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0: Vorstellung Fraunhofer IPA

Abteilung Reinst- und Mikroproduktion

B angewandte Forschung und Entwicklung
B 30 Jahre Erfahrung und Know-how

B 56 Mitarbeiter und ca.
40 studentische Hilfskrafte

B Finanzierung 2013:
 BHH: ~ 8 Mio €
= Grundfinanzierung: 11%
m Offentl. geférderte Projekte: 31%
= Industrieprojekte: 58%
B (iber 70 Patentanmeldungen

0: Vorstellung Fraunhofer IPA

Abteilung Reinst- und Mikroproduktion

u Arbeltsgeblete
= Reinraumtauglichkeit von Equipment Automobilbau
= Optimierung und Planung von reinen Bio. Medi q
. . - 10-, Ve izin- un
Fertigungsumgebungen und Reinrdumen Pharmatechnik
= Workshops und Schulungen
- .. Halbleitertechnik,
= Prazisionsreinigung, z. B. CO, Schneestrahlen ) Mikroelektronik
= Reinheitsvalidierung & Technische
Informations- und
Kommunikationstechnik

Sauberkeit
u EntW|ckIung von Relnheltspruftechnlk :
Anlagenb.
= “ Herstell n kog |natwﬂérlt|s nagenbau
k Pr“”"* . | ;,ﬂrul
‘ \ : ’. » \ v
— | ~ | Photovoltaik




1: Reinheitsanforderungen in unterschiedlichen Branchen

Halbleiter

Integrierte Schaltkreise,
2. B. flir CPUs und GPUs

Thin-Film Transistors (TFT)

neue Festplatten mit hoher

Fleisch-Produkte
Fisch-Produkte
Milch-Produkte,

2. B. Milch, Joghurt, Kase,
etc.

Satelliten, z. B. fir

elektrische und fluidische
Systeme, bspw. ABS oder

% * Liquid Crystal Displays Navigation, Erd- und
(LCDs)_ : - Weltallbeobachtung
* (Organic) Light Emitting o Life Detection Missionen
x Diodes
g (O)LEDs
2
=

Speicherdichte Diesel-Einspritzsysteme
« E-Mobility
* siliziumbasierte Solarzellen e Dioden
* Diinnschicht-Solarzellen o Transistoren
* Motoren, Getriebe
o Ventile
o Tabletten : IF.:::i?n
e Kapseln _
2 o Injektionsldsungen * Wafer Stepper Optiken
(7] * Dioden
3 o Glasfaser
$ o BRI S, = Produktreinheit wesentliches
Vi § * Implantate, z. B. Zahn- und

Qualitatsmerkmal
=2 Einsatz von Reinigungsverfahren

Augenimplantate
kinstliche Hiftgelenke
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1: Reinheitsanforderungen in unterschiedlichen Branchen

Trends und Prognosen — Mikroelektronik

Halbleiter- CPU Miniaturisierung, Strukturbreiten,

industrie GPU Integrationsdichte t

Displays & LED (auch fr Beleuchtung) Verringerung der CO, Emission,

Beleuchtung TFT zusétzliche Funktionalitdten 2 7
LCD und OLED, z. B. fur Handys

Festplatten HDD Miniaturisierung,
SSD hohere Speicherdichte t t

Photovoltaik siliziumbasierte PV-Module Effektivitatssteigerung und 2 N

Diinnschicht-PV-Module Haltbarkeit

A = stark zunehmend
2

3
¥ = stark zuriickgehend




1: Reinheitsanforderungen in unterschiedlichen Branchen

Trends und Prognosen — Life-Science

Pharmatechnik Tabletten, Salben, Infusionen etc.

Medizintechnik Implantate
OP-Besteck
Prothesen
etc.

Lebensmittel Wurstwaren
Backwaren
Molkereiprodukte, etc.

Kosmetik Cremes, Make-ups, etc.

»Null-Fehler-Toleranz,
Patientenschutz
demographischer Wandel,

Zivilisationskrankheiten, steigende
Infektionszahlen, 6konomischer

Schaden durch
Nachbehandlungen,

Ruckrufaktionen, zukunftig:
striktere Vorgaben durch den

Gesetzgeber

Verbesserung Produktqualitat,

Verbesserung Haltbarkeit,
Produktsicherheit
Konsumentenschutz,

Personalschutz, bspw. wenn
Nanopartikel gehandhabt werden

t
t t
72 72

4 = stark zunehmend
2

N
¥ = stark zuriickgehend

1: Reinheitsanforderungen in unterschiedlichen Branchen

Trends und Prognosen — Weitere Einsatzgebiete

Automobil- Fluidfiihrende Systeme,

industrie Batterieproduktion, Brennstoffzellen,
Automotive-Halbleiter

Raumfahrt »Search-for-Life«-Missionen,

kommerzielle & militarische Satelliten
(Telekommunikation, Uberwachung),
Forschungssatelliten

(Erd- und Weltraumerkundung)

Optik z. B. Linsen, Glasfaser

Mikro- Mikromechanische, mikrooptische
systemtechnik  und elektronische Bauelemente
Verbrauchs- Reinraumkleidung, Handschuhe,
materialien Schuhe, Wischtticher, Stifte, Papier
Verpackung Folien, Beutel, Behalter,

Kleinladungstrager

Energiewende, Qualitat

(»Null-Kilometer«-Ausfélle),

Effizienzsteigerung

»False Positive«-Ergebnisse,

»Planetary Protection,

Langlebigkeit, Zuverldssigkeit,

Leistung

Langlebigkeit, Zuverlassigkeit
Miniaturisierung, Langlebigkeit,

Zuverlassigkeit

Anforderungen und Kontrolle der

Abnehmer steigen

Anforderungen und Kontrolle der

Abnehmer steigen

0 0
2
0 0

A = stark zunehmend

N
W = stark zurtickgehend




1: Reinheitsanforderungen in unterschiedlichen Branchen

EinflUsse auf die Produktreinheit

U . ) Grundvoraussetzung
—_— R Remrz?um — Kontrolle von Partikeln, Ausgasung,
. Technik ESD etc

&

1 Logistik-
a4 Konzepte

v

PRODUKT-
REINHEIT

-

Personal-
Verhalten

v
(Quer-)Kontaminationen

Vermeidung/Beseitigung

.+ Equipment &
~~ Materialien

e

B Reinraumtechnik = Grundvoraussetzung
B Montage, Prozesse, EqQuipment und Verbrauchsmaterialien als Kontaminationsquellen
2 Vermeidungs- und ggf. Beseitigungsstrategien (= Reinigung) erforderlich

2: Ubersicht Reinigungsverfahren
Prazisionsreinigungsverfahren

Welche Verfahren gibt es?

[ CLEANING METHODS ]

CLEANING MECHANICAL FLUIDICS CHEMICAL SOLVENT THERMAL SPECIAL
BLASTING CLEANING CLEANING CLEANING CLEANING CLEANING CLEANING

* Compressed air blasting * Wiping + Washing/Rinsing * Etching & * Detaching & * Evaporating * Hot vacuum
« Wet compressed air blasting  + Brushing, Sweeping  * Blowing off i Acid-etching ., gcarfing purge
« Pressurized fluid blasting « Scraping/Abrading g * Chemical + Decomposing  ° Plasma
+ Suction cleaning « UV light
« Low pressure water jet « Grinding
blasting « Ultrasonic « LASER
« Beating off

cleaning

« Elutriation blasting « Supercritical

« Centrifugal blasting co,
« Steam blasting
« CO, pellet cleaning

+ CO, snow cleaning




2: Ubersicht Reinigungsverfahren

Prazisionsreinigungsverfahren

Welche Verfahren gibt es?
Wie sauber reinigt mein Reinigungsverfahren?

Reinigungs-
verfahren

Reinigungs-
Ergebnis

Material, Ober-
flache, Form etc.

Kontaminant
Art & Menge

2: Ubersicht Reinigungsverfahren

Kontaminationsspektrum

Partikel

| Molekular ”

abiotisch & anorganisch
Ruckstande aus Fertigungsprozess (z.B. Abrieb, Schleifmittel)
Staub aus der Umgebung
extraterrestrische Proben
etc.

s biotisch

‘ Bakterien

Sporen

Hautschuppen, Zellbruchstlcke

etc.

p filmisch (organisch & anorganisch)

Ruckstande von Fertigungshilfsstoffen (Kiihlschmiermittel,
Konservierungsstoffe, ...)

Fingerabdrucke
etc.

NOILVNINVLINOX

wnJayads




3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

Definition und Anforderungen

. Reinheitsvalidierung: Reinigungsergebnis

Produktion verunreinigter ist abhéngig von
oder Ausgangszustand N Reinigungsverfahren
gezielt 5 Kontamination
verunreinigt i (Art/Menge)

2 Bauteil/Werkstoff

Reinigung 7

1]

E Randbedingungen

o ausreichend niedrige

gereinigter Endzustand S Blindwerte
(=]

— branchenrelevante

Reinigungsergebnis: Reinigungseffizienz: Kontamlnat!o‘nen
extrem sensitive

z.B. unterschreiten Messung vor l.md Analysetechnik bei
von Grenzwerten nach der Reinigung .

sehr reinen
d.h. Messung nach der Produkten
Reinigung

3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

Definition und Anforderungen

Reinheitsvalidierung partikularer Kontaminationen

direkte Verfahren: indirekte Verfahren:

B Untersuchung direkt auf der Oberflache ®m Extraktion/Ubertragung der Partikel von
ohne Extraktion/Ubertragung der der Oberflache notwendig
Partikel

Vorteile: Vorteile:

® keine Probenahmeverluste B auch bei komplexen Bauteilen

® kein Extraktionsaufwand B Untersuchung des gesamten Bauteils

Nachteile: Nachteile:

B Voraussetzung zur Detektion muss gegeben ™ Verluste durch Extraktionsschritt
sein (bspw. Materialkontrast) B erhohter Aufwand durch Extraktionsschritt
B nicht fir alle Bauteilgeometrien anwendbar ~ m sehr sauberes Arbeiten ist nétig (Blindwerte!)




3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

Definition und Anforderungen

Produkt/Bauteil

Ersatzoberfliche

kontaminiert aus kontaminiert mit

der Fertigung Tracerstoff

kontaminiert mit Tracerstoff

AUSGANGSZUSTAND

(falls Bauteilgeometrie direkte Inspektion erlaubt)

Analyse des Sauberkeitszustandes

—

Reinigung Reinigung

«I

v

Analyse des Sauberkeitszustandes

Analyse des Sauberkeitszustandes

INDIREKTE VORGEHENSWEISE

a
e
2
2
2
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Reinigungseffizienz Reinigungseffizienz

3: Validierung von Reinigungsverfahren
CO,-Schnee-Reinigung: Raumfahrt-Reinheitsanforderungen
B Raumfahrt-Leitsatz: ,Failure is not an Option”
B hohe Zuverlassigkeit & lange Lebensdauer ki A
(nach zwei Jahren fir mind. zwei Jahre): |
Landesysteme missen einmal funktionieren

Bordsysteme, wie bspw. Prazisions-Analytik —— ,,CU,—iO;i‘tyJ
B Planetary Protection: Quelle: NASA

Schutz des Exo-Planeten (Evolutionsapsekte) Eﬂﬂm
Schutz der Erde (,Sample-Return-Mission”)

B Life-Detection-Mission: Nasa findet organisches
keine ,False Positive”-Ergebnisse durch Material auf dem Mars! _
terrestrische Querkontaminationen

Erinnern Sie sich noch an das Phantom von Heilbronn?
Polizisten-Mord
40 weitere Verbrechen mit derselben DNA-Spur
kein Tater konnte verhaftet werden

Ursache: verunreinigte Wattestabchen bei der Spurensicherung
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3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

CO,-Schnee-Reinigung zur Reinigung von Raumfahrtkomponenten

Vorteile: Prafkérper: Prifumgebung:
gute Reinigungswirkung standardisierte Prifgeometrie Reinraum Klasse 1
(Partikel und Organik) fir robotergestitzte Reinigung nach ISO 14644-1
universell einsetzbar Durchmesser Testsubstrat: Benchmark fir
rickstandsfrei 100 mm rEin_e Umgebung
trocken Ma_ter!alien,"Rauigkeit, etc.: |arf1|nare

beliebig variierbar Stromung

Kontrollierte
Feuchte und
Temperatur

Dispenser | Crushing  Acquisition
TR

relevante
Oberflache

CO,-Reinigung

3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

CO,-Schnee-Reinigung: partikuldre Reinigungseffizienz

Versuchsumgebung

Flighthardware === Ersatzoberfldche

—

definiert kontaminieren

Analyse des Reinheitszustandes
vor der Reinigung

Reinigungsschritt

-
OIS

Analyse des Reinheitszustandes
nach der Reinigung

F e

|
CO,-Schnee

Reinigungseffizienz




3: Validierung von Reinigungsverfahren

CO,-Schnee-Reinigung: partikuldre Reinigungseffizienz

Anforderung:

> ausreichender
Materialkontrast
zwischen Partikel
und Oberflache

Versuchsumgebung

Flighthardware ====p Ersatzoberfldche

—

definiert kontaminieren

Analyse des Reinheitszustandes
vor der Reinigung

Reinigungsschritt

!

Analyse des Reinheitszustandes
nach der Reinigung

Reinigungseffizienz

3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

CO,-Schnee-Reinigung: partikuldre Reinigungseffizienz

Versuchsumgebung Ergebnis:

Flighthardware === Ersatzoberflache Sllber-PartlkeI an Tltanleglerung

F| 1,00E+06
definiert kontaminieren ., 1.00E+05
Q
£ 1,00E+04
Analyse des Reinheitszustandes &
vor der Reinigung 5 1,00E+03
€ 1,00E+02
Reinigungsschritt Z | 00E+01
- - 1,00E+00
Analyse des Reinheitszustandes Run 1 (1 -5 pm) Run 2 (1 -5 pm)
nach der Reinigung m uncleaned 18441 26540
m cleaned 8 44
A T Cleaning
Reinigungseffizienz Efficacy 99,957 % 99,834 %




3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

CO,-Schnee-Reinigung: Partikelhaftkraft

»Haftkrafte sind die Ursache aller Oberflacheneffekte, die zum

Verschmutzen fiihren und die Reinigung beeinflussen«
Hauser G. (2008). Hygienische Produktionstechnologie. Weinheim: WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA

Wolfram Tip ] 5
Y A
y

EEEESESEEN

s

Fazit:

Durch den
Vergleich der
Haftkrafte
verschiedener
Partikel, lassen
sich die
Ergebnisse von
Reinigungs-
versuchen an
Modell-

- partikeln auf
_ Realpartikel
- Ubertragen.

Aufbau:
REM mit
Serienbildaufnahme
Mikromanipulator
Kraftfedertisch
Datenverarbeitung

Vorteile:
direktes
Messverfahren
(keine aufwandige
Probenpraparation)
Haftkrafte ab 50nN
messbar

3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

CO,-Schnee-Reinigung: Ubertragung der Ergebnisse

0,08

25,00 m gemessene HK
u Krupp
w Israelechvili
mvan Oss
20,00
2 15,00
£
b=
4
g
£ 10,00
I
5,00
0,00

Sporen (1,29 um)

Silber (0,5-2,02 pm)

Sind die Ergebnisse mit
Silber Gberhaupt
Ubertragbar auf andere
Partikel?

ps

-
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3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

CO,-Schnee-Reinigung: Ubertragung der Ergebnisse

Silber-Partikel (3 = 1-5 pm)
(auf Titanoberflache mit Ra = 0,8 um)

Sporen (& = 1,29 um)

(auf Titanoberflache mit Ra = 0,8 ym)

1,00E+06 1,00E+06
. 1.00E+05 1,00E+05
3 w
< 14
€ 1,00E+04 S 1,00E+04
& &
%5 1,00E+03 S 1,00E403
g 8
E 1,00E+02 € 1,00E+02
3 2
=z
1,00E+01 1,00E+01
1,00E+00 1,00E+00
Run 1 (1 -5 pm) Run 2 (1 -5 pm) Run 1 Run 2
‘- uncleaned 18441 26540 ® uncleaned 6,00E+05 6,00E+05
‘. cleaned 8 44 m cleaned 3 2
Cleaning Sleaning 100.000 % 100.000 %
Efficacy 99,957 % 99,834 % i .000 % .000 %

Partikelkraft Silber (= 20 uN) > Partikelkraft Sporen(= 7 pN)
Abreinigungseffizienz fur Sporen besser als fir Silber-Partikel

3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

Reinigungsautomaten zur Entfernung von Partikeln

Versuchsumgebung

Ersatzoberflache

|

definiert kontaminieren

Analyse des Reinheitszustandes
vor der Reinigung

Reinigungsschritt

Analyse des Reinheitszustandes
nach der Reinigung

Reinigungseffizienz

q

e

¢

E afer Petrischale
5 - a
Tropfen oo —
mit Partikeln o° o
052
Partike! e
" PG8536

Lichtmikroskop —~ = =




3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

Reinigungsautomaten:
Analytik: Laser-Streulichtscanner
Funktionsprinzip / Aufbau:

reflektierter
Strahl

B Laserscanner

B Photomultiplier zur Erfassung des
Streulichts der Oberflachenpartikel

Messergebnis:
PartikelgroBenverteilung und Lage der
Partikel auf dem Substrat

Vorteile:
B hohe Nachweisempfindlichkeit (65 nm)
B 100%-Prifung

B automatisiert

KLA Tencor Surfscan

Grenzen:
B nur far Wafer
B PSL-Partikel kalibriert

Photomultiplier Intensitat

B hohe Anschaffungskosten

Position

3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

Reinigungsautomaten zur Entfernung von Partikeln:
Ergebnisse

B Position: 0°
B Kontaminant: Graphit (ca. 1 g auf 100 ml)
B Programm: SP3 OP, 3 x Spulen (SPI: 55 °C, SPII: 10 °C, SPIIl: 55 °C, keine Zudosierung von Reinigern)

e s

=

lipn et 1 300w

T
| )

o 5

o

ot Al Deucts: o

L

Wom, Lk gl n s

Seray Reinigungseffizienz: Reinigungseffizienz:

Y 16723-269 _ 269—196
Tropfen O¢’0 16723 269 =
mit Partikeln 60 o 0,
= 98,39 % 27,14 %
Partikel St PG8536 PG8536




3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

Wischreinigung von Bodenbeldgen: Ablaufplan und Analytik

dl - Fll B - Pl

At

* B B (&
‘ = - — = -
Kontaminieren: Analyse: Analyse: .
Fluoreszenz- Fluoreszenz- Reinigung Fluoreszenz- R:'f'}'igi‘g:‘gs'
Partikel (8 um) mikroskopie mikroskopie

Fluoreszenzmikroskopie:

B Anregung mit unterschiedlichen
Wellenlangen

B Auswahl geeigneter, mit
Fluoreszenzmarkern versehener
Partikel (Tracer)

B Untergrund darf nicht fluoreszieren
> Helligkeitskontrast

> automatisierte Detektion

3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

Wischreinigung von Bodenbelagen: Ergebnisse

33225
32044

28106

24661
22820

51 10 15

Reinigungseffizienzen:

£

557

N

99.82% 99.77% 99.51% 99.97%

99.94%




3: Quantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

Uberkritisches CO, zur Entfettung von Zahnimplantaten

Uberkritischer éReinigungs- Reinigung von

Zustand: aufgabe Kavitaten:
Temperatur >31°C o Abreinigung von
Druck >74 bar Bearbeitungs-
Dichtelvon rickstanden aus

o . dem Inneren
Flussigkeit (@ 2 mm)
Viskositat von Gas

N 4 ltanai
S N spaltgangig
‘‘‘‘‘ s somecosme sehr gute

Loslichkeit von

unpolaren
Substanzen: ‘ ; ;
Maschinenodle

Schmierstoffe | W

Fette \ /

3: Validierung von Reinigungsverfahren

Uberkritisches CO, zur Entfettung von Zahnimplantaten:
Analytik & Ergebnisse

Kammermessung

olymeradsorber-Matri
Tenax GR®

— Gaschromatograph
Prabe ((ce)
——

Standardreinigung - iCO,-Reinigung
(Ultraschall)

Massen

- E
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4: Zusammenfassung und Ausblick

B Reinheit als wesentliches Merkmal der Produktqualitat:
Reinheitsvalidierung der Produkte
Vermeidungsstrategien: Kontaminationsquellen identifizieren
Beseitigungsstrategien: Reinigungsverfahren
Frage: Welche Verfahren sind geeignet?

B Bewertung von Reinigungsverfahren durch quantitative Analyse des
Reinheitszustands vor und nach der Reinigung

Auswahl geeigneter Analytik, ggf. Verwendung von Tracer-Kontaminationen
Ubertragung der Ergebnisse, z. B. bei Partikeln mit Haftkraftmessung
indirekte Bewertung

fur alle Bauteilgeometrien geeignet

Blindwerte

Extraktion = Reinigungsschritt
direkte Bewertung

weniger Gefahr der Querkontamination (keine Extraktion)

aber nicht fur alle Bauteilgeometrien geeignet

Kontakt

Fraunhofer-Institut fiir Produktionstechnik und Automatisierung IPA
Reinst- und Mikroproduktion

Dipl.-Ing. Guido Kreck | Telefon +49 711 970-1541 | guido.kreck@ipa.fraunhofer.de

ADRESSE
Nobelstr. 12, 70569 Stuttgart, Germany

INTERNET
www.ipa.fraunhofer.de/cleanroom

www.ipa-qualification.com
www.tested-device.de

BRAUCHT DIE MEDIZINTECHNIK NEUE ANSATZE
FUR DIE REINHEITSVALIDIERUNG?

VERANSTALTUNG
am 03. Juli 2014 am Fraunhofer IPA in Stuttgart

Umfrage: Braucht die Medizintechnik INTERNET-UMFRAGE UND ANMELDUNG
neue Ansatze fiir die Reinheitsvalidierung? http://www.ipa.fraunhofer.de/medizintechnik
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http://www.ipa-qualification.com/
http://www.tested-device.de/
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