In-situ Messung der 3D-Topografie von Bruchflichen im REM
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1  Einfithrung

Die Abbildung von Bruchfldchen im Rasterelektronenmikroskop (REM) liefert hochaufgeldste Bild-
daten, die flir die mikrofraktografische Bewertung von Bruchmechanismen unerldsslich sind. Die Er-
mittlung von Bruchmechanismen ist oft ein wichtiger Teil von Schadensanalysen zur Ermittlung der
Bruchursache. Durch den Abbildungsprozess im REM gehen raumliche Informationen im Normalfall
grofBtenteils verloren und konnen daher nicht zur Prizisierung des Bruchmechanismus herangezogen
werden.

Um rdumliche Informationen von Probenoberflichen im REM zu erfassen, gibt es verschiedene Me-
thoden [1]. Die fiir die Ermittlung der 3D-Topografie bereits ldnger eingefiihrten Verfahren mittels
Proben- oder Strahlkippung kénnen die Berechnung des Oberflaichenmodells erst nach der seriellen
Aufnahme mehrerer Bilder vornehmen. Mit der Verwendung eines segmentierten Riickstreudetektors
ist dagegen die Erzeugung eines 3D-Oberflichenmodells wihrend der Bildaufnhahme praktisch in
Echtzeit moglich. Die Probentopogratie wird gleichzeitig mit dem Bildeinzug dargestellt und gespei-
chert.

Das vorgestellte 3D-Topografie-System ist in das REM-Scansystem integriert (Bild 1). Die zugeho-
rige Verstirkerelektronik zeichnet sich dadurch aus, dass sie die Signale aller Segmente des Detektors
parallel verarbeitet und vollstindig kalibriert werden kann. In Verbindung mit einer 3D-Kalib-
rierstruktur ist damit auch die quantitative Messung von Hohen oder Profilen moglich.

Als Anwendungsbeispiel flir die Bestimmung der 3D-Topografie in der Fraktographie wurden Bruch-
flichen von Proben aus einer Legierung auf Kupferbasis untersucht. In Laborversuchen wurden Ge-
walt- und Schwingbriiche erzeugt, um die typischen Merkmale solcher Bruchfldchen zu bestimmen.
Typisch fiir den Schwingbruch unter bestimmten Bedingungen sind z.B. kristallographisch orientierte
Facetten, deren geometrische Eigenschaften zusitzliche Informationen liefern konnten, die bislang
ungenutzt bleiben. Mit der hier beschriebenen Untersuchung sollte zunichst die Anwendbarkeit des
Verfahrens auf Bruchfldchen aufgezeigt werden.

2 Topografieerfassung am REM mit BSE-Detektor

2.1 Technische Anforderungen

Fiir die in-situ Erfassung der Probentopografie eignet sich prinzipiell jedes REM, welches mit einem
fest eingebauten oder riickziehbaren BSE-Detektor [2] ausgeriistet ist, der vier symmetrische Seg-
mente besitzt (4Q-BSE, Bild 2). Um die Topografie in Echtzeit zu erfassen und Drifteffekte zu ver-
meiden, miissen alle Segmente simultan auslesbar sein. Die geometrische Charakterisierung des De-
tektors wird fiir quantitatives Arbeiten vorausgesetzt, sie umfasst den lateralen Abstand des



Sensormittelpunkts von Elektronenstrahl und die Einbauh6he und -richtung des Sensors. Um eine
symmetrische Lage des Detektors in Bezug auf den Polschuh zu realisieren, sind Justierschrauben
von Vorteil.

Die Erfassung der Topografie in-situ und in Echtzeit erfordert die Integration des Scansystems des
REM mit der Verstérkerelektronik des BSE-Detektors in die Steuerungssoftware. Durch die Verwen-
dung einer in-situ Vorverstiarkung in Verbindung mit hochempfindlichen Sensoren ist eine schnelle
und rauscharme Topografiemessung auch bei geringen Hochspannungen moglich. Die Aufldsung der
erfassten Oberflichenmodelle ist hauptséchlich abhéngig vom Interaktionsdurchmesser zwischen
Elektronenstrahl und Probenoberfliache. In Abhingigkeit von der zu untersuchenden Probe sind daher
optimierte Werte fiir die REM-Parameter (VergroBerung, Arbeitsabstand, Hochspannung, Blende,
Dwelltime und Bildauflsung) zu verwenden. Fiir quantitatives Arbeiten ist die Kalibrierung der Ver-
stirkerelektronik erforderlich sowie die Korrektur der probenunabhingigen Signalunterschiede und
der auftretenden geometrischen Verzeichnungen.

Bild 1: Benutzeroberflache der REM-Steuerung mit Bild 2: Oben: Hybrider Standard 4Q-BSE Detektor

Topografie-Erweiterung (point electronic GmbH) (point electronic GmbH), Unten: Premium 4Q-
BSE-Detektor mit Retraktionsmechanismus
(PNDetector)

2.2 Topografierekonstruktion

Das hier vorgestellte Topografierekonstruktion beruht auf der Verwendung der richtungsabhiangigen
Unterschiede der Signale eines segmentierten Riickstreudetektors (Shape-from-Shading). Dabei wer-
den die fiir jede Position detektierten Riickstreusignale als Intensititen aufgefasst, welche nach dem
Lambertschen Gesetz sowohl von der Neigung der Oberfldche als auch von der Richtung zum De-
tektor abhédngig sind. Bei bekannter Detektorgeometrie kann aus den Intensitéiten fiir jedes Oberfla-
chenelement ein Normalenvektor berechnet werden. Im zweiten Schritt wird aus allen Gradienten ein
Oberflichenmodell des erfassten Probenbereichs berechnet. Die erhaltenen Daten in Form einer Ho-
hematrix werden in einem integrierten 3D-Viewer visualisiert und konnen in verschiedenen Formaten
fiir die weitere Auswertung mit spezieller Analysesoftware gespeichert werden. Neben Standardauf-
gaben, wie z.B. der Messung von Profilen oder Rauheiten, konnen die Daten auch zur Visualisierung
von Verdanderungen der Oberfldchentopografie (Zeitserien) oder fiir 3D-Druck verwendet werden.



Das Verfahren arbeitet unabhéngig von Materialunterschieden, da bei Verwendung von vier Signalen
wegen der Uberbestimmung auch die topografieunabhingige Riickstreurate fiir jedes Oberflichen-
element bestimmt wird. Als Ergebnis kann die berechnete Topografie daher in Echtzeit mit den ori-
ginalen BSE-Signalen, dem BSE-Mittelwert, den berechneten Riickstreuwerten oder auch den ermit-
telten Gradienten iiberlagert werden. Dariiber hinaus ist in der zugehdrigen Software eine Uberlage-
rung mit weiteren Signalen, z.B. SE oder EDX-Mapping moglich.

2.3 Quantitative Hohenmessung

2.3.1 Systemkalibrierung

Fiir die Ermittlung quantitativer Messwerte ich die Kalibrierung der Verstérkerelektronik Vorausset-
zung. Sie ermoglicht die korrekte Umrechnung der analogen Signale des Detektors in Digitalwerte,
die fiir die weitere Prozessierung benotigt werden. Die Kalibrierwerte fiir die Elektronik sind im Ver-
stirker hinterlegt.

Die quantitative Berechnung der Hohen aus gemessenen BSE-Signalen erfordert neben der Kenntnis
der Verstirkercharakteristik eine Abstimmung der einzelnen Kanéle untereinander. Dabei sind so-
wohl die Offsets als auch die Verstirkung der einzelnen Signale abzugleichen. Fiir den Abgleich der
Signaloffsets steht eine in den Verstirker integrierten Automatik-Funktion zur Verfligung, welche
bei abgeschaltetem Strahl (Beam-Blank) aktiviert wird. Fiir die Abstimmung der Verstiarkung steht
eine weitere Automatik-Funktion zur Verfiigung, welche ein moglichst identisches Signal vom Ver-
stirker voraussetzt. Dies wird am besten mit einer rotationssymmetrischen Probe erreicht, da diese
unabhingig von der Ausrichtung der Probe zum Detektor ist. Die symmetrische Anordnung der De-
tektorsegmente um die optische Achse wird dabei vorausgesetzt. Daher sollte beim Einbau des De-
tektors auf die korrekte Justierung der Position geachtet werden.

2.3.2 Geometriekalibrierung

Die geometrische Kalibrierung des Topografiesystems umfasst die Bestimmung der Maf3stabsabwei-
chungen in Lage und Hohe im Vergleich zu einem Referenznormal und die Ermittlung und Korrektur
von Formabweichungen, z.B. in Gestalt von sphérischen Verzeichnungen.

Die sphirische Verzeichnung entsteht durch Intensitdtsunterschiede im Scanbereich, die durch die
Detektorgeometrie hervorgerufen werden. Sie resultieren in einer Wolbung des Oberflachenmodells,
welche bei Abbildung einer ebenen Probe durch eine Kugelfliche approximiert und in der Topogra-
fieberechnung berticksichtigt wird.

Fiir quantitative Hohenmessungen sollte immer eine Kalibrierung des gemessenen Raumvolumens
vorgenommen werden. Dazu wird eine 3D-Kalibrierstruktur in Form mehrerer Stufenpyramiden mit
kreisformigen Referenzmarken verwendet (Bild 3). Durch den Vergleich der mit dem REM gemes-
senen Koordinaten der Messpunkte mit den Referenzwerten der Kalibrierprobe lassen sich sowohl
die MaBstébe in allen drei Raumrichtungen als auch die Scherungen zwischen den Koordinatenachsen
ermitteln. Dariiber hinaus konnen anhand der Restabweichungen an den Messpunkten verbleibende
Formabweichungen analysiert werden. Neben der Ermittlung und Korrektur der MaBstibe ist damit
auch eine Abschitzung der Messgenauigkeit moglich [3].



3  Messungen an Bruchflichen

3.1 Verwendetes System

Fiir die Messungen der Bruchfldchentopografie wurde ein Hitachi REM (S-520) verwendet, welches
bereits mit einem externen Scan- und Bildaufnahmesystem (DISS) der point electronic GmbH aus-
geriistet war. Damit ist eine REM-Bildaufnahme mit einer Steuersoftware unter Windows moglich.
Das REM ist mit einem fest unter dem Polschuh eingebautem 4-Quadranten Riickstreudetektor (4Q-
BSE) der point electronic ausgeriistet, welcher zusammen mit dem Topografiemodul der Steuersoft-
ware die Messung der Oberflachengeometrie erlaubt.

3.2 Kalibrierung

Die Kalibrierung des Topografiemesssystems wurde mit einer 3D-Kalibrierstruktur MMC-80-4BSE
und der zugehorigen Software microCal der Firma point electronic GmbH realisiert [4], welche mitt-
lerweile in das Topografiemodul integriert ist (Bild 4). Fiir eine 1.000-fache Vergrof3erung ergaben
sich dabei folgende Werte:

cx=1.013,cy=1.024,cz=1.198

Entsprechend wurden die gemessenen 3D-Modelle mit diesen MalBlstabsparametern korrigiert. Wei-
terhin konnten mit der 3D-Kalibrierprobe die verbleibenden mittleren Abweichungen in den drei Ko-
ordinatenachsen, welche letztlich die Genauigkeit der Topografie-Messungen beschreiben, folgen-
dermafen ermittelt werden:

dx =60 nm, dy =41 nm, dz= 57 nm

Damit liegt der mittlere rdumliche Koordinatenfehler iiber alle Messpunkte bei 16 nm.

Bild 3: 3D-Kalibrierstruktur MMC-80-4BSE Bild 4: 3D-Kalibrierung in DISS-Topografie

3.3 Mechanische Versuche und makroskopische Beschreibung

Aus Priifkorpern einer Kupferbasis-Legierung wurden Proben fiir Zugversuche und fiir Schwingver-
suche herausgearbeitet und diese in servohydraulischen Priifmaschinen bei Raumtemperatur jeweils
bis zum Bruch gepriift. Die Schwingversuche wurden dabei lastgeregelt mit einem positiven Lastver-
hiltnis gefahren, so dass der jeweils entstehende Anriss bis zum Eintritt des Restgewaltbruchs nicht
zusammengedriickt wurde.



4  Ergebnisse

4.1  Durchfiihrung der mechanischen Experimente und makroskopische Beschreibung der
gebrochenen Proben

Die Bruchdehnung im Zugversuch betrug ca. 10 %, die makroskopische Einschniirung war entspre-
chend gering. Die Gewaltbruchflichen nach Zugversuchen und Restgewaltbriiche am Ende von
Schwingversuchen erschienen visuell makroskopisch matt, wihrend Schwingrisse stirkere Kontraste
zeigten und teilweise glitzerten. Diese Befunde sollten im REM genauer herausgearbeitet werden.

Bild 5: Cu Gewaltbruch, SE-Bild, Bild 6: Cu Gewaltbruch, 3D-Ansicht der Topografie-
150-fache Vergroferung daten, gleicher Bildausschnitt wie in Bild 5.

20 kY 1000% 10 mirl SE/s

Bild 7: Cu Schwingbruch, SE-Bild, Bild 8: Cu Schwingbruch, 3D-Ansicht der Topografie-
1.000-fache Vergroferung daten, gleicher Bildausschnitt wie in Bild 7, gedreht

4.2 Mikrofraktografische Untersuchung im REM

Im Folgenden sind Ausschnitte je einer Bruchfliche nach Zugversuch und nach Schwingversuch
exemplarisch im Detail dargestellt (Bild 5 bis 8). Die Gewaltbruchflache zeigt im REM groftenteils
eine Wabenstruktur, wie sie fiir duktile metallische Werkstoffe bekannt und typisch ist. Neben dem



REM/SE-Bild ist die erhaltene Topografie in Schrigansicht und farbkodierten Hohen dargestellt. Im
Gegensatz zum SE-Bild ist fiir jeden Bildbereich die Hohenlage klar erkennbar. Die Struktur besteht
aus vielerlei Substrukturen, die sich teils gegenseitig durchdringen und die sehr unterschiedliche Aus-
dehnungen lateral und in der Tiefe besitzen. Nur wenige der sogenannten Waben sind in ihrer Ideal-
form présent, die meisten hingegen sind sehr unregelméfig und bruchstiickhaft. Die makroskopisch
diffuse Lichtstreuung erscheint logisch, da zumindest qualitativ keine Vorzugsorientierung der
Bruchoberflidche besteht.

Die Schwingbruchfldache (Bild 7 und 8) weist zu einem erheblichen Anteil geometrische Strukturen
auf, wie sie sowohl im SE-Bild als auch in der Topografiedarstellung erkennbar sind. Lokal sind oft
mehrere parallele Stufen vorhanden, die von Flichen begrenzt sind, die offenbar charakteristische
Raumwinkel aufweisen, d.h. lokal parallel sind. Diese Doménen haben die gleichen Abmessungen
wie die Kristallite, aus denen der Werkstoff aufgebaut ist. Die Stufen reflektieren Licht unter be-
stimmten Winkeln und erkldren das makroskopisch wahrnehmbare Glitzern der Bruchfldche. Teile
der Bruchfldche haben keine solchen Strukturen und reflektieren daher diffus. Geometrische Struk-
turen in Schwingbruchfldchen sind in der Literatur bekannt, z.B. fiir Reintitan und Cobaltbasis-Le-
gierungen [5].

5. Zusammenfassung und Ausblick

Die Messung und Darstellung der 3D-Topografie von Bruchflichen zusétzlich zu klassischen REM-
Aufnahmen ist mit vertretbarem Zeitaufwand moglich. Die erhaltenen 3D-Modelle geben die in SE-
Bildern erkennbaren Strukturen in praktisch gleicher Aufldsung mit nur geringen Artefakten wieder,
wobei Hinterschneidungen o.4. verfahrensbedingt nicht dargestellt werden konnen.

Fiir die qualitative und spéter quantitative Bewertung von Bruchfldchen auf Grund ihrer geometri-
schen Eigenschaften sollen geeignete Algorithmen entwickelt werden. Diese sollten Strukturen er-
kennen und deren Eigenschaften vermessen kdnnen, auch wenn diese visuell nur schwer erfassbar
sind, wie z.B. die gezeigten Wabenstrukturen oder geometrische Stufenstrukturen. Die Mustererken-
nung erfolgt dabei parallel im SE-Bild und in den Topografiedaten.
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