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1345 xv7 PARTICLECHECK

Beispielbericht eines ParticleCheck-Auftrags
Materialidentifikation von Partikeln in einer Olprobe

Auftraggeber: Bestellung: 1234567 SAP

Musterfirma Ihr Ansprechpartner: Herr Max Muster

Musterstr. 1 Unser Ansprechpartner: Caroline von Lavergne
Musterstadt Unsere Durchwahl: Tel.+ 49 8106 9941 26
Anlagentyp: keine Angabe Anlage: keine Angabe

Bauteil: keine Angabe Probentyp: z.B. Motor6l, Stempelprobe, Wischprobe

Erhaltene Proben

Die in der folgenden Tabelle aufgefuhrte Probe wurde der GWP zur Verfigung gestellt. Auf
die Probenahme hatte die GWP keinen Einfluss.

Tabelle 1: zu analysierende Probe

Eingang GWP # Kunden-# Bezeichnung Material Bemerkung

01.01.2016 1 1234 Olprobe aus ... z.B. Produktbezeichnung ca. 30 ml, dunkelbraun,
Partikel <0,5 mm sichtbar

Aufgabenstellung

Kundenseitig wurden Partikel in einem Ol festgestellt. Auftragsgemar soll untersucht werden,
aus welchem Material die einzelnen Partikel bestehen.

Zur Bergung der Partikel, zur Ermittlung der GroRRenverteilung als auch des Habitus sowie
zur Materialidentifikation der einzelnen Partikel setzen wir die GWP-Arbeitsvorschrift ,AV 273
Anly — Bergung, Statistik und Materialidentifikation von metallischen, anorganischen und
organischen Partikeln, Fasern, Stduben® in der jeweils aktuellen Revision ein.

Probenpraparation

Die Partikel der Probe wurden in geeigneten Losungsmittel dispergiert, in die gewlnschte
Konzentration gebracht und tber einen Goldkernporenfilter (0,8 um) vereinzelt gewonnen.
Anschliel3end wurde die Probe drei Stunden bei 80 °C im Trockenschrank gelagert.

Untersuchungen

Die Analyse der Partikel erfolgte mittels Rasterelektronenmikroskopie mit energiedispersiver
Réntgenanalyse (REM-EDX)*. Hierzu wurden die leitfahigen Membranfilter auf Kohlenstoff-
Pads fixiert.

Insgesamt wurden 30 Partikel mittels REM-EDX untersucht, von denen die reprasentativen
dokumentiert werden.

' Akkreditiert nach DIN EN ISO/IEC 17025
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Die Durchnummerierung der einzelnen Partikel erfolgt nach folgender Nomenklatur:
(Proben-Nr.)-(Partikeltyp in romischen, fetten Ziffern)-(fortlaufende Partikel-Nr.);
Beispiel 2-11-3

Partikelgrol3e, -anteil und -habitus

Die in der folgenden Tabelle 2 aufgefuihrten Partikel wurden im Rasterelektronenmikroskop
mit Grél3envermessung, Anteilabschatzung und Beschreibung des Habitus analysiert.

Die entsprechenden REM-Aufnahmen mit zugehérigem EDX-Spektrum sind im Bildanhang
aufgefuhrt.

Tabelle 2: Analysierte Partikel

Partikeltyp GrolRenbereich Antell Habitus-Kategorie
(von 30 analysierten Partikeln)

I ca.9—15um <5% Sprodes Bruchstick, Plattchen
Il ca. 100 — 120 pum ca.20% Span

1 ca.5-12 um ca. 60 % Kugelig , tw. kristallin

v ca. 6—35pum ca.10% Kugelig

\Y ca.8—-10 um <5% Schichtstruktur
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Materialidentifikation der einzelnen Partikeltypen

Die Ergebnisse der EDX-Elementanalyse zu den oben aufgefuhrten Partikeln sind in der
folgenden Tabelle 3 dokumentiert und fuhrten zur entsprechenden Identifikation.

Zu < 5 % wurden organische Partikel mit Cr-Verunreinigungen gefunden (Partikeltyp 1).
Moglicherweise handelt es sich um Kunststoff, dessen Quelle z.B. Beschichtungen von
Edelstahl- bzw. Chrombauteilen ist.

Bei Partikeltyp Il handelt es sich um hochlegierten Stahl (Cr, Ni), welcher zu ca. 20 % auftritt.
Er liegt hauptsachlich als Span vor. Cr-Ni-legierter Stahl wird als Edelstahl fir stark
beanspruchte Bauteile verwendet.

Partikeltyp Ill ist mit ca. 60 % am haufigsten vertreten. Er besteht aus Eisen sowie geringeren
Anteilen an Silizium. Diese Zusammensetzung entspricht einem un- oder niedriglegierten
Stahl, z.B. Federstahl.

Partikeltyp IV besteht hauptsachlich aus Blei. Die leicht kugelige Form im REM-Bild kann
Hinweis auf eine Schweil3perle sein. Blei wird héufig als Lot genutzt. Dieser Partikeltyp tritt zu
ca. 10 % auf.

Partikeltyp V wurde zu <5 % gefunden auf und beinhaltet als Hauptelemente Si und O.
Moglicherweise handelt es sich um ein Silikat bzw. Siliziumdioxid. Die Schichtstruktur im
REM-Bild bestatigt diese Vermutung. Eventuell wurde dieser Partikeltyp durch Kontamination
mit Umgebungsstaub eingetragen oder entstammt z.B. keramischen bzw. glasernen
Bauteilen.
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Tabelle 3: Partikelidentifikation mittels EDX-Ergebnissen; reprasentative Zusammensetzung der Partikeltypen
(Hauptelemente: xx, Nebenelemente: x)

Probe 1

Typ|C | O |Fe | Cr |[Mn Ni |[Ti|Mo|Cu | Zn|Sn|Sb|Pb|Si | Al | Mg| Ca Cl | |dentifikation Mdogl. Quelle

I XX | X X X Organik + Cr-Anhaftungen | z.B. Kunststoffbeschichtete Cr-Bauteile
Il X | XX | XX | X | XX X X hochleg. Stahl, Cr-Ni Edelstahlbauteile, hohe Beanspruchung
[l X | xx X un-/niedrigleg. Stahl Stahlbauteile (z.B. Federn)

IV | x | x |x X | x XX Blei Lot

V | x | xx XX | X X Silikat Umgebungsstaub

Berichterstattung

Zorneding, den 06.04.2017

Caroline von Lavergne
Auftragsbearbeitung

Dr. Stefan Loibl
Interne Prifung
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Bildanhang

Bild 1:
Makro-Aufnahme des Filters Ubersichtsmapping
blau: O, rot: Fe, gelb: Na, griin: Si, orange: Al

e

Bei k. =~ &
MAG: 12000 x ! .
Bild 3: Bild 4:
REM-Aufnahme von Partikel 1-1-2 EDX-Spektrum von Partikel 1-1-1
Organik mit Cr-Anhaftungen Hauptelemente: C
z.B. Kunststoff Nebenelemente: O, Cr, Ca

MAG: 1000 x

Bild 5: Bild 6:
REM-Aufnahme von Partikel 1-11-1 EDX-Spektrum von Partikel 1-11-1
hochlegierter Stahl (Cr, Ni) Hauptelemente: Fe, Cr, Ni

Nebenelemente: C, Si, Mo, Mn
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MAG: 7000 x

Bild 7: | Bild 8:

REM-Aufnahme von Partikel 1-111-1 EDX-Spektrum von Partikel 1-111-1
un-/ niedriglegierter Stahl Hauptelemente: Fe

Nebenelemente: C, Si

o
£

e
Bild 9: Bild 10:
REM-Aufnahme von Partikel 1-1V-1 EDX-Spektrum von Partikel 1-1V-2
Blei Hauptelemente: Pb

Nebenelemente: C, O, Fe, Zn, Cu

bo

MAG: 12000 x

Bild 11: Bild 12:
REM-Aufnahme von Partikel 1-V-3 EDX-Spektrum von Partikel 1-V-1
Silikat/ Siliziumdioxid Hauptelemente: Si, O

Nebenelemente: C, Al, Ca
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