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und off-line Auswertung
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Einflhrung

Unter EBSD = ElectronBackScatterDiffraction versteht
man dieRuckstreu-Kikuchi-Beugung im Raster-
Elektronen-Mikroskop(REM), im engeren Sinn
automatisch und mit kommerziellen Systemen.

EBSD ist in den letzten Jahren ein unverzichtbanek
anerkanntes Verfahren der Werkstoffwissenschaften
gewordenyergleichbar mit der Rolle von EDS

EBSD ermdglicht quantitativ diéefligecharakterisierung
von Vielkristallen und did exturanalyse

Es gibt mehrereommerzielle EBSD-Systeme
Sie sind fur alle gangigen Rastermikroskope veréighb
Sie haben einen hohen Standard erreicht.



Die Aufnahme von Kikuchi-Diagrammen
Im REM

Die Beugungsgeometrie im REM und ein typisches Riiiek-Kikuchi-
Diagramm (Cd bei 20 kV)

g
Comparison of EBSD detectors and systems
wovioa]| mnserern | EES ot T Temie T onr
Binning Pattern Speed (pps Pattern Speed (pps Pattern Speed (pps Pattern Speed (pps Pattern Speed (pps)
resolution resolution resolution resolution resolution
1x1 VGA | 640x480 210 480x480 640x480 150 640x480 480x480 205
2x2 320x240 380 240x240 320x240 270 320x240 240x240 388
3x3 160x160 550
4x4 160x120 630 120x120 160x120 450 160x120 120x120 700
5x5 128x96 96x96 830
6x6 107x80 80x80 107x80 80x80 950
77 68x68 1070
8x8 80x60 950 60x60 450 80x60 671 80x60 600 60x60 1170
Screen mn] 34x25.5 [ 40 diam. @ 38x28 [ 27x27 B a8 diam. @ |
Interface .Ether.n(.et Camera Link Camera Link Camera Link 'Ether.nc.at
GIigE Vision GIgE Vision
Pattern
e yes no no no yes
Band Radon transform & Hough transform & Hough transform & Radon transform & Radon transform &
localization|  Peak form analysis Butterfly mask Butterfly mask Peak form analysis Peak form analysis
on-line on-line on-line on-line on-line (dual task)
5;3&2? Oﬁ:‘;zlsees;tfgﬁzs & off-line single patterns| off-line single patterns| off-line single patterns OﬁlliEZISees:tfgri: &
off-line re-indexing RP| off-line re-indexing HP | off-line re-indexing HP | off-line re-indexing RP| off-line re-indexing RP
Combined

EBSD&EDS

yes

yes

yes

yes

in prélgress




Bemerkung zu Geschwindigkeit

Bis 2000bestand kein Grund zur Geschwindigkeitserh6hung,
well die Videokameras nur 25 (Voll-)Bilder/sec sfften,
Heute: Digitalkameras mit Pixelbinning (Superpixel)

Die Geschwindigkeit numerischer Berechnungen geht

typisch 2/3 der Erh6hung déPU-Clock-Rate,

hoher Geschwindigkeitsgewinn mit Parallelprocessing

Die Geschwindigkeit, mit der ein Band lokalisiestd, nimmt

linear ab mit der Pixelzahl im Diagramm und der almizder

¢-p Punkte in der diskreten Radon-Transformation.

- Hough-Transformation mit Intensitatsschwellen

Trivial ist dasVergrobern des BKRnd — entsprechend —

Verkleinern des Radon-Raums.

Unerwlnschter Nebeneffeldchlechtere Winkelauflosung
— Nur sinnvoll um einen ersten Eindruck von der Tiextd

der Qualitat der Probenpraparation zu bekommen.

Bemerkung zu Leuchtschirm und Kamera

Vorteile einegrolRen Schirmdbei gleichem
Offnungswinket 90°, tana = D/(2L) ~ 0.85
— grof3er freier Raum vor der Probe
schutzt Leuchtschirm und Probe
Abschattung ist unkritisch
- Relativbewegung des Patterncenters ~ 1/l
Kalibrierung weniger kritisch
grofRerer Bereich fir Arbeitsabstande WD

- geringere Aufladung des Leuchtschirms
Vorteil eineskleinen Schirms

— kompakter Detektor, Flanschoffnung

- billiges Standardobjektiv

Kamerasensor mg@00x480 Pixel fur OM vollig ausreichendschnell.
1200x1600 Pixel nur fir Phasenanalyse und Gittengdiefpsmessung.
Rechteckiger ,Panorama“-Schirm ist unzweckmalfig. .



Orts- und Winkelauflosung
Was kénnen wir von EBSD erwarten?

Die Ortsauflosung hangt ab von: Die Winkelauflosung hangt ab von:

GroRRe des WW-Volumens Korrekter Kalibrierung
Spannung _ Ausrichtung der Probe und des
Dichte des Probenmaterials makroskopischen Koordinatensystems
Kippwinkel

Genauigkeit der Bandlokalisierung

Durchmesser des Strahls : 2
~-Hough“-Parameter sind sehr kritisch

korrekte Fokussierung

Astigmatismuskorrektur Binning-Faktor
Strahlstrom / Strahlblende / Schérfe der Pattern, Rauschen
Kondensor Strahlstrom

Software Integrationszeit / Messgeschwindigkeit
Trennung Uberlappender Probenpraparation

Diagramme an Korngrenzen
Beste Praxiswerte mit Materialien von Praxiswerte mit scharfen Diagrammen

mittlerer Dichte sind etwa: relativ: 0.2 - 0.5°
10 - 20 nm mit FE-Kathode T
30 nm mit therm. W- Kathode absolut: 1 -5 ,

Standardanwendungen von EBSD

Deformed titanium specimen 10pm

PQ Map GB Map

CSL statistics

Meteor

Cu

PQ Map KG-Statistik & -Charakter



Unbefriedigende Daten und Filtern 1

EBSD ist heute einnverzichtbares Standardverfahremaber
nicht so selten ist der Anwender von den Resultatdgtiiuscht.

Eineniedrige “Hit Rate” (Bruchteil der indizierten Diagamme),
“Orientierungsrauschen” in Orientierungs-Maps unddische Peaks
in Polfiguren und der ODFkonnen verschiedene Ursachen haben:

1. Diffuse, verwaschene Diagramme
-~ Eigenspannungen — Martensitische Umwandlung
Probenpraparation ungentigend
starke plastische Verformung der Probe
Fremdschichten, Kontamination
Strahlsonde oder Kamera defokussiert

Unbefriedigende Daten und Filtern 2

2. Verrauschte und unbrauchbare Diagramme
—  Strahlstrom zu niedrig, Integrationszeit zu kurz
Einstellung der Kamera nicht in Ordnung
- Schwankungen von Strahlstrom, Detektorempfindlidhke
3. Uberlagerte Diagramme
— zu kleine Kdrner (global und/oder lokal)
an Korngrenzen Strahlsonde unzureichend fokussiert
4. Bildverarbeitungs-Parameter sind nicht in Ordnung
- Untergrundkorrektur
UG variiert mit (x, y) bei niedrigen Vergrof3erungen
kann von Phase abhangen
experimenteller UG kritisch bei groben Kdrnern
analytischen Untergrund durch Filtern
Schattenbildung durch Oberflachenrelief 10



Unbefriedigende Daten und Filtern3

5. Systemkalibrierung ungenigend
— speziell bei niedrigen VergrolRerungen
unbedingt dynamisch kalibrieren

6. Bandlokalisierung versagt
- ,Hough“-Parameter sind kritisch

7. Fehlerschranken fur Priafung auf richtige Indizieyun
— ZU eng oder zu weit

8. Anzahl der zu indizierenden Bander
— ZU niedrig oder zu viele

9. Phasen, mit denen nicht gerechnet wurde.
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Unbefriedigende Daten und Filtern4

Die Aussicht auf unbefriedigende Ergebnisse ishhoc

Der Anwender ist eventuell versucht, eentierungs-Maps durch
Filtern der Orientierungsdaten zu ,schonen‘Schlimmer noch, wenn
das Filtern von der Software unbemerkt vorgenomwieth

Warnung:Die Daten werden so verfalscht oder vollig unbrauozr.

Filtern oder ,cleaning” ist nur zulassig, um

- einzelne, isolierte Pixel zu entfernen oder

- zur Analyse der Textur
beispielsweise als Funktion der Korngrof3e, desdremfingsgrads
in Kombination mit der PQ (Anteil der rekristalksten Korner,
Rekristallisationsgrad, Martensitidentifizierung)
oder der Phasen.

12



Unbemerktes Filtern durch die EBSD-Software

EBSD-System, das mit einem Wahrscheinlichkeitsfilter analysiert Analyse mit SEMdif des FastEBSD-Systems

Ferritisch-austenitischer Stahl. Die Diagrammsequenz wurde mit dem FastEBSD-Detektor aufgenommen.
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Unbefriedigende Daten und Filtern4

Nochmals zum Mitschreiben
Filtern ist nur zulassig, um einzelne, isoliertxélizu entfernen oder
zur Analyse der Textubeispielsweise als Funktion der Korngrol3e,
des Verformungsgrads in Kombination mit der PQ irder
rekristallisierten Kérner, Rekristallisationsgradleo der Phasen.

Bei unbefriedigenden Ergebnissen die Messung wiedk
oder, wenn di®iagramme scharfind, die
Auswertung in den Fallen 4 — 9 off-line mit den Qmagdiagrammen
durchfuhrennicht aber mit den (bereits eventuell verfalschten!

,Hough-transformierten.

==> schnelles und zuverlassiges FastEBSD

14



Warum schnelles EBSD?

Eine moglichst hohe Geschwindigkeit bei der Aufnahm
der Diagramme

e verringert Anforderungen an die Langzeitstabilitkds
REM. Kalte Feldemissionsquellen mit typisch geringe
Stabilitat werden unterstitzt.

* st vorteilhaft fur
schnellan-situ dynamische Experimente, 3D OM und
die industrielle Prozess- und Qualitatskontrolle.

o ist wirtschaftlich weil das REM nur kurze Zeit belegt ist.

e Die Belegungszeit des REM sollte nicht vom Auseert
der Messung abhangen.
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Off-line Auswertung
abgespeicherter Diagrammsequenzen
-, Zuverlassiges EBSD

==> Trennung von Aufnahme und off-line Auswertung
der Diagrammsequenzen (pattern streaming)

« Die Auswertung der im Rohformat gespeicherten
Diagramme kanfederzeit wiederhoMverden:

+ hohe Zuverlassigkeit

+ Die Parameter des Indizierungsprogramms
kdnnen bequem nach der Registrierung
optimiert werden.

+ Prifung auf zunachst nicht erwartete Phasen.

« Kein Kompromissnotig zwischen der Messzeit am
REM und der Zuverlassigkeit Auswertung.

16



DeshalbFastEBSD

e Getrenntes Aufnehmen und Auswerten von EDS ur
EBSD-Daten ermdglichtquantitative Analysen unter
jewells optimalen Bedingungen

« Off-line Indizierenberuht auf der gleichen Philosophie wie
EDS Spectral Imagingwo vollstandige Rontgenspektren
auf 2D-Punktrastern registriert und spater off-line
ausgewertet werden.

« Ermoglichteffektiveres 3D OMwell die Zeit wahrend des
FIBens der nachfolgenden Schicht zur Berechnung d
Orientierungen genutzt werden kann.

Bel den bisherigen EBSD-FIB-Kombinationen ist aucl
wegen der Auswertung wahrend der EBSD-Messung ¢
Belegungsdauer des Mikroskops extrem lang.

EBSD wird mit FastEBSD ein zuverlassiges Werkzeug
fur die Prozess- und Qualitatskontrolle. 7

FastEBSD- technische Detalls

« Die extrem hohe Aufnahmegeschwindigke#t nur
begrenzt durch den noch zuldssigen Strahlstrom, ¢
Empfindlichkeit der Kamera und dem Datenspeichern.

e Die Kamera lauft im Fast-Video-Modusvie bei einem
Film. Sie braucht nur einmal zu Beginn der Sequer
Initialisiert zu werden.

e Die Verweilzeit je Messort ist konstant, wahrend deit
fars Indizieren von der aktuellen Kornorientierwnad der
Anzahl der Phasen abhangt.

« Das REM wird, dank der hohen Geschwindigkeit, nur kurz
Zeit wahrend der Aufnahme der Sequenz belegt.

18



Hardware NORDIF 1000UF *

fir die Aufnahme und das Abspeichern der Diagrammsenzen

Hochempfindliche, schnelle Kamera (GigE Vision)
Pixel-Binning auf dem Sensorchip
Datenibertragung entsprechend GigE-Vision-Standard

+ hohe Geschwindigkeit: Die hohe Bandbreite (1 &)/$isst
grof3enichtkomprimierteBilder in Echtzeit zu.

+ bis zu 100 m Kabellange, dinne CAT5e Kabel,
Fernsteuerung des REM maoglich

+ preiswerte Ethernet- statt Framegrabber-Steckkarte

+ einfach zu programmieren (Standard GenlCam-Podijoc

+ Kameras nackenlCanmkonnen ersetzt werden ohne die
Software oder Treiber andern zu mussen

(Vorteil: rapider Fortschritt der Kameras flr inthiedle
Bildverarbeitung, niedrige Kosten, zukunftssicheéd&andard,
mehrere Kameraanbieter)

*) Prof. Jarle Hjelen, NTNU Trondheim (Norwegen) www.nordif.com

Leistung desFastEBSD-Systems

Aufnahme: >1000 Diagramme pro Sekundmit geeigneten
Proben (Al, Ni; 20 kV, =< 30 nA), d.h. aktuelfast 4 Millionen
Orientierungen/Stunde.

(Die Diagramme werden auf dem Sensorchip in dereRagf
96 x 96 Bildpunkte gebinnt und auf die Festplat#stgeamt.)

Indiziert >2000 Orientierungen/sec von Rohpattetwa 5 mal
mehr von Radon-Peaks mit einem Quad-Core PC.

Die weitere Auswertung (Filtern, GB2X GB, Statistik,
Orientierungsstereologie, Quantitative Texturarglyserfolgt
getrennt mit besonderen Programmen (SEMtex, WinODF)

Die Diagrammsequenzen koénnen auch ohne Indizierzmg
Abbildung im Material- und Reliefkontrast verwendserden,
d.n. der EBSD-Detektor fungiert gleichzeitig wie ein
Halbleiterdetektor (FSD), die Felder der gemessenen
Ruckstreuintensitaten auf dem Detektor sind jedoshwahlbar.
Kein zusatzlicher Platzbedarf.
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Als Beispiel das Menu von SEMdif - FastEBSD

Datei  Diagramm

PGk G ®E0E b

Orientisrung  Sequenz auswerten | Extras | Hilfe

! Optionen

& kalibrieren | B kalibriersn | C kalibrieren | D kalibrieren

- Sprache

ChineseBigs
ChineseGE
C_ChineseBigs
C_ChineseGE
deutsch
english
esparfiol
frangais
norsk
polski
parkugués
svenska

PYCKHIA

b

geam, Kalibrienung

arwenden

.A[ok]

Blok] | Clokl

Orientierungsmatix g

contrast. .

max. Bander
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Inverse Polfiguren und das Gefugebild




RE-Detektoren im REM bei geneigter Probe

Konventionell werden Si-Dioden eingesetzt.

Konventionelle RE-Detektoren m REM

Halbleiter-Dioden als RE-Detektoren
- nehmen viel Platz in der Probenkammer weg.
- sind zerbrechlich und eine teure Angelegenheit.

- Die optimale Einstellung von Bildhelligkeit,
Kontrast und Probenstrom kann ziemlich knifflig

und zeitraubend sein.

- Die Signalh6hen hangen stark vom AbnahmewinkeDadse Einstellungen
sind meist nur fur eine Art Bildkontrast (Topograpbder Material) optimal
(— falls die Elektronik Gberhaupt fir mehrere Si¢gaaldle ausgelegt ist).

- Die gleichzeitige Aufnahme von Gefligebildern miterschiedlichen
Kontrasten ist nur ausnahmsweise moglich ==> Zditge

- Die Signalintensitat hangt vom Abstand des Messorom Detektor ab.
Daher muss beim Abrastern der Verstarker dynanabgeglichen werden.

- Die analogen Signale eignen sich schlecht fuBdbverarbeitung.



Der EBSD-Detektor misst bereits die
Winkelverteilung des RE-Stroms

Ein Kikuchi-Diagrammgibt dieWinkelverteilung der RE-Ausbeute
wieder, die auf den zweidimensionalen Leuchtsclprapiziert wird.
Die Intensitat der RE, die in ein Raumwinkelelememittiert wird,
kann somit erfasst werden, indem man den Stroremn d
entsprechenden Flachensegment auf dem Leuchtsohasih

Wenn dies fur alle Diagramme einer Sequenz erfelgin ein RE-
Verteilungsbild des Gefluigesinktweise konstruiert werden. Die
Diagramme brauchen dazu nicht indiziert zu werden.

Das Signal fir das Gefugebild und fiir das Orientigsverteilungs-
Bild stammen aus derselben Quelle, dem Kikuchi-aagn. Daher
haben beide Abbildungen dieselb@he Ortsauflosung

Der EBSD-Detektor arbeitet wie eliulti-Array-Stromdetektor:

EBSD-Detektorersetzt BSE- und FSE-Detektoren
Er arbeitet im FastEBSDwie ein Multi-Array-Detektor.

a. TC 10 pm b. ZC

Links: Vier Messbereiche auf einem Cd-Diagramm. &rkrert den
Bereich fur die Konstruktion von Materialkontrast-,und T’ flr
Reliefkontrast- und O fir Orientierungskontrast-Bild

Rechts: (a) Reliefkontrast- und (b) Materialkontf@stl einer
Silberlotnaht nach zu starkem lonenbeschuss (FIB). 20



Mischen der Signale und Anpassen des
Kontrastes in den Bildern

27

Gallery of maps
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Zusatzliche Funktionen, wenn die Orientierungsdaten
bereits abgespeichert wurden

29

Zusammenfassung

FastEBSDmit getrennter Aufnahme (“pattern streaming”) und
Auswertung der Diagramme hat viele Vorteile gegenizem
konventionellen on-line EBSD.

+ Auswertung der Originaldaten jederzeit zuvergssoglich.

+ Sehr hohe Geschwindigkeit der Aufnahme und Auswey.

Der EBSD-Detektor kann auch Si-Dioden-Detektoresezen:

+ Digitale Bildverarbeitung statt teuerer analogardware.

+ Der freie Raum vor der Probe wird nicht beschkenitt

+ Keine zusatzliche Messzeit am REM erforderlich.

+ Die Diagramme miussen fur Material- und Topographie
Kontrast-Gefligebilder nicht indiziert zu werden.

+ Die selbe hohe Ortsauflosung wie in OrientieruNtzps.
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Besuchen Sie doch mal meine Webseiten

www.ebsd.info www.ebsd.de
www.crystaltexture.com

Danke fur Ihre Aufmerksamkaeit.

0,1 rmm Laserwelding seam AZE1 metal sheet

Systemkalibrierung

primary electron beam

>< deflection coils

Digitale Strahlrasterung

Das Pattern Center PC bewegt sich, der
Abstand L zwischen Probe und
Leuchtschirm und der Fokus andern sich
screen beim Abrastern der schrag stehenden

Probenoberflache.

Prufe nach, dass
das Rasterfeld
nicht verzerrt ist.




Messung der globalen Textur im REM
mit digitaler Strahlsteuerung

Orientierungs-Map (OM) einer
Tantalprobe und Polfiguren
vom selben Bereich,
berechnet aus der ODF.

= Der volle Vergrél3erungsbereich des REk&nn flr die Messung
der globalen Textur genutzt werden, wenn bei der gjitalen
Strahlrasterung dynamisch fokussiert und dynamisch kalibriert
wird. Das Aneinanderfligen von Maps (,stitching) ist unnétig.

Secondary and backscattered electrons

By interaction of the energetic
primary electron beam with the
sample SecondaryElectrons (SE),
BacksatteElectrons (BE) Auger
Electrons (AE), X-rays and, under
some conditions, light photons
(Cathodotuminescence CL) are
released.

These signals are acquired with dedicated deteatatsised to
control the brightness of a synchronously scanbgmm on the
monitor screen thus producing maps (,images®) ef th

microstructure.
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