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Vorstellung

Abteilung Reinst- und Mikroproduktion
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Arbeitsgebiete:

*Prifung der
Reinraumtauglichkeit
von Geratschaften und
Werkstoffen

*Fertigungsoptimierung
in der Sauber- und
Reinstproduktion

*Schulung

Fraunhofer +COzReinigung
TESTED *Reinheitsvalidierung

DEVICE

USmate GmisH & Co KG
Bar-Conveyor Ne 229 55000
Report Ho. US 4911537

*Priafung der Technischen
Sauberkeit

*Entwicklung von
Reinheitspruftechnik
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Reinheitsvalidierung: Motivation

B Fur kontaminationssensitive Produkte existieren Erinnern Sie sich noch an
hohe Anforderungen an die Reinheit: das Phantom von

) ) Heilbronn?
Produkt- und produktbertihrende Oberflachen Polizisten-Mord

Qualitat, Ausbeute und Funktionalitat A1) waltee Wil redan
regulatorische Bestimmungen (z. B. Pharmazie) g‘;tf'erse'be” DNA-
u
Kundenvorgaben (z. B. Automobilindustrie) kein Tater konnte
B Fazit: verhaftet werden
geeignetes Verfahren zur quantitativen Ursache: verunreinigte

Wattestabchen bei der
Spurensicherung

¥

Validierung der Reinheit notwendig

Moglichkeit zur Bestimmung des Materials, um
RuckschllUsse auf die Kontaminationsursache
ziehen zu kdnnen

Problematik: Querkontamination
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren

Reinheit in der Weltraumforschung

. M Leistungssteigerung von Raumflugkoérpern:

Bsp. Weltraumteleskope:
Reinheit von Spiegeln und Linsen
gewahrleistet hohe Auflosungen

=" W ,Planetary Protection Program®”:

Zielplanet muss vor Biokontamination des
Landefahrzeugs geschutzt sein

Erde muss vor Einschleppung von
Biokontamination geschutzt sein

Bodenproben durfen nicht durch
L N terrestrische Kontaminationen verunreinigt
rick dor ersgn lBNGIanCURE, ) werden

TR R
A/NASA

W e
Quelle: ES
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren

Reinheit in der Weltraumforschung

Relevante Kontaminationen:

Partikel: Biotische Partikel:
{ *Rlckstande aus dem 'i -Bakterien
Fertigungsprozess (Abrieb, Bl -Sporen
Schleifmittel, ...) N P
*Hautschuppen

*Staub aus der Umgebung

] «Zellbruchstiicke
«extraterrestrische Proben

Filmische Kontaminationen:

*Ruckstande von Fertigungshilfsstoffen
(Kdhlschmiermittel,
Konservierungsstoffe, ...)

*Fingerabdricke
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren

Einflussfaktoren auf das Reinigungsergebnis

Wie sauber kann ich reinigen? Partikel

Keine ?Il_gemelngultlg? Antwor:c mf)gllch. | W B, organischian-
Das Rel_nlgg_ngsergebnls ist abhangig vom Zusammenspiel g+ M organisch/abiotisch:
der drei GroBen: L., g s - Riicksténde aus dem

‘ﬁ 2 Fertigungsprozess
. . sl s ® " (Abrieb,
Reinigungs- o Schleifmittel, ...)
verfahren RN 1 - Staub aus der
& Umgebung
1 * extraterrestrische
Proben
Relnlgun.gs- j biotisch:
ergebnis - Bakterien
* Sporen
* Hautschuppen
» Zellbruchstiicke
Verunreinigung Bauteil und
Art und Menge Oberflache
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren
Verfahren

Reinheitsvalidierung partikularer Kontaminationen

direkte Verfahren: indirekte Verfahren:

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

Vorteile: Vorteile:

B keine Probenahmeverluste B auch bei komplexen Bauteilen

B kein Extraktionsaufwand B Untersuchung des gesamten Bauteils

Nachteile: Nachteile:

® Voraussetzung zur Detektion muss gegeben ™ Verluste durch Extraktionsschritt
sein (bspw. Materialkontrast) ®m erhdhter Aufwand durch Extraktionsschritt
B nicht far alle Bauteilgeometrien anwendbar ~ m sehr sauberes Arbeiten ist nétig (Blindwerte!)
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren

Messtechnik

Reinheitsvalidierung partikularer Kontaminationen

direkte Verfahren:

® Untersuchung direkt auf der Oberflache
ohne Extraktion/Ubertragung der
Partikel

(visuelle Begutachtung)
Lichtmikroskop
LASER-Scan-Mikroskop
Streulichtverfahren
Rasterelektronenmikroskop

indirekte Verfahren:

B Extraktion/Ubertragung der Partikel von
der Oberflache notwendig

Ablosen, Ersatz- Ablosen,
fest oberflache flUssig/gas
Abklatsch, Abscheiden Nachweis im
Tape Lift (Filter) Medium
Partikel-
zahler

——
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren

Partikelmesstechnik — Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Funktionsprinzip / Aufbau:

® Vakuumkammer

B Elektronenoptik

® Detektoren zur Bilderzeugung

Messergebnis: 2D-Rekonstruktion der
Oberflache, 2D-Messfunktionen

Vorteile:

®m visuell zugangliche Information
® hohe VergroBerung (300.000-fach)
B groBe Tiefenscharfe

Grenzen:

B arbeitetim Vakuum
B [imitierte ProbengroBe

® (nur fur leitende Proben)

Electromagnetic
aperture changer

Field lens

Annular SE-detector
Beam booster

Magnetic lens
|

Scan coils

Electrostatic lens

Specimen 4 B : -
Quelle: Carl Zeiss AG, Oberkochen; Fraunhofer IPA, Stuttgart
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren

Partikelmesstechnik — Energiedispersive Rontgenanalyse (EDX)

Funktionsprinzip / Aufbau:

Rasterelektronenmikroskop
EDX-Detektor
Datenverarbeitung

Messergebnis: elementare
Zusammensetzung der Probe

Vorteile:

Elementanalyse
(Materialrtckschlisse!)

Aussage uber Partikelquellen

Grenzen:

keine Analyse organischer
Substanzen

Auflésung von
Materialbestandteilen ~1%

Primérelektronenstrahl

l Probencherflache

Auger- Elektronen

Charakteristische

Réntgenstrahlung Sekundarelektronen

Riickstreuelektronen

Spektrum
Rﬁntgem ¥ ; Pa rt' kel

CL

X-ray ‘ :
Spektrum

Substrat

Quelle: Carl Zeiss AG, Oberkochen; Fraunhofer IPA, Stuttgart
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren

Partikelmesstechnik — automatisierte Partikeldetektion

Voraussetzung: ausreichender Materialkontrast
Schwellwertdefinition

automatisierte Auszahlung und Elementanalyse

>
B
0 256
schwarz weil3

Seite 12
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren

Validierung der CO2-Schneestrahlreinigung

Priafumgebung:
Vorteile: Prafkorper: Reinraum Klasse 1 nach
. . s . - ISO 14644-1
- gute Reinigungswirkung standardisierte Prifgeometrie -

. ) - - . . B h k " A
-universell einsetzbar fur robotergestitzte Reinigung U?:g;elgnuar:g ur reine
*hochreines Medium darstellbar ’ I?(;J(;cr:messer Testsubstrat: laminare Strémung
*rUckstandsfrei kontrollierte Feuchte

e —— - *Materialien, Rauigkeit, etc.: und Temperatur

“trocken | beliebig variierbar

-analysierte Prufoberflache :
75 mm (~ 4500 mm?2)

Q [/ \ ¢ relevante
- Oberflache
.\

AN /

N—_

Y
AN
Zweiter Reinigungsdurchlauf

Seite 13
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren

Bewertung: Allgemeine Vorgehensweise

Reinheitsvalidierung: Reinigungsergebnis ist
ezielt o abhangig von
3erunreinigt —> verunreinigter — _99

Ausgangszustand Reinigungsverfahren

Kontamination

(Art/Menge)

Bauteil/\Werkstoff
Reinigung

Randbedingungen
ausreichend niedrige
/@nigter Endzustand O | Blindwerte
v branchenrelevante

Reinigungsergebnis: Reinigungseffizienz: Kontaminationen
z.B. Unterschreiten Messung vor und extrem sensitive
von Grenzwerten nach Reinigung Analysetechnik bei

d.h. Messung nach sehr reinen Produkten

der Reinigung

——
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren

Reinigungswirkung Partikel

S Vorgehensweise: Voraussetzung:
re ®m definierte Kontaminierung der Priflinge Materialkontrast
Tepicren it S mit Partikeln ab 0,5um zwischen Partikel und
0%, B automatisierte vollflachige REM- Oberflache

rarel Auszahlung der Partikel

B automatisierte CO2-Reinigung

‘ B erneute Auszahlung und Bestimmung

der Reinigungseffizienz

_ PartikelgréBe

A - | 1-5um  5-10pm  10-50pm
REM Analyse
] ’ vorher 47023 9427 3063
nachher 66 0 0
Effizienz 46957 9427 3062
<_Effizienz%  99,9%  100% 100% — >
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Beispiel: Bewertung von Reinigungsverfahren

Reinigungswirkung Sporen

Vorgehensweise:
B definierte Kontaminierung mit Sporen

B Bestimmung der Sporenkonzentration
vorher durch Verdinnungsreihe

B automatisierte CO2-Reinigung

m Bestimmung der Sporenkonzentration
nach der Reinigung durch UbergieBen
mit Agar, Bebruten (3 Tage) und
Auszahlung der kompletten Probe

T terial

1 2 3
KBE vorher 6 x 105 6 x 105 6 x 105
KBE nachher 14 3 1

< R-Wert 4,6 5,3 58 >

Kann man die
Sporenkonzentration
nicht auch direkt
bestimmen?

Sporen haben einen zu
schwachen
Materialkontrast fir die
direkte Auszahlungim
REM
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Haftkraft: Ansatz zur Ubertragung der Ergebnisse

»Haftkrafte sind die Ursache aller Oberflacheneffekte, die zum Verschmutzen fihren und die
Reinigung beeinflussen« Hauser G. (2008). Hygienische Produktionstechnologie. Weinheim: WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA.

Funktionsprinzip / Aufbau: Wolfram

B REM mit Serienbildaufnahme Sp'tz A
B Mikromanipulator Eé '

m Kraftfedertisch T Tem

B Datenverarbeitung

Fiter: [A
Messergebnis: Haftkraft des Partikels e T roman |
tber das Hookesche Gesetz (F =D s) Somv i e
@ v9_05.6f 8,00 ~12700,55
Vorteile: YR B
@ vo_s.uf 16,00 577,30
m direktes Messverfahren (keine aufwendige
Probenpraparation)
m Haftkrafte ab 50 nN messbar o | ‘
B reine van-der-Waals-Haftkrafte (Vakuum) g W 5”‘\\ | / bl i penem o _
) B el LT ————
Grenzen: o R \\/ B e B
' 2 TR pltod MMM NENEA v a0t s b= B
B keine atmospharischen EinflUsse ] e ol —
simulierbar (bspw. Feuchtigkeit) g € @ corebinvate oot s ]

Quelle: Kleindiek Nanotechnik GmbH, Reutlingen; Fraunhofer IPA, Stuttgart

Seite 17
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Haftkraft: Ansatz zur Ubertragung der Ergebnisse

Vergleich der Haftkrafte unterschiedlicher Partikelarten

Sind die Ergebnisse mit
Tracer-Partikeln
Uuberhaupt Ubertragbar
auf andere Partikel

3

3

25,00

ok i

:f:l'r'a"‘qber Pa rtiﬁkel

Haftkraft [uN]

5,00

1,36 151
019 021 0,37 041 046 0,51 _—
0,03 0,06 — 0,08 — 0,23
0,00 D20

PSL 0,5 pm PSL 1,5 pm Sporen 1,29 pm Tracer Partikel
0,5-2,0 ym
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Beispiel: Medizintechnische Produkte

Partikelverunreinigung medizintechnischer Produkte

Wie prift man die Innensauberkeit von Bauteilen? Etabliert in der
Automobilindustrie:

1 9 Extraktion durch
Nachreinigung im Labor

Priifung der Technischen Sauberkeit

- Partikelverunreinigung funktionsrelevanter
Automobilteile -

Ist diese Methodik
auch fur

medizintechnische
Produkte anwendbar @

\
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Beispiel: Medizintechnische Produkte

Partikelverunreinigung medizintechnischer Produkte

Bsp. Innensauberkeitsprifung von Kanulen Fazit:
_ ] _ Prafung der
Sauberkeitszustande des Erzeugnisses e
12000 Technischen
Sauberkeit nach
g 10000 VDA 19 greift auch
S 00 bei geringer
. Partikelfracht und
g °° kleinen Partikeln
2 w000 Herausforderung
e .
S o Blindwert: sehr
hohe Sorgfalt und
00 v5um -_,mm - soum Sauberkeit
M A) Erzeugnis ungereinigt 10253 66,4 10,8 notwendlg
M B) Erzeugnis gereinigt - Bad-Ende 2157 5.8 ] G
C) Erzeugnis gereinigt - Bad-Anfang 1909 80 17 renze Zur .
B D) Sauberes Erzeugnis durchgeschleuft 1208 55 03 RelnraumteChnlk
W E) Erzeugnis nach Sauberkeitspriifung 1129 18 00
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Beispiel: Medizintechnische Produkte

Filmische Verunreinigungen medizintechnischer Produkten

Entfettung mit Uberkritischem CO,: Uberkritischer Zustand:

*Temperatur >31°C und
| *Druck >74 bar
|/ -Dichte von Flussigkeit

*Viskositat von Gas

p . .
73.8 br spaltgangig
1. Flut
- rmemss Sehr gute Loslichkeit von
cb unpolaren Substanzen:
2o (= GO )y
it . =
1,013 bar > . .\4 *Maschinenole
194 7TK 21686 K 4K ~ 0
(-785°C) (-56.6°C) [(+31,0 °C) *Schmierstoffe
T

Zu

reinigende O Fette
Kavitat

Verunreinigung
durch Partikel /
Ole / Fette

\
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Beispiel: Medizintechnische Produkte

Filmische Verunreinigungen medizintechnischer Produkten

Reinigungsbeispiel Zahnimplantat: Reinigungsaufbau fir
Reinigungsaufgabe Innengeometrien:
Abreinigung von
Bearbeitungsruckstanden
aus dem Inneren @ 2mm

Weitere Entwicklungen

Spulreaktor far
Fihrungskanulen
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Beispiel: Medizintechnische Produkte

Filmische Verunreinigungen medizintechnischer Produkten

Validierung mit TD GC/MS:

Kammermessung

Tenax GR®

} Adsorbens: T, bzw. T.

Polymeradsorber-Matrix

Thermo-
desorptionseinheit

(TD)
m
=
]
Gaschromatograph

Standardreinigung
(Ultraschall)

Massensj

..............................................................................................
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Zusammenfassung und Ausblick

M Reinheitsvalidierung zur Steigerung der Produktqualitat
B Indirekte Verfahren zur Reinheitsvalidierung:
etabliertes Partikelextraktionsverfahren: Automobilindustrie

etablierte Messtechnik, bspw. automatisierte REM-EDX-Auszahlung, GC/MS-
Analyse (,,gro3flachige” Erfassung von Verunreinigungen)

anwendbar auf Halbleiterindustrie, Raumfahrt, Medizintechnik etc.
B Direkte Verfahren zur Reinheitsvalidierung:

automatisierte REM-EDX-Auszahlung

qguantitative Bewertung von Reinigungsverfahren

M Reinigbarkeit von Werkstoffen als neues Bewertungskriterium fur die
Reinheitstauglichkeit von Materialien:

+~Werkstoffeigenschaft”: standardisiertes Verfahren
Kontaminantenvariation
Reinigungsverfahren (Wischen, CO2, Ultraschall etc.)
Haftkraftbestimmung zur Ubertragung der Ergebnisse
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Weitere Infos / Kontakt

Fraunhofer IPA, Nobelstral3e 12
70569 Stuttgart

Reinigungsvalidierunag:

Dr.-Ing. Markus Rochowicz, 0711-970-1175,
rochowicz@ipa.fraunhofer.de

Dipl.-Ing. Christian Ernst, 0711-970-1248,
ernst@ipa.fraunhofer.de

Dipl.-Biol. (t.0.) Markus Keller, 0711-970-1560,
keller@ipa.fraunhofer.de

Dipl.-Ing. Guido Kreck, 0711-970-1541,
kreck@ipa.fraunhofer.de

CO,-Reinigungsverfahren:

Dipl.-Ing (FH). Ralf Grimme, 0711-970-1180
grimme@ipa.fraunhofer.de

Leitung Labor fir Technische Sauberkeit:

Yvonne Holzapfel, 0711/ 970-1104
Yvonne.Holzapfel@ipa.fraunhofer.de

www.technische-sauberkeit.de

www.ipa-qualification.com

www.ipa.fraunhofer.de

~ Fraunhofer
IPA
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