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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren
zur Bestimmung der Wirksamkeit technischer Sauberkeits-
prifungen, welches die folgenden Schritte umfasst: (a) Be-
reitstellen einer Dispersion, die eine definierte Partikelmen-
ge enthalt und in der die Partikel in einer Tragersubstanz
dispergiert vorliegen, (b) Bereitstellen eines Bauteils mit de-
finierter Sauberkeit oder eines Bauteils dessen Oberflache
nahezu vollstandig frei von Partikeln ist, (c) Aufbringen der
Dispersion auf die Oberflache des Bauteils, (d) Durchfiih-
rung einer technischen Sauberkeitspriifung, wobei die tech-
nische Sauberkeitsprifung mindestens die folgenden Schrit-
te umfasst, (1.) Gewinnung der Partikel von der Oberflache
des Bauteils durch Anwendung eines Reinigungsmittels und
(2.) messtechnische Analyse der Partikel. Ferner betrifft die
Erfindung ein Partikelnormal zur Verwendung im erfindungs-
gemalen Verfahren, das aus einem Applikator besteht, wel-
cher eine Dispersion mit einer definierten Menge an Parti-
keln enthalt, wobei die Partikel in einer Tragersubstanz dis-
pergiert vorliegen die ausgewahlt ist aus Vaseline, Paraffin-
Ol, Polyethylenglycol und deren Mischungen und wobei die
Partikel eine Grofie von 5 bis 400 ym aufweisen und die Ge-
samtmenge an Partikeln in der Dispersion zwischen 0,1 mg
und 20 mg betragt.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren und ein
Partikelnormal zur Bestimmung der Wirksamkeit
technischer Sauberkeitsprifungen.

[0002] Eine definierte technische Sauberkeit wird fir
solche Bauteile verlangt, die in sehr prazise arbeiten-
den Anordnungen wie z. B. Getrieben, Ventilen oder
Motoren eingebaut werden. Partikulare Verschmut-
zungen, wie z. B. Staubkérner, metallische Partikel
oder Fasern wirden zu Verschleif3, Verstopfungen
oder dhnlichen Stérungen flihren. Um derartige Sto-
rungen zu vermeiden werden aus einer Charge repra-
sentativ Bauteile einer technischen Sauberkeitspri-
fung unterzogen, bei der verschiedene Eigenschaf-
ten der dem Bauteil noch anhaftenden Verschmut-
zungen festgestellt werden. Dies kénnen z. B. Men-
ge, Anzahl, Gré3e oder Zusammensetzung der an-
haftenden Partikel sein. AuRerdem kann ein industri-
eller Reinigungsprozess durch eine technische Sau-
berkeitsanalyse tberprift und Gberwacht werden.

[0003] Die Vorgehensweise zur Bestimmung der
technischen Sauberkeit von Bauteilen ist u. a. in den
Normen VDA Band Nr. 19 oder der ISO 16232 be-
schrieben. Darliber hinaus existiert eine Vielzahl von
Werksvorschriften, die in der Regel firmenintern ver-
wendet werden. Im Wesentlichen besteht die Vorge-
hensweise bei der Bestimmung der technischen Sau-
berkeit von Bauteilen darin, dass die Bauteile mit ei-
nem geeigneten Reinigungsmittel (z. B. Kaltreiniger,
Wasser, Alkohol etc.) gereinigt werden (sogenannte
Extraktion der Partikel oder Partikelgewinnung). Das
Reinigungsmittel wird anschlieRend Uber Filter gelei-
tet, um den extrahierten Schmutz aufzufangen. Der
den Filtern anhaftende partikuldre Schmutz wird an-
schlieBend messtechnisch analysiert, insbesondere
gravimetrisch oder mikroskopisch vermessen und z.
B. Menge, GrofRenverteilung und andere Parameter
des Schmutzes ermittelt. Fur den technischen Betrieb
relevante Schmutzpartikel liegen in der Regel in ei-
nem GroRenbereich zwischen 5 pm und 3000 pm.

[0004] Derzeit besteht die Problematik, dass trotz
der in den Normen und Vorschriften vorhandenen ge-
nauen Beschreibung der Vorgehensweise in unter-
schiedlichen Priflaboren keine exakt gleichen Pruf-
ergebnisse erzielt werden koénnen, da diese Pruf-
labore Uber unterschiedliche technische Ausristun-
gen verfugen. Dies fuhrt immer wieder dazu, dass
beispielsweise zwischen einem Bauteilhersteller und
dessen Kunden Diskussionen Uber die Einhaltung
von Grenzwerten entstehen, weil aufgrund der un-
terschiedlichen Laborausstattung die beiden Partei-
en bei der jeweiligen Durchflihrung der technischen
Sauberkeitspriifung zu unterschiedlichen Messer-
gebnissen kommen.
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[0005] Da nicht zu erwarten ist, dass es zu einer Ver-
einheitlichung der Ausstattung verschiedener Labo-
re kommen wird, ist es notwendig, ein Verfahren zu
schaffen, mit dem die Wirksamkeit der Methoden zur
Prifung der technischen Sauberkeit in unterschiedli-
chen Laboren bestimmt und/oder absolut verglichen
werden kann.

[0006] Einen Ansatz zur Lésung dieses Pro-
blems beschreibt die Gebrauchsmusterschrift
DE 20 2012 007 412 U1 mit dem Titel ,Kalibriernor-
mal fir einen Fahigkeitsnachweis von Untersuchun-
gen der technischen Sauberkeit nach VDA 19/ISO
16232”. Beschrieben ist darin, dass auf einer Trager-
platte eine bekannte Anzahl von Partikeln mit defi-
nierter GrofRe fixiert ist. In der Praxis wird hierzu bei-
spielsweise ein Partikelnormal mit einem Glasstreifen
als Tragerplatte angeboten, auf dessen Oberflache
von Hand eine definierte Menge an Testpartikeln ein-
zeln aufgesetzt worden ist. Beim Extraktionsvorgang
sollen diese Partikel vollstandig auf den Filter gelan-
gen, wo sie mikroskopisch ausgezahlt werden koén-
nen. Werden bei der Nachzahlung die Partikel zu ei-
nem vorgegebenen Prozentsatz wieder gefunden, so
wird das Verfahren als fahig angesehen.

[0007] Nachteilig an diesem, aus dem Stand der
Technik bekannten Verfahren ist, dass fur die Wirk-
samkeitsprufung die Partikel auf einer separaten Tra-
gerplatte fixiert sind, deren Oberflache nicht die glei-
chen Eigenschaften besitzen kann, wie die eines
realen Bauteils. Die spezifischen Oberflacheneigen-
schaften wie z. B. Oberflachenspannung, Rauheit
etc. real zu prifender Bauteile kdnnen folglich nicht
in die Prifung mit einbezogen werden.

[0008] Ein weiterer Nachteil liegt in der geringen Fle-
xibilitdt der im Partikelnormal einsetzbaren Partikel.
Da die Nachz&hlung bei dem besagten Partikelnor-
mal aus dem Stand der Technik mittels Mikroskopie
erfolgt, ist eine gewisse Beabstandung der Partikel
notwendig, da sonst nicht zwischen einzelnen Par-
tikeln und Partikelagglomeraten unterschieden wer-
den kann.

[0009] Aulerdem ist wegen der mikroskopischen
Auswertung eine gewisse MindestgréRe der Partikel
notwendig. So mussen bei dem aus dem Stand der
Technik bekannten Partikelnormal in der Regel Parti-
kel mit einer Partikelgréf3e oberhalb von 400 pm ver-
wendet werden. Somit ist ein weiterer Nachteil dieses
Verfahrens, dass auf der Tragerplatte mit den typi-
schen Abmessungen von (76 x 26 x 1) mm? nur eine
begrenzte Anzahl von Partikeln angeordnet werden
kdnnen, da diese nach dem Fixieren auf der Trager-
platte ausgezahlt und deren Grolie bestimmt werden
mussen.

[0010] Insgesamt haben die angesprochenen Nach-
teile zur Folge, dass die Aussagekraft des in
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DE 20 2012 007 412 U1 beschriebenen Verfahrens
und des darin vorgeschlagenen Partikelnormals stark
eingeschrankt ist und deswegen nur begrenzt An-
wendung findet.

[0011] In Anbetracht des vorstehend beschriebenen
Standes der Technik lag der Erfindung die Aufgabe
zugrunde, ein Verfahren zu schaffen, mit dem die
Wirksamkeit von technischen Sauberkeitsprifungen
unter Verwendung von Bauteilen absolut geprift und
bestimmt werden kann.

[0012] Diese Aufgabe wird erfindungsgemaf durch
das in Anspruch 1 angegebene Verfahren und das in
Anspruch 12 angegebene Partikelnormal geldst. Vor-
teilhafte Ausgestaltungen der Erfindung sind in den
Unteransprichen wiedergegeben.

[0013] Das erfindungsgeméafRe Verfahren zur Be-
stimmung der Wirksamkeit technischer Sauberkeits-
prifungen umfasst die folgenden Schritte:
a) Bereitstellen einer Dispersion, die eine definier-
te Partikelmenge enthalt und in der die Partikel in
einer Tragersubstanz dispergiert vorliegen,
b) Bereitstellen eines Bauteils mit definierter Sau-
berkeit oder eines Bauteils dessen Oberflache na-
hezu vollstandig frei von Partikeln ist,
c) Aufbringen der Dispersion auf die Oberflache
des Bauteils,
d) Durchfiihrung einer technischen Sauberkeits-
prifung, wobei die technische Sauberkeitspri-
fung mindestens die folgenden Schritte umfasst:
(i) Gewinnung der Partikel von der Oberflache des
Bauteils durch Anwendung eines Reinigungsmit-
tels und
(i) messtechnische Analyse der Partikel.

[0014] Durch anschliefienden Vergleich des Analy-
senergebnisses mit den bereits bekannten Eigen-
schaften der Partikelmenge (z. B. Masse, Partikelan-
zahl, GréRe, Volumen etc.) kann dann auf die Fahig-
keit des Verfahrens geschlossen werden.

[0015] Die der Erfindung zugrunde liegende Aufga-
be wird somit dadurch gelést, dass in einem sepa-
raten Arbeitsgang ein Partikelpraparat in Form einer
Dispersion hergestellt werden kann, welche eine defi-
nierte Menge an Partikeln enthélt. Die Dispersion ent-
halt neben den Partikeln noch eine Tragersubstanz,
in welcher die Partikel dispergiert vorliegen. Die Par-
tikel sind dabei in einem definierten Verhaltnis in der
Tragersubstanz homogen verteilt.

[0016] Die erfindungsgemale Verwendung einer
Dispersion als Partikelnormal hat den Vorteil, dass
das Partikelnormal gebrauchsfertig und lagerstabil
hergestellt werden kann und erst zu einem spéate-
ren Zeitpunkt, z. B. beim Kunden, das erfindungsge-
male Verfahren unter Verwendung dieser Dispersi-
on durchgefihrt werden kann. Ein zusétzlicher Vor-
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teil besteht darin, dass das Partikelnormal nicht aus
einer Kombination einer bestimmten Tragerplatte mit
einer bestimmten Menge Partikel besteht, sondern
vielmehr die Dispersion auf jedes beliebige Bauteil
aufgebracht werden kann, und mit diesem dann die
technischen Sauberkeitsprifung unter realen Bedin-
gungen durchgefihrt werden kann.

[0017] Unter ,Dispersion” wie hier verwendet, wird
ein System verstanden, das aus mehreren Phasen
besteht, von denen eine kontinuierlich ist (Dispersi-
onsmittel) und mindestens eine weitere fein verteilt ist
(dispergierte Phase). Das Dispersionsmittel wird hier
als ,Tragersubstanz” bezeichnet. Die ,Partikel”, wie
hier verwendet, stellen die mindestens eine disper-
gierte Phase der Dispersion dar. Diese mindestens
eine dispergierte Phase ist erfindungsgemal folglich
ein Feststoff. Die Tragersubstanz kann flissig, hoch-
viskos, halb-fest, past6s, gel- oder wachsartig sein.

[0018] Wichtig ist, dass die Viskositat der Tragersub-
stanz ausreichend ist, um die Partikel darin disper-
giert zu halten, d. h. ein Absinken der Partikel oder
eine Phasentrennung zu vermeiden oder zumindest
fur einen gewissen Lagerzeitraum zu unterbinden.
Dies kann der Fachmann in Abhangigkeit der jeweils
verwendeten Partikel durch einfache Versuche tes-
ten. Praktische Versuche haben gezeigt, dass hierfir
in der Regel eine Viskositat (kinematisch, z. B. be-
stimmbar nach DIN 51562) der Tragersubstanz von
mindestens 200, vorzugsweise mindestens 250 mm?/
s bei 20°C vorteilhaftist. Vorzugsweise liegt die Ober-
grenze fur die Viskositéat der Tragersubstanz bei 100,
75, 50, 25 oder 10 mm?/s bei 100°C. Tragersubstan-
zen mit derartigen Viskositaten sind beispielsweise
Vaseline (Viskositat bei 100°C: 7,5-10 mm?/s) oder
dickflissiges Paraffindl (Viskositat bei 20°C: 220-260
mm?/s).

[0019] In einer weiteren besonders vorteilhaften
Ausfiihrung wird als Tragersubstanz fir die Herstel-
lung des Partikelpraparates eine organische Sub-
stanz verwendet, die in dem bei der Sauberkeitsana-
lyse in Schritt d) (i) verwendeten Reinigungsmittel
sehr gut I8slich ist, andererseits aber gentigend vis-
kos ist, um die eingemischten Partikel homogen ver-
teilt zu halten.

[0020] Bei der Verwendung von unpolaren Reini-
gungsmitteln in Schritt d) (i) ist eine Trégersubstanz
auf Basis hydrophober Kohlenwasserstoffe, Fette
oder Ole besonders vorteilhaft. Vorzugsweise ist die
Tragersubstanz auf Basis von Kohlenwasserstoffen
(Paraffine, Olefine), insbesondere Vaseline ausge-
wahit.

[0021] ,Auf Basis von”, wie hier verwendet, bedeutet
dabei zu mindestens 50, vorzugsweise mindestens
60, 70, 80 oder 90 Gew.-%.

313



DE 10 2015 106 902 A1

[0022] Als besonders vorteilhafte Tragersubstanzen
haben sich Gemische aus Vaseline und Olen er-
geben. Gemal einer bevorzugten Ausflihrungsform
enthalt die Tragersubstanz Vaseline und/oder Paraf-
finél, ist auf Basis von Vaseline und/oder Paraffindl
oder besteht hieraus. Vorzugsweise ist die Tréger-
substanz eine Mischung aus Vaseline und Paraffinél.
Diese Mischung kann, jeweils bezogen auf das Ge-
wicht der Tragersubstanz, Paraffindl in einer Menge
von 10 bis 40 Gew.-%, insbesondere 15 bis 35 Gew.-
%, und Vaseline in einer Menge von 60 bis 90 Gew.-
%, insbesondere 65 bis 85 Gew.-%, enthalten. Eine
besonders vorteilhafte Mischung besteht aus 2 bis 5
Teilen Vaseline gemischt mit 1 Teil Paraffindl.

[0023] Beider Verwendung von polaren Reinigungs-
mitteln hat es sich als besonders vorteilhaft erwie-
sen, wenn die Tragersubstanz auf Basis hydrophi-
ler Oligomere oder Polymere ist. GemaR einer bevor-
zugten Ausfihrungsform enthalt die Tragersubstanz
Polyethylenglycol (PEG), ist auf Basis von Polyethy-
lenglycol (PEG) oder besteht hieraus. Das Polyethy-
lenglycol (PEG) hat dabei vorzugsweise ein Moleku-
largewicht von 500 bis 2000, besonders bevorzugt
800 bis 1500.

[0024] Bei der Tragersubstanz kann es sich um ei-
nen einzelnen Stoff oder eine Mischung verschiede-
ner Stoffe handeln. Die Tragersubstanz sollte in Be-
zug auf das in Schritt d) angewendete Verfahren der-
art ausgewahlt sein, dass sie mit dem in Schritt d)
(i) verwendeten Reinigungsmittel von der Oberflache
des Bauteils und der Partikel ablésbar ist oder in
diesem Reinigungsmittel I16slich ist. Reinigungsmittel,
Reinigungsflissigkeit, Waschlésung, Waschflussig-
keit, Extraktionsmittel und Extraktionsfliissigkeit wer-
den hier synonym verwendet. Bei technischen Sau-
berkeitsprifungen werden Ublicherweise drei Typen
von Reinigungsflissigkeiten je nach Anwendung ver-
wendet: (1) wassrig tensidische Flissigkeiten, z. B.
Wasser mit handelsiiblichem Spulmittel, (2) polare
Lésemittel, z. B. Alkohol, oder (3) unpolare Lésemit-
tel, z. B. Kaltreiniger oder Waschbenzin. Diese und
ihr Losevermdgen in Bezug auf verschiedenste Sub-
stanzen sind beispielsweise in der VDA-19, insbe-
sondere Tabelle 6-1, beschrieben.

[0025] Die erfindungsgemale Dispersion lasst sich
nach typischen, dem Fachmann bekannten Disper-
gierverfahren herstellen. Insbesondere koénnen die
Partikel in der Tragersubstanz mechanisch disper-
giert, z. B. eingerihrt, werden. Dabei sollte das Dis-
pergieren solange fortgesetzt werden, bis eine Ho-
mogenisierung, d. h. mdglichst feinteilige Verteilung
der Partikel in der Tragersubstanz erreicht worden ist.
Gemal einer bevorzugten Ausfihrungsform wird das
Dispergieren, insbesondere das Ruhren, unter Vaku-
um durchgeflhrt. Hierdurch kann eine optimierte Ver-
teilung der Partikel erreicht und die Bildung von Blés-
chen in der Tragersubstanz vermieden werden.
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[0026] Der Einsatz von Dispergiermitteln, also Sub-
stanzen, die das Dispergieren in der Trégersubstanz
erleichtern, z. B. indem die Grenzflachenspannung
zwischen den beiden Phasen reduziert wird, kdnnen
ebenfalls der Dispersion — genauso wie weitere Hilfs-
stoffe — zugegeben werden. Gemal einer besonde-
ren Ausfihrungsform besteht die Dispersion aus Tra-
gersubstanz, Partikeln und ggf. Dispergier- und Hilfs-
stoffen.

[0027] Die Partikel weisen vorzugsweise im Wesent-
lichen eine Grolie von 1 bis 3000 um, oder 5 bis 3000
pm, vorzugsweise 5 bis 1000 pm, insbesondere be-
vorzugt 5 bis 500 pym, zwischen 5 und 400 ym oder
zwischen 5 und 350 uym auf. In einer besonders vor-
teilhaften Ausfiihrung haben die Partikel im Wesent-
lichen eine Gréfe von bis zu 500, 400 oder 300 pm.
Dies hat den Vorteil, eine herkdmmliche Verschmut-
zung von Oberflachen widerzuspiegeln.

[0028] ,Im Wesentlichen” bedeutet dabei insbeson-
dere, dass mehr als 80, 90, 95, 98 oder 99% der Par-
tikel in diesen GréRenbereich fallen. ,Gréf3e” bezieht
sich, wie hier verwendet, auf den mikroskopisch be-
stimmten grof3tmoglichen Durchmesser. Gemal ei-
ner anderen Ausfihrungsform der Erfindung weisen
die Partikel eine durchschnittliche Partikelgrof3e von
5 bis 3000 ym, vorzugsweise 5 bis 1000 pym, insbe-
sondere bevorzugt 10 bis 500 pm, zwischen 20 und
400 pm oder zwischen 5 und 300 pm auf.

[0029] Das erfindungsgemale Partikelpraparat (die
Dispersion) wird in Schritt ¢) des erfindungsgema-
Ren Verfahrens auf ein Bauteil mit definierter Sau-
berkeit oder auf ein Bauteil dessen Oberflache na-
hezu vollstandig frei von Partikeln ist, aufgebracht.
Die Sauberkeit l&sst sich nach VDA 19/ISO 16232
bestimmen, insbesondere durch Durchfiihrung einer
Abklingmessung wie in Teil 5 der ISO 16232 be-
schrieben, s. insbesondere Kapitel 6.2.17 mit zuge-
hoériger Fig. 1, oder auf Seite 53 ff. von VDA Band 19.

[0030] Ein Bauteil dessen Oberflache nahezu voll-
sténdig frei von Partikeln ist, 1asst sich insbesondere
durch vorheriges Reinigen des Bauteils bewerkstelli-
gen. Vorzugsweise erfolgt diese Reinigung nach dem
gleichen Verfahren und mit den gleichen Reinigungs-
mitteln wie anschlieRend in Schritt d) des erfindungs-
gemalien Verfahrens.

[0031] Die definierte Sauberkeit des eingesetzten
Bauteils ist wichtig, damit sichergestellt werden kann,
dass die nach Durchlaufen des erfindungsgeméafien
Verfahrens gewonnenen und analysierten Partikel
auch wirklich oder zumindest zu einem bekannten
Prozentsatz aus der aufgebrachten Dispersion stam-
men und nicht etwa schon vorher, z. B. in Form von
Schmutzpartikeln auf der Bauteiloberflache vorhan-
den waren.
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[0032] Das im erfindungsgemafen Verfahren einge-
setzte Bauteil kann jede beliebige Form und Material-
zusammensetzung aufweisen und kann insbesonde-
re auch gekriimmte Oberflachen, Hohlraume und Off-
nungen aufweisen. Gemal einer besonderen Aus-
fuhrungsform handelt es sich bei dem Bauteil nicht
um eine Tragerplatte, insbesondere nicht um eine
Tragerplatte wie sie beispielsweise in dem Partikel-
normal gemaf DE 20 2012 007 412 U1 zu finden ist.

[0033] Gemal einer bevorzugten Ausfihrungsform
sind die Partikel in der Dispersion in einer Menge von
0,5 bis 40 Gew.-%, insbesondere 1 bis 30 Gew.-%
oder 4 bis 20 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Ge-
samtgewicht der Dispersion, enthalten. Bei einer wei-
teren erfindungsgemafRen Ausfihrungsform ist das
Verhéltnis Partikel zu Tragersubstanz (in Gewichts-
teilen) von 1:2 bis 1:20.

[0034] Vorzugsweise betragt die Gesamtmenge an
Partikeln in der Dispersion, welche im erfindungsge-
maRen Verfahren verwendet wird oder im erfindungs-
gemalien Applikator enthalten ist, zwischen 0,1 mg
und 20 mg, insbesondere zwischen 0,5 mg bis 10 mg.

[0035] Die Partikel kdnnen dabei eine ahnliche Zu-
sammensetzung wie der Werkstoff des in Schritt b)
bereitgestellten Bauteils aufweisen oder aus Material
einer anderen Werkstoffgruppe als das in Schritt b)
bereitgestellte Bauteil bestehen.

[0036] In einer besonders bevorzugten Ausflhrung
bestehen die Partikel in der Dispersion aus einem
ahnlichen Material wie das im erfindungsgemafen
Verfahren verwendete Bauteil. Beispielsweise wer-
den in diesem Fall fur die Prufung eines Edelstahl-
bauteils Partikel aus einem ahnlichen Edelstahl in die
Dispersion eingemischt. Hieraus ergibt sich der Vor-
teil, dass eine sehr gute Vergleichbarkeit der Wirk-
samkeitsprufung mit einer regularen Sauberkeitspru-
fung gegeben ist, da regulére Partikel unter anderem
durch die Bearbeitung, z. B. Zerspanung oder Tren-
nen des Bauteils entstehen. In gleicher Weise wr-
de mit Bauteilen aus Nichteisenmetallen, Kunststof-
fen oder anderen Werkstoffen verfahren.

[0037] In einer alternativen bevorzugten Ausflhrung
bestehen die Partikel in dem Praparat aus einer an-
deren Werkstoffgruppe als das zu verwendende Bau-
teil. Hieraus ergibt sich der Vorteil, dass der Verbleib
von Fremdmaterial auf einem Bauteil wiedergespie-
gelt wird.

[0038] Das Aufbringen der Dispersion in Schritt c)
erfolgt vorzugsweise in Form von diskreten Tropf-
chen oder Plnktchen, welche auf der Oberflache des
Bauteils abgelegt werden. Hierzu wird vorzugsweise
ein Applikator verwendet. Unter Applikator wird hier
jede Vorrichtung verstanden, die geeignet ist, eine
definierte Menge der erfindungsgemalen Dispersion
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und damit eine definierte Menge an Partikeln auf die
Oberflache des Bauteils aufzubringen.

[0039] Bei einer weiteren erfindungsgemaflien Aus-
fuhrungsform ist der Applikator ein Behdltnis, aus
dem die erfindungsgemalie Dispersion enthommen
werden kann, ohne Teile der Partikelmenge zu ver-
lieren.

[0040] Gemal einer bevorzugten Ausfiihrungsform
wird die Dispersion in Schritt a) bereits in Form ei-
nes Applikators bereitgestellt, der mit einer definier-
ten Menge der Dispersion befiillt ist. Mit diesem kann
dann in Schritt ¢) die Dispersion auf die Oberflache
des Bauteils aufgebracht werden.

[0041] Die Erfindung betrifft auch Applikatoren, die
besonders zur Verwendung im erfindungsgemafRen
Verfahren ausgestaltet sind und eine definierte Men-
ge der erfindungsgemafien Dispersion und damit an
Partikeln enthalten. Vorzugsweise ist der Applikator
ausgewahlt aus einer Spritze, einer Tube, einer Kar-
tusche, einer Pistole, einer Spritzflasche und einem
Beutel.

[0042] Vorzugsweise ist der erfindungsgemale Ap-
plikator derart ausgestaltet, dass sich die darin be-
findliche Menge an dispergierten Partikeln ohne Ver-
luste entnehmen lasst.

[0043] Besonders akkurate und reproduzierbare Er-
gebnisse haben sich in der Praxis erzielen lassen,
wenn der Applikator gemaly einer ersten Ausfih-
rungsform einen Auslassbereich aufweist, der mit
der Dispersion (partikelhaltiger Tragersubstanz) be-
fullt ist, und mindestens einen zweiten Bereich auf-
weist, der mit reiner Tragersubstanz befiillt ist. Die-
se Ausfiihrungsform hat den Vorteil, dass die Tra-
gersubstanz aus diesem zweiten Bereich nach Ap-
plikation der Dispersion in Schritt c) des erfindungs-
gemalen Verfahrens zumindest partiell als Totvolu-
men im Applikator verbleiben kann. Dies garantiert ei-
ne anndhernd verlustfreie Applikation einer definier-
ten Menge an Dispersion und damit Partikeln. Ge-
mal einer zweiten bevorzugten Ausfihrungsform ist
der Applikator mit der Dispersion beflillt, wobei so-
wohl unmittelbar am Auslassbereich als auch in ei-
nem zweiten Bereich der Applikator mit reiner Tra-
gersubstanz beflllt ist. Durch diese beiden Ausfiih-
rungsformen wird der besondere Vorteil erzielt, dass
nach dem Ubertragen der Dispersion auf das Bauteil
im Totvolumen der Spritze keine Partikel verbleiben
und somit kein Fehler durch den Verbleib von Parti-
keln in der Spritze entsteht. Wenn der Applikator ei-
nen Stempel oder Kolben aufweist, kann es sich bei
dem zweiten Bereich um den an den Stempel bzw.
Kolben angrenzenden Bereich handeln.

[0044] Die Verwendung einer Spritze hat sich als be-
sonders praxisgerecht erwiesen. Bei einer bevorzug-
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ten Ausfihrungsform befindet sich das Partikelpra-
parat mit bekannter Partikelmasse in einer Spritze,
wie sie z. B. flr medizinische Praparate verwendet
wird. Durch Betétigen der Spritze kann das Partikel-
praparat leicht auf das Bauteil Ubertragen werden.
Vorzugsweise betrégt die in der Spritze vorhandene
Partikelmasse von 0,1 mg und 20 mg, insbesonde-
re von 0,5 mg und 10 mg. Bei einer besonders be-
vorzugten Ausfihrungsform wird die Spritze im Stem-
pelbereich und im Auslassbereich mit einer Portion
der reinen Tragersubstanz geflllt, wobei der dazwi-
schenliegende Bereich mit Dispersion befiillt ist.

[0045] Das in Schritt c) mit der erfindungsgemafRen
Dispersion praparierte Bauteil wird dann in Schritt
d) einer herkdbmmlichen Sauberkeitsprifung unterzo-
gen. Diese erfolgt vorzugsweise nach VDA 19 oder
ISO 16232, kann jedoch im Prinzip auch nach jeder
anderen, z. B. betriebsinternen Norm durchgefihrt
werden.

[0046] Durch Vergleich des Analysenergebnisses
mit den bereits bekannten Eigenschaften der Parti-
kelmischung kann dann auf die Fahigkeit des Verfah-
rens geschlossen werden.

[0047] Die Erfindung stellt auch ein Partikelnormal
bereit, welches aus einem Applikator wie oben be-
schrieben besteht, der eine erfindungsgeméafie Dis-
persion mit einer definierten Menge an Partikeln ent-
halt. Es gilt das oben zum Applikator und zur Dispersi-
on Erlduterte entsprechend. Der Begriff des Partikel-
normals ist dem Fachmann bekannt, derartige Parti-
kelnormale sind beispielsweise in VDA 19, Seite 62
f. beschrieben.

[0048] Die Erfindung schlagt insbesondere ein Par-
tikelnormal zur Bestimmung der Wirksamkeit techni-
scher Sauberkeitspriifungen vor, welches aus einem
Applikator besteht, der eine Dispersion mit einer defi-
nierten Menge an Partikeln enthalt, wobei die Partikel
in einer Tragersubstanz dispergiert vorliegen die aus-
gewahlt ist aus Vaseline, Paraffinél, Polyethylengly-
col und deren Mischungen und wobei die Partikel ei-
ne Grofle von 5 bis 400 um aufweisen und die Ge-
samtmenge an Partikeln in der Dispersion zwischen
0,1 mg und 20 mg betragt. Dieses Partikelnormal
hat den Vorteil, dass es gebrauchs- und lagerfertig
zu einem Zeitpunkt hergestellt werden kann und zu
einem spateren Zeitpunkt in Kombination mit einer
Vielzahl realer Bauteilen im erfindungsgemafen Ver-
fahren zur Bestimmung der Wirksamkeit technischer
Sauberkeitsprifungen verwendet werden kann.

[0049] Die Erfindung wird nachstehend anhand ei-
nes Ausflhrungsbeispiels naher erlautert:

2016.11.10

Ausfiihrungsbeispiele

[0050] Vaseline und dickfliissiges Paraffinél wurden
als Vaseline-Olmischung in 3 verschiedene Konzen-
trationen angesetzt und homogen vermischt. Dabei
besitzt Variante | eine geringere Viskositat als Vari-
ante Il und diese eine geringere Viskositat als Vari-
ante Ill (jeweils eingestellt durch héheren Anteil an
Paraffindl).

[0051] Variante | wird fir die Mischung mit Alumini-
umpartikeln zum Einsatz kommen, Variante Il fir den
Einsatz mit den Kupferpartikeln und Variante Ill ist als
Mischung flir das Totvolumen vorgesehen.

[0052] Ineinem Mischvorgang wird zunachst Varian-
te | aus Vaseline und Ol hergestellt. Der Olanteil ist
dabei relativ hoch. Die Herstellung erfolgt durch Mi-
schen der Komponenten unter Warmezufuhr (Masse-
temperatur ca. 55°C).

[0053] In einem zweiten Mischvorgang wird eine Va-
seline-Ol-Mischung Variante | mit Aluminiumpartikeln
versehen. Nach der Siebanalyse sollten die Partikel
Grélen zwischen 50 und 90 pym besitzen, die licht-
mikroskopische Auswertung zeigt die realen GréR3en
zwischen 50 und 200 pm.

[0054] In einem dritten Mischvorgang wird eine
Vaseline-Ol-Mischung mit Kupferpartikeln versehen.
Nach der Siebanalyse sollten die Partikel Grofden
zwischen 150 und 200 pm besitzen, die lichtmikro-
skopische Auswertung zeigt die realen GroRen zwi-
schen 200 und 400 pm.

Beispiel 1:

[0055] Eine 1 ml-Volumen-Spritze wurde mit 0,2 mL
Tragersubstanz der Variante Il beflillt. Anschliel3end
wurden 0,1 mL Trégersubstanz mit Aluminiumparti-
keln hinzugefugt. Fir den Test wurden 10 einzelne
Spritzen befillt

[0056] In einem zweiten Beispiel wurden 0,1 mL Tra-
gersubstanz Il mit Kupferpartikeln in die mit 0,2 mL
Tragersubstanz Il befiillte Spritze gefillt (Fig. 1). Far
diesen Test wurden 30 einzelne Spritzen befillt.

[0057] Die Spritzen wurden jeweils im Zustand der
Befullung mit der Totvolumen-Tréagermasse gewogen
und anschlielend im Zustand mit der zusatzlich ein-
geflllten partikelhaltigen Dispersion. Auf diese Wei-
se wurde die durchschnittliche partikelhaltige Trager-
substanzmasse berechnet. Unter der Annahme einer
homogenen Partikelverteilung in der Dispersion kann
daraus die Masse an Metallpartikeln berechnet wer-
den.

[0058] Anschliefend wurde der Partikel-haltige
Spritzeninhalt beispielhaft in Form von Dots auf die
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Oberflache einer Aluminiumronde aufgebracht (sie-
he Fig. 2 und Fig. 3) und eine Sauberkeitsprifung
durch Niederdruckspritzen nach DIN 16232 durchge-
fuhrt und die abgeltste Partikelmenge gravimetrisch
bestimmt.

[0059] Fur die Prufungen wurden Trégersubstanz-
Partikelmassen-Verhaltnisse von 1:10, 1:15 und 1:
30 hergestellt. Durch das Wiegen der Spritzen vor
und nach dem Befillen mit der partikelhaltigen Dis-
persion ist die Masse M1 (Tragersubstanz + Parti-
kel) bekannt. Unter der Annahme einer homogenen
Verteilung der Partikel in der Tragersubstanz und
dem bekannten Mischungsverhéltnis kann die Masse
M2 (Masse Partikel ohne Tragersubstanz) berechnet
werden. Bei der Sauberkeitsprifung geht die Trager-
substanz in Lésung und die Partikel werden auf ei-
nem Filter gesammelt. Im Idealfall (homogene Parti-
kelverteilung in Tragersubstanz, keine Partikelverlus-
te) ist die Masse der Partikel auf dem Filter (Masse
M3) gleich der Masse M2.

[0060] Anhand von Beispielmessungen sollte ge-
zeigt werden wie gut der ,ldealfall” erreichbar ist.
Méogliche Abweichungen entstehen aus inhomoge-
ner Partikelverteilung in der Tragersubstanz, Appli-
zierbarkeit auf einer Aluminiumronde, manuelle Feh-
ler bei der Gravimetrie usw.

[0061] In Abb. 4 ist die auf 0,1 g normierte, ex-
perimentell ermittelte Masse an Aluminiumpartikeln
aus 10 Einzelmessungen dargestellt. Die mittlere
Schwankungsbreite der 10 Einzelmessungen betragt
ca. 3 Prozent der eingesetzten Partikelmasse von ca.
6 mg.

[0062] In Abb. 5 ist die auf 0,1 g normierte, ex-
perimentell ermittelte Masse an Kupferpartikeln aus
3 x 10 Einzelmessungen dargestellt. Die mittlere
Schwankungsbreite der 30 Einzelmessungen betragt
ca. 5 Prozent der eingesetzten Partikelmasse von ca.
8 mg.

[0063] Das erfindungsgemalfe Partikelnormal ist so-
mit befahigt eine Reproduzierbarkeit von 95-97 Pro-
zent der eingesetzten PartikelImassen zu gewahrleis-
ten.
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ZITATE ENTHALTEN IN DER BESCHREIBUNG

Diese Liste der vom Anmelder aufgefiihrten Dokumente wurde automatisiert erzeugt und ist ausschliel3lich
zur besseren Information des Lesers aufgenommen. Die Liste ist nicht Bestandteil der deutschen Patent- bzw.
Gebrauchsmusteranmeldung. Das DPMA lbernimmt keinerlei Haftung fiir etwaige Fehler oder Auslassungen.

Zitierte Patentliteratur
- DE 202012007412 U1 [0006, 0010, 0032]
Zitierte Nicht-Patentliteratur

- Normen VDA Band Nr. 19 [0003]
- 1SO 16232 [0003]

- DIN 51562 [0018]

- VDA-19[0024]

- VDA 19/ISO 16232 [0029]

- Teil 5der ISO 16232 [0029]

- Seite 53 ff. von VDA Band 19 [0029]
- VDA 19 [0045]

- 1SO 16232 [0045]

- VDA 19, Seite 62 f. [0047]

- DIN 16232 [0058]
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Bestimmung der Wirksamkeit
technischer Sauberkeitsprifungen umfassend die
folgenden Schritte:

e) Bereitstellen einer Dispersion, die eine definierte
Partikelmenge enthélt und in der die Partikel in einer
Tragersubstanz dispergiert vorliegen,

f) Bereitstellen eines Bauteils mit definierter Sauber-
keit oder eines Bauteils dessen Oberflache nahezu
vollstandig frei von Partikeln ist,

g) Aufbringen der Dispersion auf die Oberflache des
Bauteils,

h) Durchflhrung einer technischen Sauberkeitspru-
fung, wobei die technische Sauberkeitsprifung min-
destens die folgenden Schritte umfasst:

(i) Gewinnung der Partikel von der Oberflache des
Bauteils durch Anwendung eines Reinigungsmittels
und

(ii) messtechnische Analyse der Partikel.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Dispersion in Schritt a) in Form
eines Applikators bereitgestellt wird, der mit einer de-
finierten Menge der Dispersion beflillt ist, und dass in
Schritt ¢) die Dispersion unter Verwendung des Ap-
plikators auf die Oberflache des Bauteils aufgebracht
wird.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Applikator derart ausgestaltet ist,
dass sich die darin befindliche Menge an dispergier-
ten Partikeln ohne Verluste entnehmen lasst.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Applikator einen Auslassbereich
aufweist, der mit partikelhaltiger Tragersubstanz be-
fullt ist, und mindestens einen zweiten Bereich auf-
weist, der mit reiner Tragersubstanz befillt ist, und
wobei die Tragersubstanz aus diesem zweiten Be-
reich nach Applikation der Dispersion in Schritt c) par-
tiell als Totvolumen im Applikator verbleiben kann.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, dass der Applikator aus-
gewahlt ist aus einer Spritze, einer Tube, einer Kar-
tusche, einer Pistole, einer Spritzflasche und einem
Beutel.

6. Verfahren nach einem der vorstehenden An-
spriiche, dadurch gekennzeichnet,
i. dass die Partikel im Wesentlichen eine Gréfke von
5 um bis zu 3000 pm besitzen,
ii. dass die Partikel in der Dispersion in einer Menge
von 0,5 bis 40 Gew.-%, insbesondere 1 bis 30 Gew.-
% oder 4 bis 20 Gew.-%, jeweils bezogen auf das
Gesamtgewicht der Dispersion, enthalten sind, und/
oder

2016.11.10

iii. dass die Gesamtmenge an Partikeln in der Disper-
sion zwischen 0,1 mg und 20 mg, insbesondere zwi-
schen 0,5 mg bis 10 mg betragt.

7. Verfahren nach einem der vorstehenden An-
spriche, dadurch gekennzeichnet, dass die Parti-
kel eine dhnliche Zusammensetzung wie der Werk-
stoff des in Schritt b) bereitgestellten Bauteils aufwei-
sen oder dass die Partikel aus Material einer anderen
Werkstoffgruppe als das in Schritt b) bereitgestellte
Bauteil bestehen.

8. Verfahren nach einem der vorstehenden An-
spriche, dadurch gekennzeichnet, dass die in
Schritt a) genannte Tragersubstanz mit dem in Schritt
d) (i) verwendeten Reinigungsmittel von der Oberfla-
che des Bauteils und der Partikel ablésbar ist oder in
diesem Reinigungsmittel 16slich ist.

9. Verfahren nach einem der vorstehenden An-
spriche, dadurch gekennzeichnet, dass die Trager-
substanz auf Basis hydrophober Kohlenwasserstof-
fe, Fette oder Ole ist oder auf Basis hydrophiler Oli-
gomere oder Polymere.

10. Verfahren nach einem der vorstehenden An-
spriche, dadurch gekennzeichnet, dass die Trager-
substanz Vaseline und/oder Paraffindl enthalt oder
hieraus besteht, wobei die Tragersubstanz vorzugs-
weise eine Mischung aus Vaseline und Paraffindl ist,
welche, jeweils bezogen auf das Gewicht der Trager-
substanz, Paraffindl in einer Menge von 10 bis 40
Gew.-%, insbesondere 15 bis 35 Gew.-%, enthalt und
Vaseline in einer Menge von 60 bis 90 Gew.-%, ins-
besondere 65 bis 85 Gew.-%.

11. Verfahren nach einem der vorstehenden An-
spriche, dadurch gekennzeichnet, dass die Trager-
substanz Polyethylenglycol enthalt oder hieraus be-
steht, insbesondere Polyethylenglycol mit einem Mo-
lekulargewicht von zwischen 500 und 2000.

12. Partikelnormal zur Bestimmung der Wirksam-
keit technischer Sauberkeitsprifungen bestehend
aus einem Applikator, welcher eine Dispersion mit ei-
ner definierten Menge an Partikeln enthalt, wobei die
Partikel in einer Tragersubstanz dispergiert vorliegen
die ausgewahlt ist aus Vaseline, Paraffindl, Polyethy-
lenglycol und deren Mischungen und wobei die Par-
tikel eine Grofle von 5 bis 400 ym aufweisen und
die Gesamtmenge an Partikeln in der Dispersion zwi-
schen 0,1 mg und 20 mg betragt.

Es folgen 4 Seiten Zeichnungen
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Anhéangende Zeichnungen

Fig.2
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