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l
jﬁ& Dienstleistungen in der Schadensanalytik

W Dienstleistungen
* Fehler- und Schadensanalytik/Task Force Support

* Gutachten fur Versicherungen und Gerichte

° Qualitatssicherung/Freigabepriufungen/F&E-Unterstlitzung
* Entwicklung neuer Pruf- und Analyseverfahren

* Fehlersimulation und Alterungsprufungen

B Unsere Kompetenzen

-

- ° Ein multidisziplinares Team aus hochqualifizierten Experten der
- Fachrichtungen
P 8% Gl ] — Physik
NddCdp — Elektrotechnik
Materials Testing Laboratory — Chemie und Chemietechnik

— Werkstofftechnik (Metalle und Polymere),
— Maschinenbau

« DAk})(eiche — Luft- und Raumfahrtechnik
Akkreditierungsstelle — Minera|ogie
D-PL-14115-09-00
DIN EN ISO/1EC 17025 bearbeitet in jedem Jahr fast 1.000 Schadensfalle.
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Analytische Verfahren

® Analytische Verfahren
* Metallographie / Materialographie / Praparation

* Topographie und Werkstoffdiagnostik
— Lichtmikroskopie und Digitalmikroskopie
— Rasterelektronenmikroskopie (REM) mit EDX- bzw. WDX-Analytik
— Focused lon Beam (FIB)
— Transmissions-Elektronenmikroskopie (TEM)

* Oberflachenanalytik
— Zeitaufgeltste Sekundarionen-Massenspektroskopie (TOF-SIMS)
— Dynamische Sekundarionen-Massenspektroskopie (D-SIMS)
— Rontgenangeregte Photoelektronenspektroskopie (XPS)
— Auger Elektronen Spektroskopie (AES)
— Rontgendiffraktometrie (XRD)

* Zerstorungsfreie Prufung (NDT)
— Digitale Rontgenpriufung (Radioskopie)
— 3D-Computertomographie (inkl. Reverse Engineering)
— Ultraschallprtfung und Ultraschallmikroskopie (SAM)
— Thermographie
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Analytische Verfahren

® Analytische Verfahren

* Chemische Analytik
— Nasschemische Werkstoffanalytik (ICP-OES, ICP-MS)
— Gaschromatographie (GC) mit unterschiedlicher Detektion (z.B. MS)
— Hochleistungs-Flissigkeits-Chromatographie (HP-LC)
— lonenchromatographie (IC)
* Kunststoffanalytik
— Infrarotspektroskopie (FT-IR/ATR FT-IR/IR Mikroskopie)
— Thermische Analyse (TGA)
— Differentialthermoanalyse (DSC)
— Dynamisch-Mechanische Analyse (DMA)
— Gel-Permeations-Chromatographie (GPC)
* Elektroniklabor
— Netzwerkanalyse und zeitaufgeloste Signalanalysen (5GS)
— Mikroohm-Messungen (Dry Circuit), LCR-Messungen
— Halbleiterprifungen (Spreading Resistance-Profiling (SRP), OBIRCH)
* Mechanisch-Technologische Prifungen
— Zug- und Druckprifungen (mit Temperierung) sowie Kerbschlagversuch
— Mikro- und Makrohérteprifung
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Definitionen in der Schadensanalytik

Fehler
= Storung der Funktion oder dekorative Mangel an einem Produkt

Schaden

= Veranderung an einem Produkt, durch die seine vorgesehene Funktion
wesentlich beeintrachtigt oder unmoglich gemacht wird. Der Schaden wird
oft erst beim Endkunden bemerkt und geht in der Regel weit Uber den
Wert des schadhaften Teils hinaus.

Schadensanalyse

= Systematische Untersuchungen und Prifungen zur Ermittlung von
Schadensablauf und —ursache
Voraussetzung fir den Erfolg einer Schadensanalyse ist eine systema-
tische Herangehensweise, insbesondere bezlglich der Wahl des Pro-
benmaterials, der Beschaffung von Informationen, der Erarbeitung eines
Lésungsweges sowie schliel3lich der Durchfliihrung der Fehleranalyse.
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Ablauf einer Schadensanalytik
' schadensamalyse

| Informationsbeschaffung |
I
I [ [ |

Aufbau und Funktion Materialien und Betriebsbedingungen zeitlicher Ablauf
des Bauteils Herstellungsverfahren des Schadens

I Erarbeitung eines Losungswegs |

Festlegung der Kosten-, Zeit- und Auswahl der Untersuchungsablauf
Probenart und Anzahl Untersuchungsziel definieren Pruf- und Analyseverfahren festlegen

I Durchfiihrung der Fehleranalyse |

Probennahme Schadensbeschreibung zerstdrende und zerstérungsfreie Simulationen und
und Praparation Untersuchungen Experimente
| [ ]
[ |
Konstruktive Makroskopische -
Besonderheiten Schadensbeurteilung - Losung des Problems ?
- Ende des festgelegten Ablaufs ?

I - Absehbarkeit der Erfolglosigkeit ?
[ | |

Aussehen Lage und Belage, stoffliche
des Fehlers Ausgangspunkt Merkmale der Oberflache

I Auswertung der Untersuchungsergebnisse

I Ermittlung der Schadensursachen

Schadensanalytik

[
VDI-Richtinie 3822

I Schadensbericht erstellen

|
| - -
IMaBnahmen zur Schadensabwehr ermitteln| N Anlehnung an d|e
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Erarbeitung eines Losungsweges

Gemeinsame Erarbeitung eines Losungsweges mit dem Kunden
= Festlegung der Probenart und Anzahl (inkl. Referenzproben)

= Auswahl der Prif- und Analyseverfahren

= Optimierung des Untersuchungsumfanges

= Festlegung der Bearbeitungsfolge (ggf. Priorisierung)

= Kostenabschatzung (Angebot)

= Bestellung durch den Kunden

= Terminplanung, Berichtslayout und Zwischenergebnisse

Auswahl geeigneter Priuf- und Analyseverfahren

= Zur Losung der meist komplexen Probleme stehen eine Vielzahl von
Analysemethoden zur Verfigung

In Abstimmung mit dem Auftraggeber erfolgt eine zieloptimierte Auswabhl

mit einem 6konomisch vertretbaren, mdglichst geringen Kosten- und Zeit-
aufwand zur gewissenhaften Aufklarung der Fehler- oder Schadensursache
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jﬁs Definitionen in der Tribologie

Tribologie

M Tribologie ist die Wissenschaft und Technik von aufeinander einwirkenden
Oberflachen in Relativbewegung. Sie umfasst das Gesamtgebiet von
Reibung und Verschleil3, einschlie3lich Schmierung, und schliel3t
entsprechende Grenzflachenwechselwirkungen sowohl zwischen

Festkorpern als auch zwischen Festkorpern und Flussigkeiten oder Gasen
ein.

B Tribologie tragt durch Minderung von Verschleil3 und Optimierung von
Reibungsbedingungen zur Erhaltung von Werten bei.

Tribologisches System (Tribosystem)

B Das tribologische System beinhaltet alle an einer tribologischen
Beanspruchung beteiligten stofflichen Komponenten und ihre
Eigenschaften mit den sich bei ihnen ergebenden Veranderungen sowie die
fur die Beanspruchung charakteristischen Vorgange und Grdl3en.
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Schema eines tribologischen Systems

Beanspruchung

Zwischen-

Gegenkorper
stoff d P

Grundkdrper

Umgebungsmedium

Kennzeichnende Elemente eines Tribosystems

Tribosystem

Struktur: Beanspruchung:
Stoff und Gestalt Eingeleitete Energie
Grundkdrper Belastung
= Kraft
FEEIUTE = Verlauf
Gegenkorper = Dauer
Zwischenstoff Bewegung .
Medi = Art (Gleiten, Walzen,
edien StolRen, Stromen)
Umgebung = Form (kontinuierlich,
(fest, flissig, gasformig) oszillierend ...)

Temperatur
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Reibung und Verschleil3

Reibungszustande

Festkdrperreibung

Grenzreibung

Reibungskoeffizient

F = uN

| | T -
T | | -

v o= Vo= Der Reibungskoeffizient
u=F/N
Mischreibung Flissigkeitsreibung
Der Reibungskoeffizient hangt ab von
l Fy l Fy = Oberflachenrauheit
L \ | | = Schmiermittel / Zwischenstoff
rvete : hd = Oberflachenchemie

v f | = Kontaktstress
v = = Kontaktgeometrie
= Umgebungsbedingungen
= Temperatur
= Gleitgeschwindigkeit
= Zeit, ...
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jﬁs Reibung und Verschleil3

Verschleilfmechanismen

IA

Ve

Abrasion Oberflachen- Adhasion Tribochemische
zerr(ttung Reaktion
Physikalisch Chemisch

Adhasion

Bildung von Haftverbindungen an den Grenzflachen,
wobei der Verschleil3 durch die nachfolgende Tren-
nung der Grenzflachen auftritt (Materialibertrag: z.B.
Kaltverschweil3en)

- Fresser, Lécher, Kuppen, Schuppen, ...

Abrasion

Abtrag von Material infolge von furchenden oder ritzen-
den Beanspruchungen (Mikrozerspanung)

- Kratzer, Riefen, Mulden, Wellen, ...

Oberflachenzerrittung

Ermidung und Rissbildung in oberflachennahen Berei-
chen infolge der tribologischen Wechselbeanspruchung
- Risse, Griibchen, ...

Tribochemische Reaktion

Infolge der tribologischen Beanspruchung induzierte
chemische Reaktion zwischen Grundkorper, Gegen-
korper und angrenzenden Medien unter Entstehung
von Reaktionsschichten oder -partikeln

- Reaktionsprodukte (Schichten, Oxidation, Partikel) ...
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Tribologische Werkstoffgrenzschichten

Die Charakterisierung der Werkstoffgrenzschichten erfordert oberflachenanalytische Methoden

Festkérper-
Analyse

Dunnschicht-
Analyse

Oberflachen-
Analyse

> 300 nm
Rauheit
Glanz
30 nm
Diffusion
Korrosion

Oxidation

Korrosion
Passivierung 0,3 nm
Haftung
Katalyse
Benetzbarkeit

Biovertraglichkeit
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Physikalische Verfahren in der Oberflachenanalytik

=

Beschuss des zu untersuchenden Objekts (Probe) mit einer Sondenstrahlung = Primarstrahlung.

2. Der bestrahlte Probenbereich wird von der Primérstrahlung angeregt. Hierbei kann es sich um Elektronen,

lonen, Neutralteilchen oder Photonen handeln.

3. Dieser Probenbereich emittiert die Sekundarstrahlung (Elektronen, lonen, Neutralteilchen, Photonen)
4. Die Sekundarstrahlung wird detektiert. Sie enthélt Informationen tber die beschossenen Objektbereiche
. . IRRAS, MIR

Sondentechnik Ausgeloste DRIFTXRD Sondenarten

Sekundarstrahlung L}MMA
@ XPS
I hi / Reflektierte
FHUErS e U € Priméarstrahlung

Legende

Elektron @)
lon O
Neutralteilchen 0
Photon A~

Lichtsonden

ESMA
LEED, EELS

REM

” AES

Elektronenstrahlsonden

PIXE, GDOES

lonenstrahlsonden
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_ Physikalische Verfahren in der Oberflachenanalytik

Ausgewahlte Sondenverfahren und Verfahrensvarianten der Oberflachen- und Dinnschichtanalytik

Abkiirzung Verfahrensname
AES (SAM) Augerelektronenspektroskopie (Scanning-Auger-Mikrosonde)
AFM Atomic Force Microscopy (Raster-Kraftmikroskopie)
MEM Magnetic Force Microscope (Magnetkratt-Mikroskop)
EFM Electrostatic Force Microscope (elektrostatisches Kraftmikroskop)
LFM Lateral Force Microscope (Lateralkraft-Mikroskop)

EELS (EEVS)

Electron Energy Loss Spektroscopy
(Elektronen-Energieverlustspektroskopie)

ESMA (EMPA) | Elektronenstrahlmikroanalyse (Electron MicroProbe Analysis)

~EDX Energiedispersive Rontgenspektroskopie

~ WDX Wellenldngendispersive Rontgenspektroskopie

GDOS Glow Discharge Optical Spectroscopy
(Glimmlampenemmisions-Spektralanalyse)

GDMS Glow Discharge Mass Spectroscopy
(Glimmentladungsmassen-Spektralanalyse)

IRRAS Infra-Red Reflection Absorption Spectroscopy
(Infrarot-Reflexions-Absorptionsspektroskopie)

LAMMA (LIMS) | Laser-Mikrosonden-Massenanalyse (Laser lonization Mass

Spectrometry)

Abkiirzung Verfahrensname
PTS Gepulste Photothermische Spektroskopie
RBS Rutherford-Backscattering-Spectroscopy

(Rutherford-Riickstreu-Spektroskopie)
REM (SEM) Rasterelektronenmikroskopie
(Scanning Electron Microscopy)
SIMS Sekundirionenmassenspektrometrie
TOF-SIMS Time-Of-Flight Secondary Ton Mass Spectrometry
(Flugzeit-Sekundidrionenmassenspektrometrie)
SNMS Sekundérneutralteilchen-Massenspektrometrie
STM Scanning Tunneling Microscopy
TEM Transmissionselektronenmikroskopie
TRFA (TXRF) Totalreflexionsrontgenfluoreszenzanalyse
(Total Retlection X-Ray Fluorescence)
XPS X-Ray Photoelectron Spectroscopy
(Rontgenphotoelektronen-Spektroskopie)
XRD X-Ray-Diffraction (Réntgendiffraktometrie)

Dr. Olaf Glinnewig
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Verfahren in der Oberflachenanalytik

102
<LIMI >
104
= XRD
;=
e 10°
S GDOS
8 EDX
= WDX
g 10-8 i
3 ( REM) TREA
h —y ol ]
TEM AES | SIMS IRRAS
10-10 AFM
10-‘12
1012 1010 108 10® 104 102
Lateralauflosung in m
LIMI  Lichtmikroskopie TEM  Transmissionselektronenmikroskopie
REM Rasterelektronenmikroskopie XPS Rontgenangeregte Photoelektronenspektroskopie
EDX  Energiedispersive Rdontgenanalyse AES  Augerelektronenspektroskopie
SIMS Sekundarionen-Massenspektrometrie AFM  Atomic Force Microscopy
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jﬁs Oberflachenanalytik — Rasterelektronenmikroskopie

= Rasterelektronenmikroskopie (REM / SEM)
Detektor fur Elektronen: Topoqgraphie / Material

- Hohe laterale Auflésung (< 5 nm)

Hohe Tiefenschéarfe

Prazise Messung von Langen
SE-Detektor: Topographiekontrast
BSE-Detektor: Materialkontrast

Detektor fur Rontgenstrahlung: EDX-Analyse

- Laterale und vertikale Auflésung: 0,1...1 um

- Laterales Element-Mapping, vertikale Element-
profile (letztere nur am Querschliff)

- Nachweisgrenze: etwa 0,1 at.-%
- Detektierbare Elemente: B/ C bis U
- Semiquantitative Analyse

Wehnelt-Zylinder

==
=

\Kondensorlinsen
/

=
=

Rasterspulen
und Stigmatoren

Ablenkspule

i

i
I l/
1 /|
! ’
! ’
! .
! ’
! ’
! /
1 ’
1 ’
1 .
/ !
o
Vo
1 I’
'y
’
1

Elektronen-
detektor

=

/
/
Detektor fur

RoOntgen-
strahlung

~~Probe
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= Rasterelektronenmikroskopie (REM / SEM)

BSE-Detektor (RlUckstreubereich)

- Elektronenrtckstreuung durch elastische Streuung von Primar-
elektronen an Atomen im oberflachennahen Bereich.

- Intensitat abhéngig von Einfallswinkel und vor allem von der
Ordnungszahl (- Materialkontrast).

SE-Detektor (Sekundérelektronenbereich)

- Herausschlagen von schwach gebundenen Sekundéarelektronen
durch Priméarelektronen entlang ihres gesamten Weges.
Auf Grund der geringen Energie der Sekundarelektronen (<50 eV)
Austritt aber nur aus oberflachennahem Bereich mdglich.

- Intensitat abhangig vom Winkel der Oberflachennormale und
Primarstrahlrichtung (= Topographiekontrast).

EDX-Detektor (Rontgenbereich)

- Emittieren von Rontgenstrahlung durch Wechselwirkung der
Priméarelektronen mit den Atomen des Probenmaterials.

- Energieabhangige Analyse der erzeugten Rontgenstrahlung
mit dem Verfahren der EDX-Analytik.

- Anregungstiefe abhangig von Energie, Material und Dichte.

| Oberflachenanalytik — Rasterelektronenmikroskopie

«®

Primarelektronenstrahl /" 1nm-Auger-Elektronen

/

v /| BSE
v

/
v \ e 2 hy

(‘___‘_, S - ] 2
L ; . Austrittsvolumen der

= Sekundarelektronen SE
/ N
r‘-.)
J

r\j“ - Rickstreuelektronen BSE =

R - i
{ Charakteristische

Réntgenstrahlung

Kentinuierliche
Réntgenstrahlung

Sekundare Fluoreszenz

{(Kentinuum und

charakteristische

» Roéntgenstrahlung l¢. Rontgenstrahlung)
Aufiésung

#-BSE Aufidsung—»

R: Maximale Eindringtiefe der Priméarelektronen

T: Maximale Austrittstiefe der Ruckstreuelektronen BSE = ¥R
Auflosungsgrenze der Réntgenstrahlung = R
Aufldsungsgrenze der sekundaren Fluoreszenz > R

%R
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_S_GS, Oberflachenanalytik — Rasterelektronenmikroskopie

= Rasterelektronenmikroskopie (REM / SEM)

(Spréde gebrochenes Aluminium-Bauteil mit Nickel-Beschichtung und Ausscheidungen im Aluminium)

S
X
e
()]
o
LLJ
%)

BSE-Detektor
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Oberflachenanalytik — Rasterelektronenmikroskopie

= Rasterelektronenmikroskopie (REM / SEM)

(Spréde gebrochenes Aluminium-Bauteil mit Nickel-Beschichtung und Ausscheidungen im Aluminium)

T Fe-Ni-reiche Aluminate

EDX-Analytik

50.0um

SGS 20.0kV 16.4mm x1.00k BSE3D

21
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Oberflachenanalytik — TOF-SIMS

= Zeitaufgeloste Sekundarionen- priméares lon: Ar,Ga,Cs, Au-Cluster,
Massenspektrometrie (TOF-SIMS) J

10-30keV

. .y “ Technische Oberflache
Desorption charakteristischer ,Fragmente” aus

den obersten Atomlagen der Probe (Elemente, 59530 g)}% 59539,
lonen, Molekiile, Fragmente von Molekulen) & & Jdbeliebiger Festkorper &

: ) : QIPI999999999
Chemischer Aufbau der Oberflache und Bestim- Y rr: , QPP
mung der lateralen Element- und Molekulvertei- Elemente, Molekiile
lung (,chemical mapping®) = IFrstglmente von Mo-

eKuien

Nachweis aller Elemente und Isotope sowie “

organischer Verbindung im Spurenbereich
Laterale Auflosung: < 1 pym
Tiefenauflosung: 0,5 ... 2 nm

Nachweisgrenze: ppb ... ppm
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Oberflachenanalytik — TOF-SIMS

= Zeitaufgeloste Sekundarionen-Massenspektrometrie (TOF-SIMS)

In dem TOF-SIMS Verfahren wird die Probe mit einem gepulsten lonenstrahl angeregt. Von der Probe emittierte Sekund&rionen
werden in einem Flugzeitmassenspektrometer analysiert. Das Prinzip dieses Spektrometers beruht darauf, dass die Geschwindigkeit v
der Sekundérionen, die in einem elektrischen Feld die gleiche Energie E aufnehmen, mit zunehmender Masse m sinkt. Somit
brauchen schwerere Sekundéarionen grof3ere Zeiten, um eine nachfolgende feldfreie Driftstrecke zu durchlaufen. (Abb. rechts). Durch
die Messung der Flugzeiten der Sekundarionen bis zum Detektor kann dann ihre Masse sehr genau berechnet werden (Abb. links).

gepusiar lonenstrahl
Praba
Reflektor

e

- |

Detektor

lonenquelle

Weg s

- Detektor
|

L
I_I:uztnd:’tc::r
-
0 Weg s
u = /
v,=\2qU/m, i
. 2qU "
“v, Jzausm, T miTeAYs
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Quelle:

Signal:
Informationstiefe:
Sattigung der
Signalintensitaten:

Oberflachenanalytik — TOF-SIMS

TOF-SIMS

Primarionen

gesputterte lonen und Cluster €

REM

Rdntgenstrahlung
O

Informationstiefe flir

/ TOF-SIMS <2 nm

Argon Strahl, sputternd
lonen und Cluster
<2nm

etwa 3 Monolagen

Informationstiefe fur
EDX <3 um

Elektronen
Rdntgenstrahlung
<3 um

einige um Dicke
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Oberflachenanalytik — TOF-SIMS

Hochempfindlicher Nachweis von:

® 6 ¢ O o o

* 6 o o

allen Elementen
Silikonen
Fetten/Diglyceriden
Additiven

ionische/nichtionische
Tenside

polymeren
Verbindungen

Weichmachern
Schmiermitteln

Zieh- und Stanzolen

Substanz

Probe 1

Probe 2 Probe 3

Additive:
Irgafos 168
Irganox 1010
Tinuvin 770

Alkali / Erdalkalimetalle:

Calcium

Kalium
Magnesium

Natrium

Fettsdureester:
Diglyceride /Fette
Octylpalmitat

Fettsduren:
mittlere (C12 - C18)
héhere (C12-C18)

Schmiermittel:

Langkettige Kohlenwasserstoffe

Phthalsdureester:
Phthalatkationen
Dioctylphthalat

Silikon: Polydimethylsiloxan

[
|
|
]
O]
]
]

N N L R R I'DIII

II:II I II II IIII I\D
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SGS Oberflachenanalytik — TOF-SIMS

Zeitaufgeldste Sekundarionen-Massenspektrometrie (TOF-SIMS)

Stol3fanger weisen schwarze Stippen auf 500 pm
+—>

CF* (31u) CF3* (69u)

counts,/channel

al C,F4 (100u)

U R N el

T Krater (im Inneren)

®

4.0
3.5
3.0
2.5
2.0
1.5 >*

1.0 >*

0.5 T LJu L

0.0 HlH‘1§‘1|‘“‘k”‘l‘k”l”;‘u‘[;”‘ “L‘l\‘LL [HH ‘L““‘.L‘ ‘h“”‘
120 140 160 180 200 220

mass,/u

* * : Polydimethylsiloxan (PDMS)
T : teflonartige Verbindung (PTFE)

counts,/channel

F (19U) CFs (69U) C/F11 (293U)
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. Oberflachenanalytik — AES

= Auger-Elektronenspektroskopie (AES)

- Ein Elektron aus einer der inneren Schalen wird
durch ein Priméarelektron herausgeldst (lonisation).
Der frei gewordene Platz wird durch ein Elektron
aus einem hoheren Energieniveau wieder belegt.
Die dabei frei werdende Energie wird auf ein an-
deres Elektron lbertragen werden, das das Atom
als Auger-Elektron verlasst.

- Laterale Auflésung: 30 nm

- Tiefenauflosung: 0,5 ... 3 nm

- Nachweisgrenze: 0,1 ... 0,5 at%

- Nachweis von Elementen mit Z > 3

- Tiefenprofile sind moglich

o Neutron
o Prosce
@ Bieee

Usbesctzes
Elektrom

cemittiertes
7 Auger-Elektron

heraus-

Atomkemn

externe ™ geschlagenes

Anreging " Elektron

Secondary Elgcirons ‘ Auger Electrons
« 4-50A
Z23

Backscattered Electrons

»
Characteristic x-rays
4224

» Excitation
.~ Volume
¥
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Oberflachenanalytik — AES

= Augerelektronen-Spektroskopie (AES)

1. Zinnoxid
2. Zinkoxid

3. Titandioxid

5. Zinkoxid

6. Glas

Low-E Beschichtung auf Isolierglas

SnoO, ZnO TiO4 Ag ZnO Glas
Probe 8
100 Si
90 + S
S 80+ —dl
— —C
< 70 --/_
——Ca
S 604 \
= Sn
S 504 ™~
= —o0
40 +
= Ag
S 30+
= Na
S 20+ Zn
<C
10 -
Ti
0 \\[ T T T T
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0

Sputterzeit (min)
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= RoONntgenangeregte

Photoelektronenspektroskopie (XPS)

Anregung des Festkorpers Uber Rontgen-
strahlung und Nachweis der austretenden
Photoelektronen

Laterale Auflosung: 10 um
Tiefenauflosung: 0,5 ... 3 nm
Nachweisgrenze: 0,1 at%
Quantifzierbarkeit: gut

Nachweis von Elementen mit Z > 3

Tiefenprofile
sind moglich

PHI Quantum 2000

Oberflachenanalytik — XPS

Rontgenanregung Photoelektronen
(h-v)

d=4...100 A

Oberflache
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Oberflachenanalytik — Zusammenfassung

REM / EDX AES XPS TOF-SIMS
. . 0,5 nm 0,5 nm bis zu
Informationstiefe 10 pm (1 - 2 Monolagen) ax. 10 nm 0,5nm
Nachweisgrenze 1 at% 0,1-0,5 at% 0,1 at% Spurenanalytik
Laterale Aufldsung 10 nm 30 nm 10 um 1 um

Chemische Analyse

nur Elemente

nur begrenzte Information

gut (chemische
Verschiebung)

sehr gut (lange
Molekulketten)

Quantifizierbarkeit

semiguantitativ

Sensitivitatsfaktoren
(begrenzte Genauigkeit)
Nachweis: Z > 3

Sensitivitatsfaktoren
(relativ genau = f.p.m)
Nachweis: Z> 3

semiguantitativ,
nur relativer
Vergleich méglich

Tiefenprofile

Nein

moglich

maoglich, bis 10 nm auch
winkelaufgelost

moglich, aber
Verlust der
chemischen
Information
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Motorschaden infolge von Kolbenfressern

Entstehung von Motorschaden durch Kolbenfresser infolge von gebrochenen Kolbenringen
* Ermtdungsbruch der Kolbenringe infolge falscher (zu grol3er) Spaltweiten der Nuten in den Kolben

Niedrige Laufleistung
Kolben

Hohe Laufleistung

Kolben
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Motorschaden infolge von Kolbenfressern

Entstehung von Motorschaden durch Kolbenfresser infolge von gebrochenen Kolbenringen
* Ermtdungsbruch der Kolbenringe infolge falscher (zu grol3er) Spaltweiten der Nuten in den Kolben

LIMI LIMI: Bruchflache REM: Bruchflache

L i

Bruchflache

REM

Hartchrom-Beschichtung
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Kolbenfresser an einem Grolmotor

Kolbenfresser in einem Grossmotor zum Einsatz in Schiffen und Kraftwerken

Der Kolbenfresser in einem 18-Zylinder Grol3motor hat zu einer Explosion der Maschine in
einem stationaren Kraftwerk in Stidamerika gefihrt.

Fragmente eines Kolbens aus dem
betroffenen Motor

Reibspuren in einem Kolben

Dr. Olaf Giinnewig ~ SGS Institut Fresenius GmbH « Tel.: +49 231 9742-7303 - E-Mail: olaf.guennewig@sgs.com © SGS Société Générale de Surveillance SA — All rights reserved

33



Kolbenfresser an einem Grolmotor

Erscheinungsbild I I Information

| Visuelle Inspektion / Fotos

| Ortsbesichtigung | | Recherchen
Tragbild: Morphologie und Lage Abformen von Oberflachen - Schadensdokumentation - Motorentechnologie (z.B. CIMAC)
der Reibspuren (Kolbenund |  mittels Replica-Technik und i = ; " i ;
Buchse) / Verfarbungen Heraustrennen von Proben Gesprache mit Beteiligten Kolbentechnologie
- Probennahmen fur die - Schmiertechnologie
Laboranalysen

Oberflachenuntersuchungen: - Simulation (z.B. EHD-Simulation)
Lichtmikroskopie und Rasterelek-

tronenmikroskopie (REM / EDX)

- Festlegung notwendiger
Unterlagen / Informationen i

- i -
Morphologie der Bruchflachen/ | [ | Motordl / Partikelanalytik am i
Analytik an Riickstanden Motordl |
| Kunde | 12 @ P
Metallografie (vergleichend | P
Schadensteile vs. Langléufer) | Schadensberichte
I
; - Protokolle EDS, IIDatabox
Metallografische Préaparation: | | | Material (GDOES), Harte, AR5 | o : :
Bruchstiicke, Kolben, Buchsen Gefligeanalyse, Beschichtung, ... T ' Slcherhe|tssyster|ne/ FuSi
Lo - Technische Zeicrlmungen, CAD

Chemische Untersuchungen Ol /

- Spezifikation (Ma}terial, Vergitung)
TOF-SIMS, IR, DSC, XPS, ...

- PfIichten-/LastenPefte, Freigaben

- Modifikationen, Randparameter
Chemische Zusammensetzung | | | Vergleich Zusammensetzung

(O1, Schwerdl, Belage, ...) Schadensteile vs. Langlaufer

Vermessung der Geometrie u.
Rauigkeit (Kolben / Buchsen)

Ovallitat, Balligkeit, ...
(Schaden vs. Langlaufer)
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Verschleils an Komponenten von CR-Injektoren

Common Rail Dieselinjektoren
* Verschleil3furchen in Injektornadeln verursacht durch Schleifmittelreste (Borkarbide) von ca. 5um Grol3e.

EDX-
Analyse
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SGS Verschleils an Komponenten von CR-Injektoren

Common Rail Dieselinjektoren
Verschleil3furchen in Injektornadeln verursacht durch Schleifmittelreste (Borkarbide) von ca. 5um Grolie.

— SHm — Spm
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Ablagerungen auf Komponenten von CR-Injektoren

| Erscheinungsbild

| Funktionstest / Demontage

Bewertung der Funktion des
Common Rail Injektors 1
- Mechanisch blockiert ?

Demontage und visuelle
Inspektion aller Komponenten

Rasterelektronenmikroskopie
(REM / EDX)

Morphologie und Element-

zusammensetzung der Belage

Infrarotspektroskopie (FT-IR)
und TOF-SIMS

Exakte chemische Zusammen-

Klassifikation der Beléage:
- Organisch oder anorganisch ?
- Kristallin oder amorph ?
- Petrochemie (z.B. Na-Seifen) ?
- Treibstoff (z.B. Diesel-Additive) ?
- Fahrzeug (z.B. aus Polymeren) ?

setzung der Belage

Oberflachenanalytik

(TOF-SIMS, XPS, AES, ...)

Analytik der Homogenitat der

Belage (Tiefenprofile)

FIB-Schnitte und Transmissions-

elektronenmikroskopie (TEM)

Lagenaufbau / Morphologie

Anbindungsmechanismus:
- Bindungsmechanismus der
Belage an die Metalloberflache ?
- Belagsstruktur und Homogenitéat
(z.B. einzelne Schicht oder Multi-
layer-Aufbau) ?

der Belage

I Informationen |

| Ortstermin / Fahrzeugdaten |

Recherchen

- Fahrzeugdaten (z.B.
Laufleistung, Einsatzort,
Treibstoffmarke ...)

- Gesprach mit Halter ...
- Individuelle ECU-Daten
(z.B. Einspritzzeiten ...)
- Treibstoff-Probe ...

- Recherche potentieller Quellen
fur die Belagsbildung

- Diesel-Additivierung

- Chemikalien / Hilfsstoffe in der
Petrochemie

- OGC Diesel survey

Kunde

-Schadensberi(:hteI (z.B. Felddaten / Werkstatt)
- Protokolle (OBD - On Board Diagnostics)

- Treibstoff- und (")Ilspezifikationen

- Technische Zeictlmungen des Injektorsystems
- Spezifikationen (Werkstoffe, Beschichtungen)

Analyse-

Pfad
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Ablagerungen auf Komponenten von CR-Injektoren

Ergebnisse von Analysen zur Belagsbildung auf Komponenten von CR-Injektoren

Industrielle 3D-Computertomographie TOF-SIMS

g i (T~}
Al E

TR

ST
ks e g |

mE B OO0 |mm ® ll IIII

| {1t

Infrarotspektroskopie

Injector Needle
Optical Microscopy
d
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Schaden an Pendelrollenlagern

Ein Pendelrollenlager zeigt
massive Reibspuren und
Schéadigungen an den
Laufflachen.

Die Ursache fiur die Scha-
digung ist aufzuklaren.

A
K
: }
4 ) t

Untersuchungsergebnis: A M T Schalung

Die Schéalung und die Rissbil-
dung in den geschadigten

Bereichen belegt, dass eine

Ermidung des Materials die

Ausfallursache war (z.B. man-

gelnde Schmierung, ungeeig-
nete Lastverteilung).

0,0078 0,005 0,001 0,008 0,002
Werkstoffanalyse: 100Cr6 (1.3505)

Cs0pm
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Schmierstoff-Additive auf Oberflachen

Analyse von Schmierstoff-Additiven auf Oberflachen
B Einteilung von Schmierstoffadditiven nach ihrer Funktion (Auswabhl)

Physikalisch

Viskositatsindex
Verbessern des Viskositats-
Temperatur Verhaltens

Anti-Schaum-Additive
Die Oberflachenbespannung wird
beeinflusst

Stockpunkterniedriger
Das Ausfallen von Paraffin-Kristallen
bei tiefen Temperaturen wird behindert

Chemisch

Detergenzien
Die Entstehung von Ablagerungen bei
hohen Temperaturen wird gemindert

Dispergatoren

Die Entstehung von Schlammablage-
rung bei niedrigen Temperaturen wird
gemindert

Oxidationsinhibitoren
Die Oxidation des Grunddls wird
verzogert / verringert

Reiboberflachen

Korrosionsinhibitoren
Die Bildung von Korrosion an metalli-
schen Oberflachen wird verhindert

Anti-Wear-Additive (AW)
Abrasiver Verschleil3 bei maRigen
Bedingungen wird verhindert

Extreme-Pressure-Additive (EP)
Mikroverschweil3ung (Fretting) bei
hoher Belastung wird reduziert
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Schmierstoff-Additive auf Oberflachen

Analyse von Schmierstoff-Additiven auf Oberflachen
B Zinddialkyldithiophosphate (ZDDP) als Verschleil3- und Alterungsschutz

B ZPPP gehort zur Gruppe der Extreme-Pressure-Additiven (EP) und
verbessert die tribologischen Eigenschaften des Schmierstoffs

B Bildung von Metallsulfiden aus ZDDP unter hoherer mechanischer
Belastung verhindert Mikroverschweil3en (Adhasion / Fretting) zwischen
den Metalloberflachen

B Transformation angelagerter ZDDP-Molekiile zu einer Phosphatglas-
schutzschicht bewirkt Korrosions- und Verschleil3schutz

B Uber den Einsatz der TOF-SIMS Analytik kann das Vorhandensein von
ZPPD auf metallischen Oberflachen und die Reaktionsprodukte nach-
gewiesen werden

0% ok
R10 —P—S—7Zn—S—P—0R,

S S
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Schmierstoff-Additive auf Oberflachen

Analyse von Schmierstoff-Additiven auf Oberflachen
B Zinddialkyldithiophosphate (ZDDP) als Verschleil3- und Alterungsschutz

<103 \ [T \ \ \ ‘
kS)
% 1.8 ORs OR3 .
< /DDP: M = R{0—P—S—Zn—S—P—0Ry
{ 1l 1l
o 1.6 S S -
c
b}
S 1.4 r ZDDP .
DAS CeCe o
1.2 r ORe (M = Ry) 1
R{0 —P—S
1.0 ZDDP o ZDDP _
C3Ces S CzCsCs  ZDDP
08 L C6.C6.C6 |
ZDDP
0.6 r CsCs
0.4 [DAS DAS
0.2 r .
OO T T T l‘\lhul\‘ l“\l W“‘L T T T T ‘ T T T T ‘Mm\ Ak\'“ T L‘\‘ ‘ T T T T ‘A‘\ T T l\“ ‘ I \J \‘Mu\ ‘ T \“Il\ T
200 250 300 350 400 450 500 550 600
mass /u
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Schmierstoff-Additive auf Oberflachen

B Antioxidantien
— DHDPA
— DODPA
— DNDPA
B Korrosionsschutz
- TT
— ABS
B Entschaumer
— PDMS

Abk. Verbindung M asse
MA Vorh, anf Basis Methacrylsiure/ Methacrylat | -8hn

DHOPA | Dihexyldiphenylamin 3361
DODPA | Dioctyldipheny lamin 5 T
DNDPA | Dinonyldiphenylamin 1201
Il Tolyliriazol 1320
POMS Polydimot hylsiloxan 223 u
FePOx | Eisenphosphate 2150
ABS Alkvlbenzolsulfonate 183 u

Verteilung von Schmierstoff-Additiven auf Oberflachen

| P SN
0980 =12A; Nelagprobe BYR0R (Fluid 18]

FePO.

PDMS me:18 te:3.8ed  PO; me:202
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Kontakt

TN ACTYTH FOR
YOUR ATTENTION!

SGS IS THE WORLD'S LEADING
INSPECTION, VERIFICATION, TESTING
AND CERTIFICATION COMPANY.

Dr. Olaf Glnnewig
Business Development Manager Transportation

SGS INSTITUT FRESENIUS GmbH
Joseph-von-Fraunhofer-Str.13
44227 Dortmund | GERMANY

t +49 23197427303

m +49 172 4013319
olaf.quennewig@sgs.com
WWW.SQS.com
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