X Nei
[ Isolierung

[ Demontage

n

[ Entmagnetisierung

[ Lokale Vorreinigung

[ 1000 cm? benetzte Oberflache

Priffliissigkeit

[ Wassriger Reiniger

Handelsname: Haku 1025 - 920

Hersteller : Kluthe

X Losemittel A lll

Menge [ml]: 5520 pro Bauteil

[ Sonstige
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Spritzverfahren

Spritzdruck [bar]:
Am Druckbehalter: 3,2

Vor der Dise:--
[ Spritzflasche
Disenspezifikation:

Disengeometrie: Runddise und
Facherduse; siehe Dokument XY

Beschreibung: siehe Dokument XY

Volumenstrom [ml/min]: 480

Zeit pro Kontrollflache® [s]: 2*10 pro Bohrung
Spritzflissigkeitsmenge? [ml]: 4800

Nachspiilprozedur fiir Bauteil und Geratschaften:

Menge Nachspiilflissigkeit [ml]: 240 (Bauteil),
480 (Spritzwanne)

Spritzeinrichtung: Facherdlse

Anmerkungen Nachspulprozedur:

Nach gezielter Beprobung mittels Runddise,
folgt Nachspilen der unbehandelten Gussflachen
mittels Facherdiise

Filtration

O Uberdruck X Unterdruck-Filtration

Kaskade: OJa [ Nein
Eingesetzte Filter:
Anzahl: 1/Bauteil
Hersteller: Schleicher & Schiill
Bezeichnung: AE 99 MF
Material / Typ: Cellulosenitrat
Grole [mm]: 47
Nominale Porengréf3e [um]: 8
Betawert bei nominaler PorengroRe:
Farbe: weil}

Effektiver Filtrationsdurchmesser
- optional [mm]: 35

Nachspiilflussigkeit: siehe Prifflussigkeit
Bezeichnung: s. oben
Hersteller: s. oben
Menge [ml]: ca. 20

Nachbehandlungsflissigkeit:

Bezeichnung: --
Hersteller: --
Menge [ml]: --
Trocknungsart des Filters (optional):

X Ofen

[0 Umgebungsluft
[ Sonstiges
Exsikkator: X Ja [ Nein

Gravimetrische Analyse

Laborwaage (optional):

Hersteller: Mettler Toledo
Fabrikat: AX 205

Datum der letzten Kalibrierung: 11/2003

O +/-0,1mg
X +/-0,01 mg
O +/-0,001 mg
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Mikroskopische Analyse

Typ und Hersteller: Zeiss SV 11 (optional) [ Durchlicht [X Auflicht
Analyseablauf: [X manuell O VergréRBerung: 10 bis 50-fach

automatisiert
Beschleunigungsspannung (nur REM) [kV]

Labormikrosko
= P Datum der letzten Kalibrierung: # # #
XI Stereomikroskop
O REM

[ Sonstige (mit Beschreibung)

Verweis: Die Zweifachprufung an ein und derselben Kurbelwelle lieferte
bei der zweiten Analyse den Anteil von 0,23 des Rulckstandsgewichts der
ersten und zweiten Analyse. Damit wurde gezeigt, dass die Extraktionspro-
zedur geeignet ist (der Nahrungswert fur die Zweifachprifung liegt bei
<0,3). Der gravimetrische Blindwert der Prifprozedur liegt unter 10 % des
Mittelwertes der Sauberkeitswerte der Kurbelwellen.

Die Qualifizierungsuntersuchungen sind in einem separaten Dokument ein-
sehbar (nicht in diesem Bericht enthalten).

2 Routineprifung — Schrauben
21 Einleitung

Ziel der Prifung: Bewertung von Stahlschrauben hinsichtlich der Einhal-
tung von Kundenspezifikationen. Die Kundenspezifikation schreibt die Mes-
sung in den PartikelgroRenklassen 100-200 [um], 200-400 [um] und = 400 uym
vor. Die Sauberkeitswerte sind bezogen auf n Schrauben anzugeben.

Aus Grinden der statistischen Mindestsicherheit sind mindesten drei Prif-
lose, die einer Verpackungseinheit zu entnehmen sind, zu untersuchen.

Extraktionsbedingungen: Schrauben dieser Grofle sind weder von ihrer
Handhabung noch von ihrer abzulésenden Partikelmenge dazu geeignet,
als Einzelteile geprift zu werden. Da es sich nicht um Gusswerkstiicke
handelt und auch keine Innenbereiche bei der Prifung relevant sind, eignen
sie sich gut fir die Extraktion im Ultraschallbad. Als kompakte Bauteile, die
den Ultraschall abschirmen, werden sie einlagig in einem Becherglas ge-
prift. Um Inhomogenitaten im Schallfeld auszugleichen, wird das Becher-
glas Uber eine Hubeinrichtung periodisch langsam auf und ab bewegt. Die
PriflosgroRe betragt jeweils n/2 Stiick. Die Schrauben werden vor der Ex-
traktion entmagnetisiert. Als Prifflissigkeit wird ein KW-Reiniger (Alll) ver-
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wendet. Die weiteren Prifparameter sind der Prifspezifikation zu entneh-
men.

Analysebedingungen: Da zur Bewertung der Sauberkeit Partikel ab
100 um herangezogen werden und diese zur optischen Auswertung mit
gutem Kontrast und rdumlich voneinander getrennt auf dem Analysefilter
vorliegen missen, wird ein Polyestergewebe mit einer Maschenweite von
20 ym (Durchmesser 47 mm) eingesetzt. Dieses ist fur den Groldteil der
Feinstpartikel durchlassig, die bei feineren Filtern den optischen Kontrast
zwischen Partikeln und Filterhintergrund beeintrachtigen. Auerdem wurde
zur Vermeidung von Koinzidenzen die PriflosgréRe (als Ergebnis der
Qualifizierungsuntersuchungen) auf n/2 festgelegt. Zur Auswertung der
Analysefilter wird ein Stereomikroskop mit Bildverarbeitung verwendet,
dass Die Partikel automatisch erkennt und nach GréRe klassifiziert. Die
Beleuchtung erfolgt mittels Durchlicht.

2.2 Prufbericht

221 Ergebnis der Priifung

Ermittelte Sauberkeitswerte fiir Schraube

10

10000
c 2510 2408 2434 2451
[
E

1000 -

£
O
n 100-200pm
g 100 @ 200-400um
S >400pm
<
€
©
o

Blindwert Prifflos #4 Priflos #5 Priflos #6 Mittelwert
Priflose

Abbildung 1: Partikelverteilung fiir drei Priflose aus einer Verpackungs-
einheit
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Fazit: Die drei Analysen zeigen ein vergleichbares Ergebnis. Dies spricht
zum einen fir ein homogenes Sauberkeitsniveau der untersuchten Schrau-
ben; zum anderen fiir eine stabile Prifprozedur.

2.2.2 Prifprotokoll

Verweis: Prifbedingungen, siehe Prifspezifikation (unten).

Blindwert — PartikelgroRenverteilung

Angabe pro n Schrauben

GroRenklasse F-G H I-K
Intervall [um] 100 <x <200 200 < x <400 x 2400
Blindwert 1 5 2 0
Blindwert 2 9 1 0
Blindwert (Mittelwert) 7 2 0

Analyseergebnis — PartikelgroRenverteilung

Angabe pro n Schrauben

GroRenklasse F-G H I-K
Intervall [um] 100 < x < 200 200 < x <400 x 2400
Priflos #4 2510 578 58
Priflos #5 2408 472 32
Priflos #6 2434 558 36
Mittelwert Priflose 2451 536 42
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2.3 Priufspezifikation

Angaben zum Bauteil (Priifobjekt)

Bauteil:
Zeichnungsnummer / Artikelnummer: XYZ
Bezeichnung: Schrauben
Material: Stahl

Kontrollflachenangabe: gesamte benetzbare
Oberflache

Benetzte Oberflache pro Bauteil [cmz]: A= -

Benetztes Volumen pro Bauteil [cm?]: V, = --

Priflosgrofe [-]: n/2 Bauteile
Sauberkeitsangabe erfolgt pro:

[X] n Bauteile

O 1000 cm? benetzte Oberflache

O 100 cm® benetztes Volumen

Verpackung ist zu mit zu prifen:
OJa X Nein
Vorbehandlung / Konditionierung:

X Ja [ Nein

[ Isolierung
[ Demontage

X Entmagnetisierung
(in geschlossener Verpackung)

[ Lokale Vorreinigung
Prifumgebung bei der Extraktion:

O nicht definiert

O klimatisiert

X Reinraumklasse (ISO 14644 -1): 5

Prifumgebung bei der Analyse:
[ nicht definiert
[ klimatisiert

X Reinraumklasse (ISO 14644 -1):
8 (Analysefilter befindet sich in ge-
schlossener Petrischale)

Priffliissigkeit

Handelsname: HAKU 1025-920 Kaltreiniger

[ Wassriger Neutral-Reiniger  [X] Losemittel Alll

Hersteller : Chem. Werke Kluthe

[ Sonstige ~ Menge [ml]: 900 je Pruflos
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Ultraschallverfahren

Ultraschalltechnik:
X Ultraschallbad
[ Sonotrode
[ sonstiges: mit Spezifikation

Behaltnis fur Bauteil und/oder Prifflissigkeit:
[ Ultraschallbad
[XI Becherglas 500ml

Frequenz [kHz]: 35

Leistung [W/I]: 10

Zeit der US-Behandlung [min]: 15

Volumina [ml]:
Insgesamt beschalltes Volumen [I]: 30

Prifflissigkeitsmenge [ml]: 500

Temperatur [°C]: Raumtemperatur

Bauteilbewegung:

X Ja [ONein

Hub [mm]: 40

Oszillationsfrequenz [Hz]: 0,5
Nachspilprozedur fiir Bauteil und
Geréatschaften:

Menge Nachsplilflissigkeit [ml]: 300

Spritzeinrichtung : Laborspritzflasche

Anmerkungen Nachspllprozedur: --

Analyseverfahren - Filtration

O Uberdruck [XI Unterdruck
OJa X Nein

Eingesetzte Filter:
Anzahl: 1

Hersteller: Buttner

Bezeichnung: Sefar Petex

Material/Typ: Polyester 07-30/21/Gewebefilter
Grofle [mm]: @47

Nominale PorengréfRe [um]: 20

Betawert bei nominaler PorengréRe: --

Farbe: weil}

Kaskade:

Effektiver Filtrationsdurchmesser [mm]: &35 mm

Nachspiilflissigkeit:
Bezeichnung: s. Priifflissigkeit

Hersteller: s. Priifflissigkeit

Menge [ml]: 100
Nachbehandlungsflussigkeit:

Bezeichnung: --

Hersteller: --

Menge [ml]: --

Trocknungsart des Filters:
X Ofen
O Umgebungsluft
O Sonstiges

Exsikkator: [] Ja

X Nein
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Mikroskopische Analyse

Typ und Hersteller (optional): Zeiss SV 11, [X] Durchlicht [ Auflicht

Bildverarbeitung Neurocheck .
VergroBerung:  50-fach

Analyseablauf:

[ manuell X automatisiert

Beschleunigungsspannung (nur REM) [kV]

Datum der letzten Kalibrierung: # # #
[ Labormikroskop

[X] Stereomikroskop
O REM
[ Sonstige (mit Beschreibung)

Verweis: Die Zweifachprufung eines Prifloses lieferte bei der zweiten Ana-
lyse den Anteil von 0,07 der GréRenverteilung der ersten und zweiten Ana-
lyse. Damit wurde gezeigt, dass die Extraktionsprozedur geeignet ist (der
empfohlene Naherungswert fur die Zweifachprifung liegt bei <0,3). Der
mikroskopisch ermittelte Blindwert der Prifprozedur liegt unter 10 % des
Mittelwertes der Sauberkeitswerte der Pruflose.

Die Qualifizierungsuntersuchungen sind in einem separaten Dokument
einsehbar (nicht in diesem Bericht enthalten).

3 Routinepriifung — Pleuel
31 Zusammenfassung

Zielsetzung: Bewertung von Pleuel hinsichtlich deren Gesamtverschmut-
zung. Es ist eine Standortbestimmung durchzufiihren, die als Basis fiir MaR-
nahmen zur regelmafligen Sauberkeitskontrolle und Sauberkeitsoptimie-
rung dienen soll.

Extraktionsbedingungen: Sauberkeitskritische Bereiche dieser Bauteile
sind die Lagersitze in den Pleuelaugen und die Gewinde fir die Verschrau-
bung auf der Kurbelwellenseite. Diese Bereiche werden gezielt mit einer
Runddiise abgespritzt. Die unbearbeitete Gussoberflache wird mit einer
Facherdise groRflachig und schonend abgespiilt (Bei einer Prifung im
Ultraschallbecken bestande die Gefahr, dass im Verhéltnis zu den kritischen
Bereichen Uberproportional viele Partikel aus dieser unbearbeiteten Guss-
oberflache herausgeldst wiirden). Um Konservierungsmittel und Rickstan-
de von Kuhlschmiermittel sicher abreinigen zu kénnen, wird ein KW-Reini-
ger (Alll) verwendet.
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Analysebedingungen: Um Partikel einer relevanten Mindestgrofie zu er-
fassen, werden Cellulosenitrat-Membranen mit einer Nennporengréfie von
8 ym verwendet (Durchmesser 47 mm).

Far eine erste Standortbestimmung wird Gravimetrie als Analyseverfahren
gewahlt. Um ein Ruckstandsgewicht zu erhalten, dass deutlich oberhalb
des Bereiches liegt, in dem sich Schwankungen des Ergebnisses durch
Umgebungseinflisse wie Luftfeuchtigkeit bemerkbar machen, werden je-
weils zwei Pleuel zur Herstellung eines Analysefilters beprobt. Um zusatz-
liche Informationen zu erhalten, werden die Filter manuell unter dem
Stereomikroskop begutachtet und das langste Partikel ermittelt, vermessen
und dokumentiert.

3.2 Prifbericht

3.21 Ergebnis der Priifung

Bemerkung: Es wurden insgesamt 14 Pleuel analysiert, jeweils paarweise, so
dass sich fir die Gravimetrie sieben Messwerte ergeben, die im
folgenden Diagramm zu sehen sind.

Technische Sauberkeit von Pleuel: Riickstandsgewicht

B Gewicht fiir
jeweils 2 Pleuel

Riickstandsgewicht

1 2 3 4 5 6 7
Nr. der Messung

Abbildung 1: Riickstandsgewicht baugleicher Pleuel
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Technische Sauberkeit von Pleuel: ldngster Partikel

2500

2000

1500

Partikelldnge [um]

| 7 7
1000 /
.
.
7
.
é

7 8 9 10 1 12 13 14
Priifobjekt Nr.

500 -

Abbildung 2: Langstes Partikel pro Bauteil

Fazit: Die visuelle Begutachtung der Analysefilter und die Messung des je-
weils langsten Partikels zeigt das regelmaflige Vorkommen von Partikeln
gréRer als 1 mm. Diese stammen, nach ihrer Form beurteilt, aus den Ge-
winden des unteren Pleuelauges.

3.2.2 Priifprotokoll

Verweis: Prifbedingungen, siehe Prifspezifikation (unten).

Langstes Partikel Bauteil 1: X = 2100 ym Material: metallisch
Langstes Partikel Bauteil 2: X = 1600 pm Material: metallisch
Langstes Partikel Bauteil 14: X = 1000 pm Material: metallisch
Es wurden 14 Bauteile untersucht; die gesamten Ergebnisse sind der Grafik zu entnehmen.
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Analyseergebnis — Gravimetrie *)

Blindwert: G = 0,4 mg (Durchschnittswert)

Pleuel # 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1" 12 13 14
Riickstandsgewicht | G1/2 | G1/2 | G2/2 | G2/2 | G3/2 | G3/2 | G4/2 | G4/2 | G5/2 | G5/2 | G6/2 | G6/2 | G7/2 | GT7/2
pro Bauteil [mg]

" Hinweis: Daten sind verschlisselt

3.3 Priifspezifikation

Angaben zum Bauteil

Bauteil:

Bezeichnung: Pleuel

Material: Stahlguss (bearbeitet)

Olfihrende Bohrungen

Priflosgrofe [-]: 2

Zeichnungsnummer / Artikelnummer: # # # #

Kontrollflachenangabe: Gewinde, Lagersitze,

Benetzte Oberflache pro Bauteil [cmz]: A= -

Benetztes Volumen pro Bauteil [cm?]: V. = --

Sauberkeitsangabe erfolgt pro:
X Bauteil
[J 1000 cm? benetzte Oberfliache

[ 100 cm® benetztes Volumen
Verpackung ist zu mit zu priifen:
OJa [X Nein
Vorbehandlung / Konditionierung:
OJa [ Nein

[ Isolierung

[ Demontage
[ Entmagnetisierung

[ Lokale Vorreinigung

Priifflissigkeit

Handelsname: Haku 1025 - 920

[ Wassriger Reiniger

Xl Losemittel A lll

Hersteller : Kluthe

[ Sonstige

Menge [ml]: 1120 pro Bauteil
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Spritzverfahren

Spritzdruck [bar]:
Am Druckbehalter: 3,2

Vor der Dise:--
[ Spritzflasche
Disenspezifikation:

Disengeometrie: Runddise und
Facherduse; siehe Dokument XY

Beschreibung: siehe Dokument XY

Volumenstrom [ml/min]: 480

Zeit pro Kontrollflache [s]: 120 pro Pleuel
Spritzflissigkeitsmenge [ml]: 960

Nachspiilprozedur fiir Bauteil und
Geréatschaften:

Menge Nachspdilflussigkeit [ml]:
160 (Bauteil), 480 (Spritzwanne)

Spritzeinrichtung: Facherdlse

Anmerkungen Nachspilprozedur:

Nach gezielter Beprobung mittels Rund-
dise, folgt Nachspilen der unbehandel-
ten Gussflachen mittels Facherdise

Filtration

O Uberdruck X Unterdruck-Filtration
Kaskade: OJa X Nein
Eingesetzte Filter:
Anzahl: 1/Bauteil
Hersteller: Schleicher & Schiill
Bezeichnung: AE 99 MF
Material / Typ: Cellulosenitrat
Grofle [mm]: 47
Nominale Porengréf3e [um]: 8
Betawert bei nominaler PorengréRe:
Farbe: weil}

Effektiver Filtrationsdurchmesser - optional
[mm]: 35

Nachspiilflussigkeit: siehe Prifflussigkeit
Bezeichnung: s. oben
Hersteller: s. oben
Menge [ml]: ca. 20

Nachbehandlungsfliissigkeit:

Bezeichnung: --
Hersteller: --
Menge [ml]: --
Trocknungsart des Filters (optional):

X Ofen

O Umgebungsluft
[ Sonstiges
Exsikkator: X Ja [ Nein
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Gravimetrische Analyse

Laborwaage (optional):

Hersteller: Mettler Toledo
Fabrikat: AX 205
Datum der letzten Kalibrierung: 11/2003

Waagenauflésung:

O +/-0,1 mg
X +/-0,01 mg
O +/-0,001 mg

Mikroskopische Analyse

Typ und Hersteller: Zeiss SV 11 (optional)

Analyseablauf:
X manuell [ automatisiert

[ Labormikroskop

[X] Stereomikroskop

O REM

[ Sonstige (mit Beschreibung)

O Durchlicht [X Auflicht
VergroRBerung: 10 bis 50-fach
Beschleunigungsspannung (nur REM) [kV]

Datum der letzten Kalibrierung: # # #

Verweis: Die Zweifachprufung eines Prifloses lieferte bei der zweiten Ana-
lyse den Anteil von 0,24 des Ruckstandsgewichts der ersten und zweiten
Analyse. Damit wurde gezeigt, dass die Extraktionsprozedur geeignet ist
(der empfohlene Naherungswert flr die Zweifachprifung liegt bei <0,3).
Der gravimetrisch ermittelte Blindwert der Prifprozedur liegt unter 10 % des

Mittelwertes der Sauberkeitswerte der Pleuel.

Die Qualifizierungsuntersuchungen sind in einem separaten Dokument

einsehbar (nicht in diesem Bericht enthalten).
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K.3 Beispiel fiir einen Sonderfall - Pumpe

Hinweis des TecSa-Konsortiums: Die Ausnahme bestatigt die Regel.
Deshalb wird abschlieRend an dieser Stelle ein Beispiel fiir einen Ausnah-
me- bzw. Sonderfall dargestellt.

1 Zusammenfassung

Ziel der Prifung: Fir das Erzeugnis Pumpe soll die Prifspezifikation aus-
gearbeitet und festgelegt werden.

1.1 Abklinguntersuchungen

Extraktionsbedingungen: Da es sich um eine aktive Komponente handelt,
wird das Prifobjekt in einem Spulstand beprobt. Zur Beprobung wird die
Pumpe aktiv betrieben und dadurch mit der Prufflussigkeit durchstromt. Als
erste Naherung wird ein Volumen von 1000 ml Prifflissigkeit bei einem
Volumenstrom von 400ml/min festgelegt.

Um eine ausreichende Menge von Partikeln zu sammeln, wird die Priflos-
gréRe zu 5 Einheiten festgelegt (Erfahrungswert). Es werden unmittelbar
nacheinander finf Pumpen beprobt und deren Partikelfracht gemeinsam
auf einem Analysefilter zur Auswertung gesammelt.

Analysebedingungen: Die abstromseitig der Pumpe anfallende Analyse-
flissigkeit wird Uber ein Polyamid-Gewebefilter (NennporengréfRe 7 um,
Durchmesser 47 mm) filtriert. Nach der Beprobung aller flinf Einheiten des
Prifloses wird das Analysefilter zur Ermittlung des Sauberkeitswertes
mittels einer 5-stelligen Waage gravimetrisch ausgewertet.

Die Prozedur wird sechs Mal an dem Pruflos durchgeflihrt. Vor der ersten
und nach der letzen Beprobung wird der Blindwert ermittelt. Zur Blind-
wertermittlung wird die Extraktionsprozedur am Spulstand ohne Priifobjekt
durchgefiihrt.
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Ergebnis der Abklinguntersuchungen:

[mg]

0,8

0,6

| B Hﬂﬂm

Blindwert 1 Probe 1 Probe 2 Probe 3 Probe 4 Probe 5 Probe 6 Blindwert 2

Anzahl der Beprobungen

Abbildung 1: Rickstandsgewicht bei mehrmaliger Beprobung eines Prif-
loses

Bei der mehrmaligen Beprobung des Prufloses ist ein Aufklingen der Sau-
berkeitswerte zu beobachten. Dann stellt sich ein Abklingen der Partikel-
fracht ein.

Eine wahrscheinliche Ursache hierfiir ist, dass durch den aktiven Betrieb
der Pumpe, abgesehen von der fertigungsbedingten Partikel-Verunreini-
gung, zusatzliche Partikel generiert werden. Erst nach einer ,Einlaufphase®
nahern sich die Sauberkeitswerte dem Blindwert an.

Das Abklingkriterium von < 10 % wird nach Beprobung #5 erreicht. Dem-
nach musste mit einer Menge von mindestens 5*1000 ml pro Pumpe ge-
spult werden, um méglichst alle nachweisbaren Partikel auf dem Analysefil-
ter zu sammeln. Mit dem entsprechenden Analyseergebnis wirden jedoch
nicht nur Fertigungsrickstande sondern auch Abriebpartikel (betatigungs-
bedingt) nachgewiesen werden. Eine exakte Unterscheidung von Ursache
bzw. Herkunft der Partikel auf dem Analysefilter (herstellungsbedingt/
betriebsbedingt) ist nicht moglich.

In diesem Falle wird festgelegt, den Sauberkeitswert nach der ersten Be-

probung als Basis zur Beurteilung der Sauberkeit des Produktes heran-
zuziehen.

250



1.2 Uberpriifung der Routinebedingungen (Zweifachpriifung)

An einem weiteren, noch nicht beprobten Priiflos werden zwei Beprobun-
gen unter den in 1.1 genannten Bedingungen durchgefiihrt.

Ergebnis der Zweifachpriifung:

1,6
1,4

1,2 4

[mg]

0,8 q

0,6 -

0,4
02 -
0

Blindwert 1 Probe 1 Probe 2 Blindwert 2

Anzahl der Beprobungen

Abbildung 2: Rickstandsgewicht bei mehrmaliger Beprobung eines Pruf-
loses

Das Ergebnis der Zweifachprifung deckt sich mit den Beobachtungen aus
den Abklinguntersuchungen. Bei der zweiten Beprobung werden mehr Par-
tikel von den Pumpen extrahiert, als bei der ersten Beprobung.

Blindwert:

Nimmt man den Sauberkeitswert nach der ersten Prifung (1,3 mg) als Ba-
sis zur Berechnung des zulassigen maximalen Blindwerts, so wird das
Kriterium von < 10 % nicht erfullt. Vor Beginn der Priifung betragt der Blind-
wert 0,4 mg; wobei nur 0,1 mg zulassig waren. Technisch ist es nicht prak-
tikabel, den Blindwert der Prifeinrichtung nennenswert zu senken. Die Er-
héhung der PriiflosgroRe auf das ca. Vierfache (ca. 20 Einheiten!) ist u.a.
aus zeitlichen Griinden nicht erstrebenswert.

251



Fazit:

Das Beispiel zeigt, dass in diesem Falle nicht eindeutig festgelegt werden
kann, welcher Wert die Sauberkeit der Herstellung des Produktes am zu-
treffendsten beschreibt. Es wird zwangslaufig eine Priifprozedur festgelegt,
die die Qualifizierungskriterien der Richtlinie nicht zu erfiillen vermag. Aus
funktionstechnischer Sicht bzw. Sicht des Endabnehmers ware es eventuell
sinnvoll, den Sauberkeitswert an den Erzeugnissen zu bestimmen, wenn
sie die ,Einlaufphase” bereits absolviert haben. In diesem Falle tut sich
allerdings ein weiterer qualifizierungstechnischer Konflikt auf:

Die Pumpen wiirden dann an dem Punkt auf Sauberkeit geprift, der in Ab-
schnitt 1.1 sinngemal® dem Zustand nach der fiinften oder sechsten Be-
probung entspricht. In diesem Falle bzw. ab diesem ,Startpunkt“ der Sau-
berkeitsuntersuchung kdnnte - bedingt durch den erzielten Sauberkeitsgrad
der Prifobjekte - kein Abklingen ermittelt werden. Sauberkeitswert und
Blindwert waren nahezu identisch. Die in der Richtlinie formulierten Quali-
fizierungskriterien waren wiederum nicht anwendbar bzw. erfiilibar.

Zwischen zwei Parteien muss deshalb festgelegt werden, welche Priifungs-
bedingungen angewendet werden sollen.

Es ware auch in Erwagung zu ziehen, statt der gravimetrischen Analyse die
empfindlichere mikroskopische Analyse einzusetzen. Ob dadurch eventuell
die Prifprozedur eindeutiger nach den Qualifizierungskriterien der Richt-
linie gestaltet werden kdnnte, ware praktisch zu untersuchen.

2 Prifspezifikation

Hinweis: Nachfolgende Prifspezifikation erfillt nicht streng die Kriterien der
Richtlinie. Die Sauberkeitsprifung der betreffenden Objekte stellt
einen - anhand von Qualifizierungsuntersuchungen - begriindeten Son-
derfall dar.
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Angaben zum Bauteil (Priifobjekt)

Bauteil:

Zeichnungsnummer / Artikelnummer: -- X Bauteil

Bezeichnung: Pumpe

Material: keine Angabe

Kontrollflaichenangabe: benetztes Volumen Verpackung ist zu mit zu prifen:
Benetzte Oberflache pro Bauteil [cmz]: Ac = -- OJa X Nein
Benetztes Volumen pro Bauteil [cm?]: Vc = - Vorbehandlung / Konditionierung:
PriflosgroBe [-]: 5 OJa [X Nein

[ Isolierung

Sauberkeitsangabe erfolgt pro:

O 1000 cm? benetzte Oberflache

O 100 cm® benetztes Volumen

[ Demontage
[ Entmagnetisierung
[ Lokale Vorreinigung

Priffliissigkeit
Handelsname: Clenvex AS58 Hersteller : Fa. Castrol
[ Wassriger Reiniger X Losemittel [ Sonstige
Menge [ml]: 1200

Spiilverfahren

X Uberdruckspiilstand [
Unterdrucksplilstand

Prifobjekttyp:
[ passiv
O aktiv nichtférdernd
X aktiv fordernd
Externe Ansteuerung notwendig:
X Ja O Nein
Betatigungsfrequenz [Hz]: 3,3
Betatigungsdruck [bar]: < 3
Spulstandeinstellungen:
Spldruck [bar]:
Volumenstrom [ml/min]: 400

Prifflissigkeitsmenge [ml]: 1000

Splilzeit [s]: 150

Pulsation: J Ja X Nein
Pulsationsfrequenz [Hz]: --
Druckschwankungsbereich Ap [bar]: --

Nachspiilprozedur fiir Bauteil und

Menge Nachspiilflissigkeit [ml]: entfallt
Spritzeinrichtung: entfallt

Anmerkungen Nachspllprozedur: --
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Filtration

O Uberdruck X Unterdruck-Filtration
Kaskade: OJa [ Nein
Eingesetzte Filter:

Anzahl: 1

Hersteller: SEFAR AG

Bezeichnung: Sefar Nitex 03-7/2

Material / Typ: Nylon-Gewebe (Polyamid)
Farbe: weil}

Grofe [mm]: 47 mm

Nominale Porengréf3e [um]: 7

Betawert bei nominaler PorengréRe: --
Effektiver Filtrationsdurchmesser [mm]: 41,5

Menge Analyseflussigkeit [ml]: 1000

Nachspdlflissigkeit:
Bezeichnung: Clenvex AS58

Hersteller: Fa. Castrol
Menge [ml]: 200

Nachbehandlungsfliissigkeit:

Bezeichnung: --

Hersteller: --

Menge [ml]: --
Trocknungsart des Filters:

X Ofen

[0 Umgebungsluft
[ Sonstiges

Exsikkator: X Ja [ Nein

Gravimetrische Analyse

Laborwaage (optional):

Waagenauflésung:

Hersteller: keine Angabe O +/-0,1mg
Fabrikat: keine Angabe X +/-0,01 mg
Datum der letzten Kalibrierung:# # # O +/-0,001 mg
3 Qualifizierungsuntersuchungen
3.1 Abklinguntersuchungen
Gravimetrie
Pos. | Beprobung #1 #2 #3 #4 #5 #6
1 Sauberkeitswert [mg] 1,1 1,6 1,2 0,6 0,4 0,3
2 Sauberkeitswert kumuliert [mg] 1,1 2,7 3,9 4,5 4,9 5,2
3 Verhaltnis [%] 100 60 31 13 8 6
4 Verhaltnis < 10 % erreicht: [X] Ja (nach Beprobung #5) [ Nein
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3.2 Uberpriifung der Routinebeprobungsbedingungen (Zweifach-

prifung)

Hinweis: Als reprasentativer Sauberkeitswert wird in diesem Fall der Sauber-

keitswert nach Beprobung #1 festgelegt. Dieser dient als Basis zur
Berechnung des maximal zuldssigen Blindwerts.

Blindwert
Sauberkeitswert fiir Bauteil Max. zul. Blindwert Ermittelter Blindwert Blind-
GroRe | Max. Rickstand | Anzahl | Rickstand | Anzahl Riickstand .wgrf)
[um] | Anzahl | [mg] [mg] [mg] e
- - 1,3 -- 0,1 - 0,4 nein
Zweifachpriifung
GroRenintervall [um]: Gravimetrie
Pos. Priifung #1 #2 Pos. Priifung #1 #2
1 Sauberkeitswert - - 1 Sauberkeitswert[mg] | 1,3 | 1,8
[Anzahl]
2 Verhaltnis - -- 2 Verhaltnis -- 0,58
#2/(#1 + #2) #2/(#1 + #2)
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Qualitatsmanagement in der Automobilindustrie

Den aktuellen Stand der veroffentlichten VDA-Bande zum Qualitatsmana-
gement in der Automobilindustrie (QAI) finden Sie im Internet unter
http://www.vda-gmc.de.

Auf dieser Homepage kénnen Sie auch direkt bestellen.

Bezug:

Verband der Automobilindustrie e.V. (VDA)
Qualitditsmanagement Center (QMC)
D-61440 Oberursel, An den Drei Hasen 31
Telefax (0 6171) 9122-14
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