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Analyseverfahren Teil 1:

Gravimetrie & Lichtmikroskopie

Nils Rotthowe
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie CleanControlling

®

Wo innerhalb einer Sauberkeitsanalyse sind wir?

Bauteil

Grenzwertprifung

Spritzen Abblasen

Ultraschall (Biirst-) Saugen

Extraktion

Innenspiilen Durchstromen

Schiitteln Stempeln

Analysefiltration / Abscheiden

Abscheiden

(Prozess-)Monitoring

Gravimetrie

Opfische Auflésung verfahrensoffen
1710 -1/5

Direktins pektl:m

Lichtoptische Analyse
weitergehende Analyse

CT

REM/EDX-Analyse

weitere

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 2
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Inhalt
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Gravimetrie

Mikroskopie — Standardanalyse

Mikroskopie — freie Analyse
Nachkontrolle
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Motivation: Gesamtmasse der vom Prufobjekt extrahierten Partikel sind ein integrales Mal} fur die
Verschmutzung

Gutes Indiz fur Sauberkeitszustand stark verschmutzter Bauteile (Ruckstandsgewicht > 3 mg) bei
uberschaubaren kosten

Reproduzierbare Messergebnisse bei geringem Verschmutzungsgrad (Ruckstandsgewicht < 3 mg) mit
hohem technischem Aufwand verbunden

Keine Information uiber Dimension oder Material der Partikel
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Vorkonditionieren

N
Filtration

| 7
®

Trocknen
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Abkuhlen
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Wiegen
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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Gravimetrie: &

= Fallen und Stempel durfen grundsatzlich fur eine
gravimetrische Auswertung genutzt werden.

= Problem: Reproduzierbares Tara-Gewicht nur sehr
schwer zu erreichen

- m(Falle/Stempel) >> m(Ruckstandsgewicht)

- Umwelteinflisse nur schwer kontrollierbar
Aufnahme von Luftfeuchtigkeit der Kartonage
Vertauschen zweier Deckel
Viele Moglichkeiten fur weitere Kontaminationen

Kein hohes Ruckstandsgewicht zu erwarten da
Sedimentationsflache relativ klein

[ Fallen und Stempel sind allgemein ungeeigner

> fiir eine gravimetrische Analyse

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Gravimetrie: Der ,,Praxiskompromiss*
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FUr Ruckstandsgewicht > 10 mg

Keine Klimakontrolle notwendig

FUr Ruckstandsgewichte > 3 mg

Klimakontrolle wird empfohlen

alt

neu

FUr Ruckstandsgewicht > 3 mg
(,Praxiskompromiss*)

FUr Ruckstandsgewichte > 1 mg

Klimakontrolle vorgeschrieben



Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Gravimetrie: Der ,,Praxiskompromiss*

A 8.2.1 Untere Nachweisgrenze der gravimetrischen Analyse

Tabelle 8-2: Untere Nachweisgrenze der gravimetrischen Analyse

vierstellig funfstellig

Ablesbarkeit der Waage
0,0001 g=0,1mg 0,00001 g =0,01 mg

untere Nachweisgrenze 1 mg 0,1 mg
einzuhaltendes Blindwertkriterium 1m 01m
(max. 10 % des Ruckstandsgewichts) g 1 Mg
nachweisbares Rluckstandsgewicht M 10m 1m
(Sauberkeitsprifung) 9 9
Anforderung an _die keine feuchtekontrolliert
Umgebungsbedingungen

Empfehlungen fiir Sauberkeitsgrenzwerte (Gravimetrie) < 1 mg

10 Bauteile im Los auf einem Filter



Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Gravimetrie: Der ,,Praxiskompromiss*

Tabelle 8-3: untere Nachweisgrenze der gravimetrischen Analyse (Praxiskompromiss)

vierstellig
Ablesbarkeit der Waage

0,0001 g=0,1mg
untere Nachweisgrenze 1mg

einzuhaltendes Blindwertkriterium

(max. 10 % des Rickstandsgewichts) <1mg

nachweisbares Rickstandsgewicht M

(Sauberkeitspriifung) 3mg

Ruckstandsgewicht des BW wird ,informativ® angegeben
,Praxiskompromiss”: Messwert muss nur 3x uber BW liegen

FUr Ruckstandsgewichte < 3 mg - 5-stellige Waage + Klimakontrolle
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REVISION VDA19.1/2025 . OC
Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie CleanControlling™
Gravimetrie: Der ,,Praxiskompromiss* @
mg-Beladung pro %-Belegung
100
= Starke Partikeluberlagerung sehr wahrscheinlich fur 0
—  Ruickstandsgewichte von 210 mg g
—p  Lichtmikroskopie nur nach Umpraparation moglich § ' e 700 A
'QED ® Median; natysen
0,1
[
0,01
0,01 0,1 1 10 100
%-Belegung
Siebgewebe
Membran
geschaumt
Partikelstempel/
Partikelfallen
D,I1 l],l2 0:5 1 2 5I 1I0 2I[] 5I[] 1[IJ[}
(Filter-)Belegung in %
Seite 10

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com



ARRRRRRRRRRRR RN RN
REVISION VDA19.1/2025

Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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Gravimetrie: Der ,,Praxiskompromiss* @

100

= Deutliche Verbesserung mit ,Praxiskompromiss® 10
= Verwendung einer 5-stelligen Waage notwendig zur %

Uberprifung empfohlener Sauberkeitsgrenzwerte o

0,01

mg-Beladung pro %-Belegung

® Median; 4700 Analysen

0,1 1 10 100

%-Belegung

Siebgewebe

Membran
geschaumt

Partikelstempel/
Partikelfallen

01 02

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com

(Filter-)Belegung in %
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie CIeanControIlmg
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Gravimetrie: Hinweis Gravimetrie in der Abklingmessung

Die VDA 19.1 Stand 2025 bleibt wage hinsichtlich
nachzuweisendem Ruckstandsgewicht und Abklingmessung

—p Muss auch im 6. Schritt der Messwert = 10x BW sein?

A Abklingkurve Gleichmaldiges Abklingen & 10 %
- Kriterium erreicht in Schritt 6
Abklingkriterium
< C, < g,mi E n=c L Ruckstandsgewicht im ersten Schritt:
_;% = - 4-stellige Waage: = 23 mg
E - 4-stellige Waage + ,Praxiskompromiss®: : =7 mg
L - 5-stellige Waage: =2 2,3 mg
I S O

Elnzel extraktlon sschritte

rGrawmetne und Abklingmessung sind j

> | u.U. schlecht kombinierbar I <

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Gravimetrie: @

= ,Die relative Luftfeuchtigkeit sollte zwischen 45 = Nur noch Hinweis zur Kontrolle
und 60 % betragen.”
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CleanControlling

= ,..bei hoheren Ruckstandsgewichten kann
.- unter Umstanden auf eine
Vorkonditionierung verzichtet werden®

= ,Bei Filtertrocknung via Heizplatte oder im
Vakuum entfallt das Abkuhlen im
Exsikkator”

= Hinweis zur Trocknung entfallt

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 13
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REVISION VDA19.1/2025 e
Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie CleanControlling
Inhalt

Gravimetrie

Mikroskopie — Standardanalyse

Mikroskopie — freie Analyse

Nachkontrolle

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 14




Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Motivation:
Ermittlung der Anzahl und Grof3e (Lange) der extrahierten Partikel

Grundlegende Kategorisierung nach Schadigungspotential: metallisch (glanzend), nicht-metallisch
(glanzend) & Fasern

Tatsachliche Ermittlung des Sauberkeitszustands
Vorbereitung fur weitere Analytik
Grundlage der Sauberkeitsprifung «—» Kontrolle von Grenzwerten

Vorausgesetzt die Extraktion ist qualifiziert - Abklingmessung erfolgreich

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 15



Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Mikroskopie:

Abbildungsmalistab
[um/Pixel]

Kamera-Chip

Abbildungsoptik

o Analysefilter-
Ebene

minimale Partikelgréfie

= 10 Kamerapixel

«

>

Ve

-

* PixelgrolRe




Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Grauwertebereichs

Mikroskopie: Mikrosk it qekreuzten Polarisat
Wann wird ein Partikel als Partikel erkannt? iKroSkope mil gekreuzien risatoren

Unterteilung des Filters in Graustufen 55% = 5%

- >

Definition des Filterhintergrundes bei 55 % £ 5 % i

— | Filterhintergrund '

E (Maximum der !

@ Grauwertverteilung) bei '

o | etwa derHalfte des :

r—--k_
0 Grauwert 255
0% 100%

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 17
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie CIeanControIImg

Mikroskopie:

=  Wann wird ein Partikel als Partikel erkannt?

- Unterteilung des Filters in Graustufen
- Definition des Filterhintergrundes bei 55 % + 5 % T0%

= Binarisierungsschwelle bei 70 % des
Filterhintergrunds

Binarisierungs-
schwelle bei 70%
des
Grauwertmaximums

[\ _—

Fixelzahl

Diese Parameter mussen bei
jeder Standardanalyse gleich
sein!

Grauwert 2585

100%

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 18



Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Mikroskopie: Die Standardanalyse nach VDA 19.1

Der Anspruch der Standardanalyse

Vergleichbarkeit
von
Analyseergebnissen

Sichere Detektion und Vermessung von Partikel = 50 ym
Filterbelegung, die eine Uberlappung von Partikeln verhindert

Einsatz von geschultem Personal

Qualifiziertes und vollflachiges Extraktionsverfahren

Unabhangigkeit von eingesetztem Material und angelegten Parametern

Keine Abstimmung innerhalb des Kunden-Lieferanten-Verhaltnisses notig
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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CleanControlling’

Mikroskopie: Die Standardanalyse nach VDA 19.1

10.12.2025

Uberprifung von Sauberkeitsspezifikationen
5 um PET-Siebgewebefilter empfohlen
Gravimetrie
Partikel =2 50 um
Mikroskop / Scanner
S5 um/px
Lange (Feret.,) / Breite
Typisierung:
Fasern
Metallischer Glanz (optional)

Geschultes Personal

Nachkontrolle

© CleanControlling - www.cleancontrolling.com

Seite 20
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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Mikroskopie: Die Standardanalyse nach VDA 19.1

10.12.2025

Uberprifung von Sauberkeitsspezifikationen
5 um PET-Siebgewebefilter empfohlen
Gravimetrie
Partikel =2 50 um
Mikroskop / Scanner
S5 um/px
Lange (Feret.,) / Breite
Typisierung:
Fasern
Metallischer Glanz (optional)

Geschultes Personal

Nachkontrolle

© CleanControlling - www.cleancontrolling.com

Uberpriifung von Sauberkeitsspezifikationen

Seite 21
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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CleanControlling’

Mikroskopie: Die Standardanalyse nach VDA 19.1

10.12.2025

Uberprifung von Sauberkeitsspezifikationen
5 um PET-Siebgewebefilter empfohlen
Gravimetrie
Partikel =2 50 um
Mikroskop / Scanner

S5 um/px

Lange (Feret . _,) / Breite

max
Typisierung:
Fasern
Metallischer Glanz (optional)
Geschultes Personal

Nachkontrolle

© CleanControlling - www.cleancontrolling.com

Uberpriifung von Sauberkeitsspezifikationen
Weilter 5 um PET- oder PA-Siebgewebefilter

Seite 22
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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Mikroskopie: Die Standardanalyse nach VDA 19.1

10.12.2025

Uberprifung von Sauberkeitsspezifikationen
5 um PET-Siebgewebefilter empfohlen
Gravimetrie

Partikel =2 50 um

Mikroskop / Scanner
S5 um/px
Lange (Feret.,) / Breite
Typisierung:
Fasern
Metallischer Glanz (optional)

Geschultes Personal

Nachkontrolle

© CleanControlling - www.cleancontrolling.com

Uberpriifung von Sauberkeitsspezifikationen
Weilter 5 um PET- oder PA-Siebgewebefilter

—

Erschwert u.U. Gravimetrie

da hygroskopisch

Seite 23
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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CleanControlling’

Mikroskopie: Die Standardanalyse nach VDA 19.1

10.12.2025

Uberprifung von Sauberkeitsspezifikationen
5 um PET-Siebgewebefilter empfohlen
Gravimetrie
Partikel =2 50 um
Mikroskop / Scanner

S5 um/px

Lange (Feret . _,) / Breite

max
Typisierung:
Fasern
Metallischer Glanz (optional)
Geschultes Personal

Nachkontrolle

© CleanControlling - www.cleancontrolling.com

Uberpriifung von Sauberkeitsspezifikationen
Weilter 5 um PET- oder PA-Siebgewebefilter
Gravimetrie

Partikel = 50 um

Seite 24
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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Mikroskopie: Die Standardanalyse nach VDA 19.1

10.12.2025

Uberprifung von Sauberkeitsspezifikationen
5 um PET-Siebgewebefilter empfohlen
Gravimetrie
Partikel =2 50 um
Mikroskop / Scanner

S5 um/px

Lange (Feret . _,) / Breite

max
Typisierung:
Fasern
Metallischer Glanz (optional)
Geschultes Personal

Nachkontrolle

© CleanControlling - www.cleancontrolling.com

Uberpriifung von Sauberkeitsspezifikationen
Weilter 5 um PET- oder PA-Siebgewebefilter
Gravimetrie

Partikel = 50 um

Mikroskop / Scanner im Auflicht-Modus

5 um/px \

Weitere Varianten - Freie Analyse

Seite 25
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Mikroskopie: Die Standardanalyse nach VDA 19.1

¢

0 *

0
*
0

000

CleanControlling's"

Tefmscharfe sehr genng E
1L _ e
%
E Tiefenschérfe gering i
E .
e ;
ﬁ . Tiefenscharte mittel
£ ag gering 4——— Tiefenschiaffe ———» sehr hocr:
o o -
N 2
=
¥ | ity <t Tt
o % R S | mltlel 1—-— Tefenscharfe -—Ir sehr hoch
o 2 i
D _II
o i Tiefehschérfe sehr hoch
5 Il
& f

|' ; i f i | | ; |
2pm  S5pum 10pm 20pm 50 gm 100 pm 200 pm 500 pm 1000 pm

- Empfohlene Eignung fiir Partikelgréenbereich

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 26
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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CleanControlling’

Mikroskopie: Die Standardanalyse nach VDA 19.1

10.12.2025

Uberprifung von Sauberkeitsspezifikationen
5 um PET-Siebgewebefilter empfohlen
Gravimetrie
Partikel =2 50 um
Mikroskop / Scanner

S5 um/px

Lange (Feret . _,) / Breite

max
Typisierung:
Fasern
Metallischer Glanz (optional)
Geschultes Personal

Nachkontrolle

© CleanControlling - www.cleancontrolling.com

Uberpriifung von Sauberkeitsspezifikationen
Weilter 5 um PET- oder PA-Siebgewebefilter
Gravimetrie
Partikel = 50 um
Mikroskop / Scanner im Auflicht-Modus

5 um/px

Lange (Feret__,) / Breite (optional)

max

Seite 27
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

*

* o

L
®

*

L 2K 2K 2R 2
>

CleanControlling’

Mikroskopie: Partikel GroRenmale

= Partikel haben keine definierte Geometrie

= Lange und Breite mussen definiert werden

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 28
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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CleanControlling’

Mikroskopie: Partikel GroRenmale

= Partikel haben keine definierte Geometrie

= Lange und Breite mussen definiert werden
Lange wird immer als Feretmax definiert

Partikellange Feretyax

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 29
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie C|€aﬂControll|ng‘.’

Mikroskopie: Partikel GroRenmale

= Partikel haben keine definierte Geometrie

= Lange und Breite mussen definiert werden
definiert
Breite kann definiert werden als:

Lange wird immer als Feret

Partikelbreite Fereti,
Feret. .,

e

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 30



ARRRRRRRRRRRR RN RN .
REVISION VDA19.1/2025

Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie C|€aﬂCOﬂtrOII|ng’ i

L K £

L 4
*
*

L 2K 4

Mikroskopie: Partikel GroRenmale

= Partikel haben keine definierte Geometrie

= Lange und Breite mussen definiert werden
definiert
Breite kann definiert werden als:

Lange wird immer als Feret

Partikelbreite Senkrechter Schnitt
Feret. .,

Senkrechter Schnitt

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 31
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie C|€aﬂCOﬂtrOII|ng’ i

L K £

L 4
*
*

L 2K 4

Mikroskopie: Partikel GroRenmale

= Partikel haben keine definierte Geometrie

= Lange und Breite mussen definiert werden
definiert
Breite kann definiert werden als:

Lange wird immer als Feret

Partikelbreite Maximaler Inkreis
Feret. .,
Senkrechter Schnitt

Maximaler Inkreis

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com Seite 32
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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CleanControlling’

Mikroskopie: Die Standardanalyse nach VDA 19.1

10.12.2025

Uberprifung von Sauberkeitsspezifikationen
5 um PET-Siebgewebefilter empfohlen
Gravimetrie
Partikel =2 50 um
Mikroskop / Scanner

S5 um/px

Lange (Feret . .,) / Breite

max
Typisierung:
Fasern
Metallischer Glanz (optional)
Geschultes Personal

Nachkontrolle

© CleanControlling - www.cleancontrolling.com

Uberpriifung von Sauberkeitsspezifikationen
Weilter 5 um PET- oder PA-Siebgewebefilter
Gravimetrie
Partikel = 50 um
Mikroskop / Scanner im Auflicht-Modus
5 um/px
Lange (Feret, ) / Breite (optional)
Typisierung:

Fasern neues Faserkriterium!

Seite 33
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Mikroskopie: Faserdefinition

— Option 1 (maximaler Inkreis):
o nicht metallisch glédnzend (siehe Kapitel 8.2.2.1.4)
o gestreckte L&nge/maximaler Inkreis = 20 und

o Breite gemessen Uber maximalen Inkreis = 50 pym (siehe Abbil-
dung 8-27)

—  Option 2 (mittlerer Inkreis):
o nicht metallisch glédnzend (siehe Kapitel 8.2.2.1.4)
o gestreckte Lange/mittlerer Inkreis > 20 und

o | Breite gemessen Uber mittleren Inkreis = 50 um (siehe Abbildung
8-27)



Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Mikroskopie: Faserdefinition

— Option 1 (maximaler Inkreis):
o nicht metallisch glédnzend (siehe Kapitel 8.2.2.1.4)
o gestreckte L&nge/maximaler Inkreis = 20 und

o Breite gemessen Uber maximalen Inkreis = 50 pym (siehe Abbil-
dung 8-27)

—  Option 2 (mittlerer Inkreis):
o nicht metallisch glédnzend (siehe Kapitel 8.2.2.1.4)
o gestreckte Lange/mittlerer Inkreis > 20 und

o | Breite gemessen Uber mittleren Inkreis = 50 um (siehe Abbildung
8-27)

i N

gestreckte Lange

\/Nx\/

max. Inkreis ,*”

\\ m|tt|erer Inkreis

Abbildung 8-6: Typisierung von Fasemn

,Glattet” Fasern mit ,Beule” oder anhaftendem
Partikel

Mehr Partikel werden zu Fasern umtypisiert

Updates der Mikroskopiesoftware notwendig
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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CleanControlling

Mikroskopie: Hinweise zu Fasern & zur Faserdefinition @

= ,Die Faserdefinition soll zur Vorselektion von nahezu unvermeidbaren Textilfasern dienen, nicht jedoch zur sicheren
Erfassung von Fasermaterialien aus Werkstucken oder Fertigungsprozessen, wie Glasfasern oder Carbonfaser.”

= ,(Textil-)Fasern konnen im Herstellungsprozess von Bauteilen oder deren logistischer Kette nahezu nicht vermieden
oder definiert beherrscht werden. Bei der Erstellung von Sauberkeitsgrenzwerten mit Faseranforderungen muss
man sich der enormen Aufwande bewusst sein, die damit verbunden sind ...."

= st fur eine Anwendung nicht eine einzelne Faser funktionskritisch, es soll aber die Gesamtmenge von Fasern
reglementiert werden, [...], so ist dabei Folgendes zu beachten: Die Vorgabe von zulassigen Langen von einzelnen
Fasern ist wenig sinnvoll, da es keinen Prozess bei der Herstellung gibt, der es ermoglicht, die Lange von
Textilfasern zu beherrschen oder deren Freisetzung groBenabhangig zu begrenzen . Es kann aber durch den
Schutz von Bauteilen der Gesamtfasereintrag begrenzt werden.”

= ,Ein gutes Mal, eine solche Gesamtfaserbelastung zu beschreiben, ist die Gesamtfaserlange, d.h. die Summe der
gestreckten Langen aller Fasern auf einem Bauteil bzw. Analysefilter”
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REVISION VDA19.1/2025
Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Mikroskopie: Hinweise zu Fasern & zur Faserdefinition

*

,Ein gutes Mal}, eine solche Gesamtfaserbelastung zu beschreiben, ist die Gesamtfaserlange,
d.h. die Summe der gestreckten Langen aller Fasern auf einem Bauteil bzw. Analysefilter®

Weitere faser-spezifische Probleme:

Gestreckte Lange der

einzelnen Fasern -

Fasern auf einem Filter

S ‘\/\ Jb . - N
e ,\/_F_H b > - Bildung von ,Faserknauel
1 2 3 4
- Erfassung als ,zerhackte” Fasern

Gesamtfaserldnge: Summe der
gestreckten L&ngen der einzelnen Fasern

—Pl—P—Pi—p
—p Erschwerte Nachkontrolle

Bl
P

-
[ |

Fs

Abbildung 8-8 Bedeutung der Gesamtfaserléange
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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CleanControlling’

Mikroskopie: Die Standardanalyse nach VDA 19.1

10.12.2025

Uberprifung von Sauberkeitsspezifikationen
5 um PET-Siebgewebefilter empfohlen
Gravimetrie
Partikel =2 50 um
Mikroskop / Scanner

S5 um/px

Lange (Feret . .,) / Breite

max
Typisierung:
Fasern
Metallischer Glanz (optional)
Geschultes Personal

Nachkontrolle

© CleanControlling - www.cleancontrolling.com

Uberpriifung von Sauberkeitsspezifikationen
Weilter 5 um PET- oder PA-Siebgewebefilter
Gravimetrie

Partikel = 50 um

Mikroskop / Scanner im Auflicht-Modus
5 um/px

Lange (Feret, ) / Breite (optional)
Typisierung:
Fasern neues Faserkriterium!

Metallischer Glanz (optional) neue
Typisierungsmethoden

Seite 38
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

CleanControlling’

L 2
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Mikroskopie: Detektion von Metallpartikeln — metallischer Glanz

= Metallische Partikel weisen i.d.R. ein hoheres Schadigungspotential auf

Harte
Elektrische Leitfahigkeit

= Wahre Materialzuordnung nicht moglich mittels lichtoptischer Mikroskopie - REM/EDX (Teil der
Standardanalyse)

= Ermittlung des metallischen Glanzes als erstes Indiz

Methode 1 — Bewertung des Grauwerts / Glanzes
= FUr Scanner ohne Polarisation

Gefahr der Falschzuordnung heller nicht-metallischer Partikel

Hinweis: Eine Typisierung metallischer Partikel kann auch Uber eine Bewertung des
Glanzes auf Basis der Messung des Glanzes an mit unterschiedlichen Beleuch-
tungswinkeln erzeugten Bildern erfolgen.

10.12.2025 © CleanControlling - www.cleancontrolling.com

145%

A
Y

70%

Untere
Binarisierungs-
schwelle bei 70%
des Grauwert-
maximums

-

Pixelzahl

\ 4

Obere

Binarisierungs-
schwelle bei
145% des
Grauwert-
maximums

Grauwert

Intensitat
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie C|€aﬂControll|ng‘.’

Mikroskopie: Detektion von Metallpartikeln — metallischer Glanz

= Metallische Partikel weisen i.d.R. ein hoheres Schadigungspotential auf
Harte
Elektrische Leitfahigkeit

= Wahre Materialzuordnung nicht moglich mittels lichtoptischer Mikroskopie - REM/EDX (Teil der
Standardanalyse)

= Ermittlung des metallischen Glanzes als erstes Indiz

Methode 2 — Vergleich zweier Bilder mit / ohne Polarisation

Metall mit Metall mit
parallelen Filtern gekreuzten Filtern

N A\
N NI
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie C|€aﬂCOﬂtrOII|ng’ gl
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Mikroskopie: Detektion von Metallpartikeln — metallischer Glanz

= Metallische Partikel weisen i.d.R. ein hoheres Schadigungspotential auf
Harte
Elektrische Leitfahigkeit

= Wahre Materialzuordnung nicht moglich mittels lichtoptischer Mikroskopie - REM/EDX (Teil der
Standardanalyse)

= Ermittlung des metallischen Glanzes als erstes Indiz
Methode 2 — Vergleich zweier Bilder mit / ohne Polarisation

Nicht-Metall mit Nicht-Metall mit
parallelen Filtern gekreuzten Filtern

N N
AN any NN~
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Mikroskopie: Detektion von Metallpartikeln — metallischer Glanz

Metallische Partikel weisen i.d.R. ein hoheres Schadigungspotential auf
Harte
Elektrische Leitfahigkeit

Wahre Materialzuordnung nicht moglich mittels lichtoptischer Mikroskopie - REM/EDX (Teil der
Standardanalyse)

Ermittlung des metallischen Glanzes als erstes Indiz

Metall mit Metall mit
parallelen gekreuztem
Blau-Filtern Blau-Filtern

v
N

//7. Filter muss nur noch 1x gescannt werden

"N W N W
7




Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Mikroskopie: Detektion von Metallpartikeln — metallischer Glanz

Metallische Partikel weisen i.d.R. ein hoheres Schadigungspotential auf
Harte
Elektrische Leitfahigkeit

Wahre Materialzuordnung nicht moglich mittels lichtoptischer Mikroskopie - REM/EDX (Teil der
Standardanalyse)

Ermittlung des metallischen Glanzes als erstes Indiz

7
% Vergleich der 4 Polarisationskanale
(0°, 45°, 90°, 135°) erlaubt Unterscheidung

Filter muss nur noch 1x gescannt werden
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
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CleanControlling’

Mikroskopie: Die neue VDA 19.1 Standardanalyse

10.12.2025

Uberprifung von Sauberkeitsspezifikationen
5 um PET-Siebgewebefilter empfohlen
Gravimetrie
Partikel =2 50 um
Mikroskop / Scanner

S5 um/px

Lange (Feret . _,) / Breite

max
Typisierung:
Fasern
Metallischer Glanz (optional)
Geschultes Personal

Nachkontrolle

© CleanControlling - www.cleancontrolling.com

Uberpriifung von Sauberkeitsspezifikationen
Weilter 5 um PET- oder PA-Siebgewebefilter
Gravimetrie
Partikel = 50 um
Mikroskop / Scanner im Auflicht-Modus

5 um/px

Lange (Feret__,) / Breite (optional)

max
Typisierung:
Fasern neues Faserkriterium!
Metallischer Glanz (optional)
Geschultes Personal

Nachkontrolle
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie CIeanControIImg
Inhalt

@
0000
>

Gravimetrie

Mikroskopie — Standardanalyse

Mikroskopie — freie Analyse

Nachkontrolle
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie CleanControlling’
Inhalt

*
*
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Gravimetrie

Mikroskopie — Standardanalyse

Mikroskopie — freie Analyse

Nachkontrolle
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie CleanControlling™ °
Inhalt

¢

L 4
* o
L 4

L IR 4

*

Freiheit
bei der Wahl der
zielgerichteten
Prufung

Gravimetrie

Mikroskopie — Standardanalyse

Mikroskopie — freie Analyse

Nachkontrolle
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Mikroskopie: Die freie Analyse nach VDA 19.1

Der Anspruch der freien Analyse

Sichere Detektion und Vermessung von Partikeln = 50 pm

Detektion kontrastarmer Partikel, Bestimmung der Morphologie,

Spezielle Fragestellungen
Freiheit

Bt der Wakil dér Einsatz von geschultem Personal
zielgerichteten o L .
Priifung Qualifiziertes und vollflachiges Extraktionsverfahren

Einsatz weiterer lichtoptischer Systeme / Direktinspektion



Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Mikroskopie: Vermessung von Partikeln < 50 ym

Tiefefnschéirfe@f sehr gei’ing
minimale Partikelgrofte 1 i
=10 Kamerapixel g le-Ophksz | |
T T T T 11 g . éTiefensfchéirfe géring
BN H\ £ Fix-Optik 10x _
Pixelgrofte E . Tieféenschéirf;_e mittel
Fix-Optik 5x
gaf’:, égering 4——-— Tiéfenschéiéfe — > s;gahrhoché
N %E Zoom-Optik
Tabelle 8-4: Zu verwendende Auflésung in Abhangigkeit von der Partikelgréie o 5 ;
g % ™\ ___ ____InittéI <«—— Tiefenscharfe — sehr hoch!
2 .
PartikelgroRe Erfassung mit = ) B | s
> 50 um < 5,0 um/pxl
225 um < 2,5 um/pxl 2Lm slum 1U||Jm ZULm SULm 100 lumEUULm 500 Iummloolm
Empfohlene Eignung fur PartikelgroRenbereich
215 um < 2,5 um/pxl
25 um < 1,0 um/px *Der Einsatz von Stereo-Mikroskopen fur Partikel = 5 ym ist nur zugelassen,

falls der Einfluss der Parallaxe (Versatz der Bilder durch Einsatz des Stereo-
Okulars) korrigiert ist.
Ohne Korrektur nur fur Partikel = 15 ym zugelassen.



Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Mikroskopie: Vermessung von Partikeln < 50 ym

Vorausgehende Voraussetzungen fur eine erfolgreiche & reprasentative Sauberkeitsanalyse
far Partikel < 50 ym

Erfolgreich qualifiziertes Extraktionsmethode auch in Partikelkategorien < 50 um
Einhalten der gestiegene Blindwertanforderungen
Strengere Nachspulprozedur / problematischere Wiederfindungsrate qualifiziert

Erfolgreiche Abscheidung aller Partikel (Filtermaschenweite = 1/10 bzw. 1/5
Partikellange)

Glatte Filteroberflache aufgrund geringerer Tiefenscharfe des Mikroskops - Einsatz
geschaumter statt gewobener Filter



Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Mikroskopie: Spezielle Fragestellungen

Hinweis 7: Die Angabe der Partikelflache bzw. die Gesamtpartikelflache kann ebenfalls ein
geeignetes Mal sein, das Schadigungspotenzial von Partikel zu beschreiben.
Dies trifft inshesondere auf optische Anwendungen zu, bei denen relevante opti-
sche Signale malRgeblich durch die Flache der Partikel bestimmt sein kdnnen in
Bezug auf die GroRe der Abschattung bzw. den Signalverlust. Die Einteilung
von Partikeln in Partikelflachenverteilungen, ahnlich der PartikelgréRenvertei-
lung, ist in VDA 19.1 nicht vorgesehen, kann aber bedarfsweise im Kunden-Lie-
feranten-Verhaltnis abgestimmt werden.

a Metal case

Anode

Separator

o

Cathode

Partikelhohe kritisches Mal} bei der Kontamination
auf Batterie-Separatorfolien

- Anforderungen < 50 pm

- Vermessung durch Materialmikroskop (geringe
Tiefenscharfe erlaubt Vermessung in der z-
Achse)
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Mikroskopie: Erfassung kontrastarmer Partikel

Partikel mit
unterschiedlichen
Helligkeiten auf einer
Filtermembran bei
unterschiedlichen
Beleuchtungen nach der
Binarisierung

dunkle Partikel
\>

helle Partikel

® <«

RO w

Auflichtbeleuchtung

<l
® 2n ®

Streiflichtbeleuchtung

<l

| RNl

Durchlicht-
beleuchtung

X




Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Mikroskopie: Erfassung kontrastarmer Partikel

85% 15% lichtmikroskopische
Auswertung von hellen und
dunklen Partikeln auf einer
transparent gemachten

Durchfiihrung der
lichtoptischen
Standardanalyse mit

-

A
\ 4
h
APNDERER | 4

erhohter Cellulosenitrat-Membran
Binarisierungsschwelle "\_) nacheinander vor jeweils
(bspw. 85% statt 70% 0 Grauwert 255 einen dunklen und einem

| | hellen Hintergrund
lichtmikroskopische Nutzung weiterer
Auswertung von hellen und Bildverarbeitungsalgorithmen
dunklen Partikeln auf einer oder kilnstlicher Intelligenz

gelben Analysemembran ® zur Erfassung von
mit angepassten kantrastarmen Partikeln auf

Parametern fir die dem Filterhintergrund
Bildverarbeitung




Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Weitere lichtoptische Analysesysteme

Kamerasysteme

Messkdpfe mit
Kameratechnik

Kamerasysteme (stationar oder mobil — Smartphones)

Ermaoglicht gleichzeitige Erfassung des gesamten Filters /
Falle /Stempels

Kein Abrastern notig
Anforderungen an Auflosung gelten weiterhin

Erfassung des gesamten Filters / Falles / Stempels notwendig
falls Partikelverteilung zu erstellen ist

Erfassung & Vermessung des groften Partikels muss
sichergestellt werden zur Uberpriifung von
Sauberkeitsspezifikationen



Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie

Weitere lichtoptische Analysesysteme

Kamerasysteme

Messkdpfe mit
Kameratechnik

.:.

B0 ce.

o - o

% o P
RO
0000 06

-9

( PARTIKEL
ART
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie CleanControlling

® ¢

(

Weitere lichtoptische Analysesysteme

= Einsatz von Durchflusszellen mit integrierter
Partikelabscheidung und optischer Auswertung
(in Echtzeit)

Durchflusszellen mit
Filtration und Kameratechnik

Dufr—'i"(:heck

Siebverblockungs-Verfahren
(,PuriCheck®)
Fa. Nagele-Mechanik

C|PS-System mit integriertem OPZ

~

> EPrédestinierte Verfahren im Rahmen des Monitoringy <
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Direktinspektion

Die lichtoptische Untersuchung direkt am Bauteil / Prufkorper
Die Extraktion der Partikel entfallt > Vermeidung vieler Fehlerquellen

Partikel verbleiben an Ort und Stelle - Ruckschllisse auf Entstehung

a2 ©

Anforderungen Herausforderungen bei Prufung von
Sauberkeitsspezifikationen

Zuganglich (ebener Untergrund)

Kontrast Auflosung

Vollflachige Analyse
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie eanControllings
Inhalt
Vergleichbarkeit Freiheit
von bei der Wahl der
Analyseergebnissen zielgerichteten

Prifung

Gravimetrie

Mikroskopie — Standardanalyse
Mikroskopie — freie Analyse

Nachkontrolle
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Nachkontrolle

— Partikel werden getrennt, wenn sie Bereiche besitzen, deren Hel-
ligkeit der des Filterhintergrunds entspricht.

— Partikel liegen an- oder Ubereinander und werden als ein zusam-
menhangendes Objekt gemessen.

— Partikel werden falsch typisiert.

Hinweis: Eine Falschtypisierung kann auch durch eine Uberlagerung von Partikeln ver-
schiedenen Typs eintreten, wenn bspw. ein kleiner metallisch glénzender Partikel
eine Faser beriihrt, was zu einer Typisierung als ein zusammenhéngendes metal-
lisch gldnzendes Objekt flhrt.

Erweiterung auf 16 Seiten

Konkrete Beispiele zu den Themen:

Anpassen des Auswertebereichs

Trennen von aneinanderliegenden
Partikeln

Verbinden & Erganzen von

Partikeln
alt neu ]
= Loschen
- Umtypisierung
- Partikelkatalog
Wegen dieser Fehlerméglichkeiten soliten die Ergebnisse von lichtopti- Der Bediener oder die Bedienerin hat dabei nicht nur das Recht, sondern
schen, automatisierten Sauberkeitsanalysen stets durch einen dafir ge- auch die Pflicht, Ergebnisse zu korrigieren, die bei der automatisierten Ana-

schulten Bediener nachkontrolliert werden. lyse nicht korrekt ermittelt wurden.



Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie
Nachkontrolle: Aufwand

Grundlage: Uberpriifung der Auswertbarkeit des Filters (Belegung / Verteilung)

Schlagt diese fehl:
Umlagerung
Nur Kontrolle und Dokumentation der 10 grof3ten Partikel

Folgende Schritte sollten bei jeder Nachkontrolle durchgefuhrt werden:
Kontrolle der 10 grof3ten Partikel/Fasern
Korrektur: Trennen, Zusammensetzen, Umtypisierung
...bei Sauberkeitsspezifikation bis zum Grenzwert (pro Typ)
Dokumentation & Hinweise falls eine Nachkontrolle nicht (vollstandig) durchgefuhrt werden konnte

Anzahl an Editierschritten sollte so klein wie moglich gehalten werden
Aufsummierung der Einflisse - Verlust an reprasentativer Aussagekraft / Vergleichbarkeit
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie CleanControlling'

Nachkontrolle: Beispiele

T

3 Option 1 (Fasern nicht relevant):

§ Die Abbildung zeigt eine Faser mit helleren
B Teilbereichen und einen auf der Faser auflie-
g genden Metallpartikel.

5

A

[

§j Bei der Auswertung wird die Faser in Teilstl-
o - cken erfasst und der Teil der Faser mit dem
2 aufliegenden Partikel als metallisch glén-

- zend erkannt.

5

o

. Durch Abtrennen des Metallpartikels kann
' das Ergebnis Korrigiert werden.

. Option 2 (Fasern relevant):
'~ siehe Abbildung 8-19

3. Origibnalbild
mit Korrektur (rot)

Abbildung 8-17: Trennen von aufliegenden Partikeln (Option 1)
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Analytik #1: Gravimetrie & lichtoptische Mikroskopie CleanControlling™

Nachkontrolle: Beispiele

#1 (Mica/Glimmer-Partikel) | #2 (SiC-Partikel)

Hellbild

Bild mit
gekreuztem Polarisator

o
= Obenstehende nicht metallische Partikel zeigen im Hellbild einen gewissen Glanz
x und sind im Bild mit gekreuzten Polarisatoren tiefschwarz und werden somit im Rah- : ) :
g men der automatisierten Auswertung mit hoher Wahrscheinlichkeit als metallisch Gleich geht s welter......
2 glénzend erkannt, sind aber mineralischen Ursprungs.
Abbildung 8-23: Beispiele fur nicht metallische Partikel, die metallisch glédnzend erschei-

nen
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Vielen Dank fur Ihre Aufmerksamkeit !
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Dr. Nils Rotthowe

RS5O
T — CleanControlling™ ®
Sales Engineer MEDICAL
Phone +49 74 65 / 92 96 78-16

n.rotthowe@cleancontrolling.de

Gehrenstr. 11a
D-78576 Emmingen-Liptingen
www.cleancontrolling.de
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