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Abb. 2 Abreinigung eines Fingerabdrucks mit einem
trockenen Polyester-Tuch der Maschendichte 300. Nach
einmaligem Wischen bleiben deutliche Schlieren zurtck.

Reinheits-Zustande

Abb. 3 Abreinigung des unteren Abdruck-Teils mit n-Hexan
und dekontaminiertem Reinigungstuch der Maschendichte
1056. Die Oberflache ist sichtbar rein.

Wahrend der Begriff Messen das skalierte Vergleichen

von Zustands- und BezugsgrofRen beschreibt, kennen wir
alternative nicht skalierte Wahrnehmungsformen, die fur
bestimmte Aufgaben ausreichend oder sogar von Vorteil

sein kdnnen. Oftmals sind die Probenahme und Aufbereitung
genauer Messdaten von technischen Zustdnden mit hohem
Aufwand und Zeitbedarf verbunden. Es reichte in vielen Féllen
jedoch die Information ,,zu viel* oder ,,zu wenig“ um auf
bestimmte Zusténde zu reagieren.

Wenn sich auf einer Sedimentations-Platte im Reinraum
normalerweise 10 Partikel befinden und beim folgenden
Mess-Intervall sind es hunderte dann ist die prazise Infor-
mation ob es exakt 610 oder 720 Partikel sind bedeutungs-
los. Die wichtige Information lautet: Viel mehr Partikel als
sonst - MaRnahmen zur Wiederherstellung des ursprunglichen
Zustands mussen eingeleitet werden. In solchen Fallen kénnen
Indikator-Methoden wegen der Eindeutigkeit ihrer Aussage
und deren sofortiger Bereitstellung den hoch entwickelten
Messmethoden Uberlegen sein. AuRerdem erfordern Indikator-
Methoden geringere Investitionen und lassen sich oft auch
durch angelerntes Personal handhaben. Im Clear & Clean

- Forschungslabor beschaftigen wir uns mit der Erarbeitung
von ,LowTech* - Methoden fir den Einsatz in der Reintechnik,
damit der Anwender das eingekaufte Reinraum-Verbrauchs-
material selbst prifen kann, und er nicht auf externe Hilfe
angewiesen ist. Einige solcher Methoden werden nachstehend
beschrieben:

Technologen in den HiTech-Industrien sind oftmals darauf
angewiesen, Zustdnde von Unreinheit im Mikrometer-Bereich
zu erkennen und zu korrigieren. Dafur stehen elektronische
Gerate zur Verfigung. Diese Ubertragen ,,Un-Reinheit” in
numerische Daten. Deren physikalische Einheiten sind bei-
spielsweise Partikel pro Volumen- oder pro Flacheneinheit.
Heute lasst sich relativ genau messen, wie viele Partikel sich
in einer Flissigkeit oder auf einer Oberflache befinden. In der
Forschung oder bei Material-Prifungen werden solche Rein-
heits-Daten zu Vergleichszwecken bendétigt, beispielsweise um
sicherzustellen, dass in einem Fertigungs-Prozess vorgegebene
Grenzwerte eingehalten werden. Ein solches Instrumenta-
rium mit hoher Messgenauigkeit steht jedoch nicht Uberall zur
Verfugung. Es kostet zudem etliche tausend Euro und wiegt
zwischen 1 und 20 kg.

So stellte sich zunachst einmal die Aufgabe, eine Methode zur
schnellen Beurteilung von Lésungsmittel-Reinheit zu entwi-
ckeln. Brauchten wir doch hoch-reine Losungsmittel um reine
Oberflachen zu erzeugen. Referenz-Oberflachen machten uns
die vergleichende Beurteilung von Verunreinigung Uberhaupt
erst moglich. Technische Oberfldchen-Reinheit lasst sich in
vielen Fallen vor allem durch den Einsatz hochgradig gerei-



Abb. 4 Die C&C-Kollektor-Platte, Form,
Grole, Beschaffenheit (2 Ausfuhrungen)

Entwicklung eines Indikator-Systems

Kamera

C&C-Transfer-Platte

Abb. 5 Mikroskop Zeiss Axio Zoom.V16-Dunkelfeld-Kont-
rast
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nigter Lésungsmittel erzielen - etwa durch reinigende Spul-
vorgange oder durch Lésungsmittel-unterstitzte wischende
Reinigungs-Prozeduren.

Zur Entwicklung eines Indikator-Systems fiir die Chemikalien-
Reinheit von Lésungsmitteln griffen wir zuriick auf eine Arbeit
von Bernhardt Klumpp aus dem Jahr 1993, der in seiner
Dissertation [1] ein interessantes System zur Erfassung von
Partikeln auf Oberfldchen mittels gerichteten Schraglichts
beschrieben hatte. Spéater waren wir auf eine Arbeit von
Robert Deegan [2] gestol3en, in der Deegan den sog. Kaffee-
Ring-Effekt beschrieben und analysiert hatte:

Wenn der Tropfen einer Partikel-haltigen Flussigkeit auf die
glatte Oberfléache eines Festkdrpers gelangt und dort ver-
dampft, so sammeln sich die im Tropfen geldsten Partikel in
dessen Randbereich. Sie bilden dort eine gut sichtbare Zone
erhohter Partikeldichte. Dabei wird der Tropfenrand durch die
bekannten Haftkrafte an der Substrat-Oberflache fixiert. Die
Herausforderung bestand nun darin, das Klumppsche Detek-
tions- und Bildverarbeitungs-System mit der Mie-Streuung
als Basis und den Kaffeering-Effekt miteinander zu kombinie-
ren. Wir vermuteten, dass sich bei Kombination der Systeme
nicht lediglich Feststoff-Partikel abbilden lieRen, sondern vor
allem auch nicht flichtige Rickstande flissiger Phasen. Diese
stammen z. B. aus der Destillation von Lésungsmitteln wie
Aceton, 2-Propanol, n-Hexan oder Benzin. Wir vermuteten,
sie wirden sich mikroskopisch in der Verdichtungs-Zone als
ringformige Tropfenrand-Strukturen zeigen wenn wir sie auf
ein schwarz gefarbtes Substrat brachten und mit gerichte-
tem Schréaglicht beleuchteten. Im Experiment bestatigte sich
unsere Vermutung. Zur Steigerung des Abbildungs-Kontrasts
bedampften wir zunachst im Hochvakuum das schwarz
gefarbte Glassubstrat mit einer Iridium-Schicht, so dass wir
die Reflexion der Glasoberflache auf unter 3 % reduzieren
konnten und damit eine deutliche Erhéhung des Abbildungs-
Kontrasts erzielten. Nachteil bedampfter Platten ist, dass sie
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Abb. 7 Partikel-Ubertragung mittels CC-Transfer-Test
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sehr kratzempfindlich sind. Wir suchten und fanden kratzfeste-
res Glas, allerdings mit etwas geringerem Bildkontrast, das wir
nun einsetzen.

Unsere Aufgabenstellung umfasste im Wesentlichen vier spezi-
elle Zielsetzungen:

1- die mikroskopische Sichtbarmachung nicht flichtiger Rick-
stande in prinzipiell reinen Flussigkeiten wie Losungsmitteln.

2- die mikroskopische Sichtbarmachung von Abdriicken solcher
Materialien auf deren Oberflache sich Gbertragbare Filme,
Partikel oder andersartige Verunreinigungen befinden.

3- die Abbildung von Schlieren wie sie bei der Durchfihrung
wischender Reinigungs-Prozeduren entstehen.

4- die mikroskopische Sichtbarmachung von Feststoff-Partikeln
im Dunkelfeld-Kontrast oder im gerichtetem Schraglicht auf
Substraten schwarzer Farbung.

Zudem wollten wir experimentell nachweisen, dass sich durch
das Auftrocknen von Lésungsmittel-getrankten textilen Werk-
stoffen eine Aussage Uber deren Verunreinigungs-Masse durch
Textil-Praparationen oder andere Inhaltsstoffe treffen lieRe.

e Clear & Clean-Kollektor-Platte 50 x 50 oder 50 x 150 mm

e Mikroskop Zeiss Axio Zoom V16 - Auflicht-Dunkelfeld-Kont-
rast oder Schraglicht

e Zeiss Objektiv PlanApo Z1x/0,25 FWD 60 mm

e Zeiss-Mikroskop-Kamera AxioCam 105 Color

e Mikroskop-Software Zeiss-AxioVision

e Analytisches 2-Propanol 99,8 %

e n-Hexan 99 % - Lésungsmittel

e Ballistol Universal-0l

e Mikroliter-Pipette 0,1 - 3 pl

e Airlaid - Tucher Typ Kimtech Science 7557 zur
Plattenreinigung

Transfer-Test
Druckluft
=
Prifplatte
vor Priifung
| nach Prifung

Priifling

Pressenbett Priifplatte




Abb. 8 Partikel-Riickstand auf der Kollektor-Platte
(Reinraum-Tuch Microweb™ UD-G) vor und nach Dekonta-
minierung.

Versuchsdurchfuhrung

Ergebnisse

Partikel-Ubertragung beim C&C-Transfer-Test

nicht dekontaminiertes Tuch dekontaminiertes Tuch

Partikel-Anzahl > 0,5 pm

Um nachzuweisen, inwieweit sich der Reinheitsgrad des
Lésungsmittels auf die abgebildeten Tropfenrander auswirkt,
wird analytisches, hochreines 2-Propanol kontrolliert durch
leichtes Mineraldl verunreinigt. In diesem Versuch wurden
Verunreinigungs-Grade von 0,001 - 1 % untersucht.

Die Kollektor-Platte wird vor Beginn des Versuchs mittels
n-Hexan 99 % und einem Zellstoff-Vlies Kimtech Science
grundlich gereinigt und auf vorhandene Rest-Verunreinigungen
hin untersucht. Ist unter dem Dunkelfeld-Auflicht-Mikros-

kop keine Verunreinigung mehr sichtbar, kann der Versuch
beginnen.

Tropfenauftrag

Mit Hilfe einer reinen Glas-Pipette wird ein Tropfen aus einer
der zuvor angemischten Proben entnommen und moglichst
mittig auf die Kollektor-Platte aufgegeben. Der Tropfen muss
auf der Kollektor-Platte ohne Beruihrung zwischen Platte und
Pipetten-Kanule abgesetzt werden.

Visualisierung

Um den Tropfenrand sichtbar zu machen, ist Schraglicht not-
wendig. Mit Hilfe von Mikroskop und Kamera kann dann der
Tropfenrand fotografiert und ausgewertet werden.

Tropfenrand

Mit einer Software wie ,,Zeiss AxioVision* kann der Tropfenrand
auch vermessen werden. AnschlieBend werden die Ergeb-
nisse gespeichert und stehen der weiteren Bearbeitung zur
Verfigung.

e Die Versuche zeigten, dass die grobe Beurteilung von
Lésungsmittel-Verunreinigung anhand der Tropfen-Randdicke
maoglich ist.

o Auf die Kollektor-Platte libertragene Material-Abdriicke geben
Aufschluss Uber den Reinheits-Zustand von Produkt-Ober-
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Zuséatzliche Verunrei-
nigung mit 5000 ppm
Mineraldl, 10fache Ver-
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Textiler Abdruck nach
Anpressen eines Rein-
raumtuchs an die C&C-
Kollektor-Platte

Visualisierung der Verunreinigungen in Lésungsmitteln
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flachen (Overalls, Reinraumtiicher, Handschuhe und andere
flexible Flachengebilde).

e Es zeigten sich nach wischenden Reinigungsvorgangen deut-
liche Schlieren in Abhéngigkeit vom Dekontaminations-Grad
der benutzten Reinraum-Tucher

e Die Kollektor-Platte ist zur Visualisierung von partikuldaren
Verunreinigungen - wie von Sedimentation - gut geeignet.

Der Vorteil der beschriebenen Indikations-Methoden liegt in
deren universeller Einsetzbarkeit, Einfachheit, Schnelligkeit,
und in ihrem relativ geringen Preis. Insbesondere die Schat-
zung der Masse nicht-flichtiger Riickstande in reinen Losungs-
mitteln ist messtechnisch nur mit erheblichem Aufwand
moglich. Der Nachteil dieser Indikator-Methoden zeigt sich in
ihrer nicht gegebenen Skalierbarkeit. Es handelt sich um Indi-
kations- nicht hingegen um Messmethoden.

(Zu diesem Thema hat Herr Stefan Haupt, Clear & Clean,
Werk fur Reintechnik GmbH am 31.01.2017 wahrend der Ver-
anstaltung ,,Lounges 2017“ in Stuttgart einen Vortrag gehalten
und einen weiteren am 06.01.2018 bei den ,Lounges 2018 in
Karlsruhe.)
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