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1 Einfihrung

Hochleistungswerkstoffe wie z.B. nanokristalline ttlke und Keramiken oder Verbundwerkstoffe
ermdglichen heute Anwendungen, die mit konventieneWerkstoffen nicht mdglich sind. So be-
sitzen beispielsweise nanokristalline Werkstoffehdnd=estigkeiten bei gleichzeitig akzeptablen
Bruchdehnungen sowie z.B. interessante magnetiSaienschaften. Als Beispiel seien hier na-
nokristalline, reine Nickel-Folien genannt, weldatene Legierungselemente eine Zugfestigkeit von
1300 MPa sowie eine Streckgrenze von bis zu 110@ BtPeichen (Integran Technologies Inc.,
Mississauga, ON, Canada, http://www.integran.cd)che hochfeste nanokristalline Folien wer-
den Uber galvanische Prozesse hergestellt undrfimd8chutzwesten oder als Létschablonen ihren
Einsatz. Langfaserverstarkte Aluminiumdrahte werdién Hochspannungsleitungen verwendet,
welche eine besser Leitfahigkeit besitzen und deimmbe hohe Festigkeit von Stahldrahten haben
(3M Center, St. Paul, MN, USA). Die Mikrostrukturdireser Hochleistungswerkstoffe unterschei-
den sich teilweise stark von konventionellen Wegftsh.

Wahrend vor einigen Jahren diesen Werkstoffe naectalem akademisches Interesse zukam, wer-
den diese heute mehr und mehr industriell eingesdttange diese Werkstoffe im akademischen
Umfeld beforscht wurden, waren auch akademischénddien, wie z.B. Transmissionselektronen-
mikroskopie, zu deren Charakterisierung verfughar.industriellen Umfeld wird es notwendig,
Okonomische und einfach handhabbare Charaktengjerethoden einzusetzen, welche es erlau-
ben, die notwendigen Untersuchungen zur Qualitdtesing und Weiterentwicklung zu bewerk-
stelligen.

In diesem Manuskript stellen wir die Untersuchurm drei Werkstoffen mittels klassischer Me-
tallographie sowie mittels Electron BackScatterfiagtion (EBSD) vor.

2 Die EBSD-Methoden

Die EBSD-System haben in den letzten 20 Jahrenezineme Entwicklung durchgemacht und ihre
Verbreitung hat stark zugenommen. Die Methode basig der Elektronenbeugung. Dabei wird
der Elektronenstrahl in einem flachen Winkel Ubé Brobenoberflache gerastert. Das dabei
entstehende Beugungsbild wird von einer hochemlaimeh Kamera registriert, Gber verschiedene
bildanalytische Algorithmen bearbeitet und mittatsrhandener Datenbanken und der vom
Benutzer ausgewahlten Phasenliste indexiert. DasllR¢ ist an jedem Punkt die Phase sowie die
kristallographische Orientierung. Heutige Systemiedéggen diese Arbeit mit einer hohen Effizienz
von mehreren hundert Punkten pro Sekunde. Die iledh, welche die Beugungsbilder
verursachen, stammen aus einem oberflachennaheicBeron 10-30 nm. Diese Tatsache stellt
besondere Anforderungen an die Probenpréaparatios. i€ von grosser Wichtigkeit,
verformungsfreie Schliffe herzustellen. Diese Hefarderung ist allerdings auch eine Chance.
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Sofern ein guter EBSD-Scan mdglich ist, ist dies atarkes Indiz daftr, dass keine
Verformungsschicht vorhanden ist. Somit gibt dieSEBUntersuchung eine direkte Rickmeldung
zur Préaparationsqualitéat. Ebenso sollte die EBSBetsnchung mdoglichst rasch nach der
Praparation erfolgen, um eine zu starke OxidatemSthliffoberflache zu verhindern.

3 Untersuchungen

3.1 Langfaserverstarkte Al-Dréhte

Freileitungen zum Transport des elektrischen Streatisen im Wesentlichen eine gute elektrische
Leitfahigkeit besitzen. Jedoch sind die mechaniscB®enschaften, Dichte und Preis wichtige
Kriterien bei der Auswahl von mdglichen Werkstoffd@isherige Al-Freileitungen bestehen aus
einem Kern aus Stahldrahten, welche die mechamskhn@fte aufnehmen. Als eigentlicher Leiter
dient eine Hulle aus rein Aluminium-Drahten. Neuetvidcklungen, mit dem Ziel, Freileitungen
mit noch weniger Masse zu fertigen, sind faseréeks® Al-Drahte als Kernmaterial [1]. Diese
Dréhte haben verglichen mit Stahl eine hdhere esekte Leitfahigkeit, eine geringere Dichte, aber
dieselbe Festigkeit [2]. Damit lassen sich entwegléssere Mast-Abstande realisieren oder bei
bestehenden Leitungen mit gegebenem Mast-Abstandapazitat erhéhen.

Der Draht wurde druckinfiltriert und hat einen Dincesser von ca. 2.7 mm. Metallographische
Charakterisierunsmethoden sind aufgrund der nut@am dicken Al-Oxid Fasern in den Leitern
jedoch Grenzen gesetzt (Artefakte Probenpréparatior). Soll beispielsweise die Kornstruktur der
Matrix dargestellt werden, so fuhrt eine Korngrariteung nicht zum Ziel. Es sind nur wenige
Korngrenzen sichtbar, da diese mindestens teilweise den Fasern gebildet werden. Zur
Darstellung der Kornstruktur wurde deshalb die Bai®xidation gewabhilt.

Abb. 1: Lichtmikroskopische Aufnahme des Querschliffs nBelnker-Oxidation in der Ubersicht (links) und inetil
(rechts).

Eine Barker Oxidation wurde gewahlt, damit die @tierung der einzelnen Dendriten farblich
sichtbar wird. Andere Atzmethoden erbrachten keiHaweis auf vorliegende Korngrenzen. Bei
der Barker Oxidation kénnen bis zu einer Vergrassgrvon 200x am Lichtmikroskop die einzel-
nen Korner mittels polarisiertem Licht gut farbligbntrastiert werden. Dieser Kontrast geht bei
hoherer Vergrésserung weitgehend verloren, weshitlldlieser Atzmethode bei ultrafeinen Korn-
grossen Grenzen gesetzt sind. Somit kann die Koktat nicht eindeutig erfasst werden. Mittels
EBSD-Untersuchung kénnen nun problemlos auch kieii@rner eindeutig dargestellt werden.
Dabei wirkt aufgrund des Composite-Werkstoffs dige@tierungskarte zuerst eher verwirrend. Die
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Indexierung erfolgte in diesem Fall nur mittels Kkals Vorgabe. Damit wurde natirlich im Be-
reich der Fasern entweder gar nicht indexiert @der ein eher zufalliges Resultat erzeugt. Wird
jedoch dieses Ergebnis elektronisch bearbeitet alled Fehimessungen eliminiert, entsteht eine
Kornstruktur, welche nun nur die Matrix zeigt. Dakerd klar, dass durch die Barker-Oxidation
eine ganze Reihe kleinerer Korner nicht identifizveerden konnte.

100 pm . =
Abb. 2: SE-Aufnahme des Querschllffes sowie dazu geh(b*tcgestruktur der Matnx wie sie mlttels EBSD erdas
wurde (Grenze der Kornerkennung: 15° Misorientigjun

3.2 Mikrostruktur von ultrafein kristallinem Nickel

Die mechanischen Eigenschaften von galvanisch htsijem ultrafeinkristallinem und
nanokristallinem Nickel werden hauptsachlich dudoh Korngrésse beeinflusst. Dabei steigt die
Streckgrenze mit kleiner werdender Korngrosse biginer kritischen Korngrésse an [3-5]. Somit
ist die einfache und zuverlassige Bestimmung den#i@sse fur diese Materialien eine wichtige
Analyse im Rahmen der Qualitatssicherung. Die higtersuchte ultrafeinkristalline Nickelfolie
hatte ein Dicke von ca. 12om untersucht [6]. Die klassische Pré&paration etéoldurch
mechanisches Schleifen und Polieren mit den Ubilickitteln. Die Schlifflage war quer zur
Oberflache. Verschiedene Atzverfahren wurden angdate um die Kornstruktur darzustellen. Die
besten Atz-Ergebnisse wurden mit einem Gemisch589s Eisessig + 50% HNQCerreicht. Die
folgenden Bilder zeigen lichtmikroskopische Aufnammbei 500x und 1000x Vergrosserung. Es
wird klar, dass zwar ein Eindruck der Kornstruktgewonnen werden, diese jedoch nicht
guantitativ beurteilt werden kann. Im akademiscbenfeld werden Mikrostruktur-Analysen dieser
Werkstoffe mittels FIB oder TEM durchgefuhrt [6]id3e Verfahren gelten jedoch im industriellen
Umfeld als zu aufwéandig und kostspielig.

A
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Abb. 3 Llchtm|kroskop|sche Aufnahmen in 500x Vergrossg(lmks) und 1000x Vergrosserung (rechts) der IgHkr
struktur nach klassischer Praparation und AtzurttpieilLdsung aus 50% Eisessig und 50% HNO
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Die EBSD-Methode hat sich als sehr geeignet enniesach feinste Strukturen abzubilden und ist
dabei deutlich kosteneffizienter [7]. Das gleichatbfial wurde deshalb fir eine EBSD-Aufnahme
vorbereitet. Dabei ist zu beachten, dass in dereR8tandard-Schliffe, insbesondere Querschliffe
von dunnen Blechen oder Folien, schlecht fir EBSidetbsuchungen geeignet sind. Die EBSD-
Untersuchung erfordert hohe Spannungen und hoben8tim REM, was eine sehr gute elektrische
Ableitung der Probe erfordert. Dabei ist die NahenZin der Regel nicht leitenden) Einbettmittel
bei Querschliffen hinderlich.

Aus diesem Grunde wurde die Folie direkt auf eiAbhlalter aufgeklebt und ein Anschliff prapa-
riert. Anschliessend wurde die Ableitung mittelseltbeckung der Klebefuge mit Leitsilberpaste
sichergestellt. Aufgrund der erwarteten Korngréssede der EBSD-Scan mit einer Vergrésserung
von 10kx durchgefuhrt. Das Ergebnis sind drei Qiegangskarten (in alle drei Raumrichtungen).
Aus dieser Information lasst sich nun die Korngedgeantitativ ermitteln, indem die Kérner auf-
grund der Missorientierung detektiert werden. Ddtaein die Grenze der Kornerkennung je nach
Bedarf eingestellt werden. Ublicherweise befindeh sliese Einstellung zwischen 5 und 15°, wobei
zu beachten ist, dass dadurch das Resultat natimdieinflusst werden kann. So ist im vorliegenden
Fall deutlich zu sehen, dass bei einer Grenze wnMisorientierung fur die Kornerkennung ein
ganzer Bereich oben rechts im Bild zu einem Korsammengefasst wird, wahrend bei 8° Miso-
rientierung als Grenze dieser Bereich in mehreren&tzerfallt (siehe Abb. 4). Diesem Umstand
der Beeinflussbarkeit des Resultats muss Rechnatrgggn werden. In der Regel lasst sich dies
Uber eine Stabilitdtsanalyse (wie stark verandehtdas Resultat, wenn die Misorientierungsgrenze
verschoben wird) beurteilen.

Abb. 4: Mikrokorn wie vom EBSD erfasst mit 15° (links) bz&? (rechts-)_Misorientierung als Kornerkennungeges

3.3 Mikrostruktur von feinkérniger Titan-Legierung

Die mechanischen Eigenschaften von Titanlegieruriggmgen neben der chemischen Zusammen-
setzung in entscheidendem Masse auch von dem igereiGefiige ab. Im vorliegenden Fall war
ein feines, globulares Geflige gefordert. Die zwagdie Ti-Legierung Ti6Al4V ist ein gangiger
Vertreter in der Medizinaltechnik. Die Eigenschaftdieser Legierung werden primar durch die
beiden Phasemundf bestimmt.

Die Kornstruktur der fein rekristallisiertardp-Titanlegierung (Grad 5) wurde zunéchst am metal-
lographischen Schliff charakterisiert. Da Ti-Legiegen bei der Schliffpraparation zu Verfor-
mungsschichtbildung neigen, sind spezielle Prapsrsdchritte erforderlich. Die Anschliffe wur-
den mit verschiedenen Lésungen geétzt (Abb. 5).
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Abb 5 L|chtm|kroskop|sche Aufnahme 1000x des Querschhﬁch Atzung mit Kroll (links) und Weck (rechts)
Je nach Atzmethode sind Lichtmikroskopisi & ;.- = oo T L0
verschiedene Informationen zu erkennen. Zum eil = . - o S ol @
sind die Gefiigebestandteile (ind f) nachweisbar, .« = - - ., e -
zum anderen ein globulares, feinkorniges Gefu ,=." = % . P T
Letzteres lasst sich allerdings nur unzureiche = -7 .o w00 Tl
quantitativ beschreiben und zu wenig eindeu - . o5t LT
beurteilen. Durch EBSD-Messungen mit 2001 ° , ' " s =0 . o0 o 0t
Vergrosserung sind jedoch die erzielten Informatior '~ = = ‘., .. . ISR
wesentlich genauer und umfangreicher. Neben = ¢ .© v .~ nllT
Kornorientierung und Korngrosse lassen sich « = =~ =+ - .« h oo
Phasenanteile quantitativ bestimmen (Abb. 6 v ,;, <« -0 O ",. .
Abb. 7). Die Orientierungskarte lasst ausserdent L~ 20um - ’w RN
die festgestellte Deformation innerhalb der Korr Abb. 6: Phasenerkennung hexagonal dlchtest
eine Aussage Uber den Rekristallisationsgrad zu. gepackter-Phase (gelb) und kubisch raum-
Weiteren ist gerade bei diesem Material ¢ ZeéntierteB-Phas (rosa)

Ruckmeldung zur Praparationsqualitat recht wertvdle gute Qualitdt der EBSD-Messung gibt
ein klarer Hinweis darauf, dass kein Praparatidefst in der Form einer Schmierschicht
vorhanden ist.

Abb. 7: Orientierungskarte normal zur Probenoberflacheg) sowie Mikrokorn (rechts) detektiert m|t 15°5Mr|en-
tierung als Kornerkennungsgrenze.
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4  Wirtschaftliche Beurteilung der EBSD-Methode

Die EBSD-Methode ist unumstritten aufwandiger uewrer als die klassische Metallographie. Bei
Vorhandensein eines REM bewegen sich die Invesskiosten fir die notwendige Zusatzausrus-
tung jedoch in einem verniunftigen Rahmen (ca. SDKBWUR). Betrachtet man nun die Kosten fir
die Untersuchung so kann festgestellt werden, des$®raparationskosten (etwas Erfahrung vor-
ausgesetzt) sich in einem ahnlichen Rahmen bewegendies fiir die klassische Metallographie
der Fall ist. Zuséatzliche Kosten entstehen natiidiarch die REM-Kosten, wobei die Scan-Zeit in
der Regel auf die Nachtstunden gelegt wird und skeine wertvolle REM-Untersuchungszeit be-
setzt wird. Nachteilig wirkt sich dabei aus, das®©@ich Automatisierungsgrad des Systems ein bis
ev. vier Proben pro Nacht untersucht werden konSemit ist der wochentliche Probendurchsatz
in der Regel beschrankt. Vergleicht man nun diet&osler EBSD-Untersuchung mit den Kosten
einer klassischen Untersuchung, so kann man fésthalass die EBSD-Kosten in der Regel hoher
liegen. Betrachtet man jedoch schwierige metalloigische Untersuchungen, welche wegen unkla-
rer Befunde mehrere Atzungen und Neupraparatiomehay. noch die REM-Untersuchung von
geétzten Proben notwendig machen, so werden dieeKaker EBSD-Untersuchung relativiert. In
solchen Fallen kann der friihzeitige Einsatz didssthode viel Arger und Kosten sparen.

5 Zusammenfassung

An verschiedenen Beispielen wurde aufgezeigt, dassh EBSD Messungen die Informations-

dichte gegenuber herkémmlichen metallographischeterduchungen gesteigert werden kann. Ins-
besondere bei sehr fein ausgebildeten Korngefligehder metallographischen Auswertung durch
lichtmikroskopische Verfahren physikalische Grengesetzt. Bei mehrphasigen Werkstoffen las-
sen sich durch EBSD zusatzliche Innformationen deeen Struktur ermitteln.
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