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Abstrakt

Durch transmissions Elektronenriickstreubeugung (t-EBSD) kénnen Nano-
partikel, Nanodrihte und diinne Schichten mit Gréfien von bis zu 10 pm im
Rasterelektronenmikroskop (SEM) kristallographisch charakterisiert wer-
den [1]. Auch an Stéhlen lieflen sich Ausscheidungen von Cra3Cg bis zu einer
Grofle von 30 nm Durchmessern mit t-EBSD innerhalb einer martensitischen
Matrix darstellen [2].

In dieser Arbeit wurde die t-EBSD als Methode zur Charakterisierung von
mikrolegierten Stdhlen am SEM getestet. Zu diesem Zweck wurden die
Phasen verschiedener Stahlproben mit Rontgenbeugung (XRD), Energiedis-
persiver Rontgenspektroskopie (EDX) und transmissions Energiedispersiver
Rontgenspektroskopie (t-EDX) untersucht und anschliefend Elektronen-
riickstreubeugung (EBSD) - und t-EBSD -Messungen an den Proben durch-
gefihrt.

Fir die Messung in Transmission wurden mehrere Proben mit Focused
Ion Beam (FIB) und wenige mit Prescision Ion Polishing System (PIPS)
prapariert. Durch die t-EBSD-Messungen konnte Ferrit an den Proben
identifiziert und die Orientierung von Kristalliten in den Proben bestimmt
werden. Dabei wurde die Indizierungsrate der Kikuchi-Pattern von der
Probendicke beeinflusst. Auch tritt eine Anderung der berechneten Orientie-
rung mit der Probendicke auf. Eine Charakterisierung von Ausscheidungen
in den Stahlproben gelang nicht.

Abstract

t-EBSD enables the determination of crystallographic characteristics of na-
noparticles, nanowires and thin films with dimensions down to 10 nm using
SEM . Using t-EBSD precipitates of Cr 23Cg with sizes around 30 nm could
also be represented within a martensitic steel [2].

In this work t-EBSD was tested as a method for the characterization of
microalloyed steels in a SEM. For this purpose, the phases of various
steel samples were examined with XRD, Energiedispersive Rontgenspek-
troskopie (EDX) and transmissions Energiedispersive Rontgenspektrosko-
pie (t-EDX) and then EBSD and t-EBSD measurements were carried out
on the samples.

For the measurement in transmission, several samples were prepared with
FIB and a few with PIPS. The t-EBSD measurements enabled ferrite to be
identified on the samples and the orientation of crystallites in the samples
to be determined. The sample thickness correlates with the indexing rate of
the Kikuchi patterns. There is also a change in the calculated orientation
with the sample thickness. A precipitation characterization in the steel
samples was not successful.
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1. Einleitung

In vielen verschiedenen Anwendungsgebieten wird Stahl aufgrund seiner mechani-
schen Eigenschaften als Werkstoff verwendet. Die Eigenschaften sind dabei von
der chemischen Zusammensetzung, der Verarbeitung, dem metallographischen
Gefiige und der Textur abhangig. Insbesondere die Festigkeit von Stahl wird dabei
durch Ausscheidungen stark beeinflusst [3].

Die Ausscheidungshartung kann nach verschiedenen Modellen erklart werden. Sie
unterscheiden sich darin, ob Versetzungen, die auf eine Ausscheidung treffen, diese
umgehen oder durchqueren [3]. Das Umgehen nach dem Orowan-Mechanismus ist
fiir sehr kleine Ausscheidungen aufgrund der, mit dem zunehmenden Teilchen-
durchmesser abnehmenden, benétigten Schubspannung unwahrscheinlich [4].

Fiir das Durchqueren der Ausscheidung nach dem Modell von Kelly und Fine [5]
ist die Orientierung von Ausscheidungen von Bedeutung, da Versetzungen nur
durch Ausscheidungen wandern kénnen, wenn ein Gleitsystem passend orientiert
ist [3].

Fir die Beschreibung des Effekts von Ausscheidungen in einer Groflenordnung
von wenigen Nanometern auf die Festigkeit von Stahlen ist deren Orientierung
zu der umgebenden Matrix von Bedeutung, da der Mechanismus nach Kelly und
Fine bei kleinen Ausscheidungen energetisch bevorzugt ist [4].

An Stahl erfolgt Phasen- und Orientierungsbestimmung oft mit konventionel-
ler Rontgenbeugung. Aufgrund des geringen beugenden Volumens sind dabei
Nanoauscheidungen nicht identifizierbar. Auch bei Untersuchungen mit Synchro-
tronstrahlung, welche hohere Strahlintensitédten aufweist, ist es nicht moglich,
Nanoausscheidungen darzustellen oder gar ihre Orientierung zu bestimmen.
Auch die Bestimmung anhand von Einzelorientierungen durch Elektronenriickstreu-
beugung (EBSD)-Messungen im Rasterelektronenmikroskop (SEM) ist aufgrund
der ortliche Auflésung von ungefahr 50 nm nicht in der Lage, die Ausscheidungen
darzustellen.

Erst durch die von Geiss et al. vorgestellte neue Methode transmissions Elektro-
nenriickstreubeugung (t-EBSD) [1] scheint es moglich, solche Ausscheidungen im
SEM darstellen zu kénnen. Mit dieser Methode kénnten Nanopartikel, Nanodrahte
und diinne Schichten mit Groéflen von bis zu 10 pm im SEM kristallographisch cha-
rakterisiert werden [1]. Die Messungen erfolgen an bestehenden EBSD-Messappara-
turen mit einem Transmissionsprobenhalter [6]. Dabei treten durch geringere
Energieaufweitung in der Probe feinere Kikuchi-Patten als bei konventionellen
EBSD -Messungen [7] auf. An 8 CR-Stahl lieflen sich Ausscheidungen von Cra3Cg
bis zu einer Grofle von 30 nm Durchmessern mit t-EBSD innerhalb einer martensi-
tischen Matrix darstellen [2].

Das Ziel dieser Arbeit war zu tiberpriifen, ob t-EBSD fiir die Charakterisierung
mikrolegierter Stahle und ihrer Ausscheidungen geeignet ist.
Hierzu wurden verschiedene mikrolegierte Stédhle mit Rontgenbeugung (XRD)-
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1. EINLEITUNG

und EBSD-Messungen vorcharakterisiert und an mit Focused Ion Beam (FIB) und
Prescision Ion Polishing System (PIPS) préparierten Transmissionsproben mit-
tels t-EBSD und transmissions Energiedispersive Rontgenspektroskopie (t-EDX)
untersucht.
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2. Theoretische Grundlagen

In diesem Kapitel sollen die notwendigen theoretischen Grundlagen zum Ver-
standnis des verwendeten Materials und der Methoden gelegt werden, welche in
Kapitel 3 naher beschrieben werden.

Dazu wird in Kapitel 2.1 der Werkstoff Stahl mit Fokus auf Ausscheidungen und
Héartungsmechanismen betrachtet. Anhand von Kapitel 2.2 werden die Grund-
prinzipien der Rontgenbeugung und in Kapitel 2.3 die Textur eingefiihrt. In den
Kapiteln 2.4-2.6 werden die grundlegenden Prinzipien der Elektronenbeugung im
SEM vorgestellt, bevor in Kapitel 2.7 der Stand der Technik fiir hochauflésende
Messmethoden im SEM dargestellt wird.

2.1. Stahl

Als Stahl werden die schmiedbaren, also warm verformbaren, Eisenwerkstoffe
bezeichnet, wobei Metalllegierungen, deren hochster mittlerer Gewichtsanteil Fi-
sen (Fe) ist, als Eisenwerkstoff gelten. Der Kohlenstoffgehalt in Stahl betragt
tblicherweise weniger als 2 Gew.-% [8, S.21].

Es gibt nach der Definition viele verschiedene Stahlsorten, mit einem grofien
Spektrum an Legierungszusammensetzungen, die aufgrund ihrer verschiedenen
mechanischen und technologischen Eigenschaften ein breites Anwendungsgebiet
abdecken und vielseitig eingesetzt werden konnen. Neben der chemischen Zusam-
mensetzung hat der Bearbeitungsprozess einen Einfluss auf die Eigenschaften.
Beide Aspekte beeinflussen die Gefiigebestandteile, Defekte, Ausscheidungen und
die kristallographische Textur des Stahls [8].

2.1.1. Phasen

In Abbildung2.1 ist das Eisen-Kohlenstoff-Diagramms (EKD) dargestellt. Die
stabilen Phasen variieren je nach Kohlenstoffgehalt, Temperatur und Abkiihlrate.
Besonders hervorzuheben ist dabei der Phaseniibergang von - und a-Fe, bzw.
kubisch flaichenzentriertem (fcc) und kubisch raumzentriertem (bee) Fe[9].
Anhand eines Zeit-Temperatur-Umwandlungs (ZTU)-Diagramms kann identifi-
ziert werden, welche Phase nach welcher Zeit bei welchen Temperaturen, fir eine
bestimmte Legierung ausgebildet wird. Entsprechend kénnen Abkiihlraten und
Haltezeiten angepasst werden, um den Phasenanteil und die Korngréfie des abge-
kiithlten Stahls zu beeinflussen. Dabei erfolgt die Abschétzung der Phasenanteile
anhand der Schnittpunkte der Abkiihlkurve mit den Kurven des umgewandelten
Anteils der Phasen im ZTU-Diagramm. Ein ZTU-Diagramm fiir eutektoiden Stahl
ist in Abbildung 2.2 dargestellt [10].
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

Austenit, die Hochtemperaturphase von Stahl, weist eine fcc-Struktur auf und ist
bei Raumtemperatur nur schwer zu stabilisieren. Beim Abkiihlen wird sie meist
in andere Phasen umgewandelt.

Wird Austenit langsam abgekiihlt, ist Diffusion des Kohlenstoffes moglich, wodurch
der Umklappprozess von - zu a-Fe moglich ist. Die so entstehende Phase ist bei
geringen Kohlenstoftkonzentrationen Ferrit. Im Ferrit liegt Kohlenstoff nicht gelost
vor, sondern bildet bevorzugt als Carbid an Korngrenzen Ausscheidungen [9].
Perlit ist ein eutektoides Mischgefiige aus Ferrit und Zementit (Fe3C). Es entsteht
durch die Diffusion der im Austenit gelosten C-Atome aus dem sich bildenden
Ferrit. Dabei entsteht ein lamellares Gefiige. Beim langsamen Abkiihlen wiirde
sich fiir alle Stdahle ein geringer Anteil Perlit bilden, da der verbleibende Austenit
den eutektoiden Kohlenstoffgehalt aufweist. Die Umwandlung zu Perlit, als diffu-
sionsabhéngiger Prozess, findet bei hohen Abkiihlraten nicht statt [9].

Sind die Abkiihlraten so hoch, dass der Umklappprozess von - zu a-Fe aufgrund
unterdriickter Diffusion, nicht stattfinden kann bildet sich Martensit aus. Die
fce-Struktur des Austenits relaxiert in ein tetragonal verzerrtes Gitter. Der auf
Zwischengitterpositionen eingebaute C erhoht die Harte von Martensit [4].

Bei mittleren Abkiihlraten bildet sich ein mehrphasiges Gefiige, Bainit, aus. An
Bainit konnen Ferrit, Martensit, Zementit oder Perlit beteiligt sein. Wobei die
Strukturdnderung zum Teil martensitisch ablauft, da die Diffusion durch die
Abkiihlraten gehemmt ist [10].

2.1.2. Stahlerzeugung

Fiir die Stahlproduktion wird meist aus Eisenerzen im Hochofenprozess gewon-
nenes Roheisen verwendet. Eisenerze enthalten Begleitelemente wie Phosphor (P),
Schwefel (S), Mangan (Mn), Silicium (Si), Sauerstoff (O), Stickstoff (N) und Was-
serstoff (H), welche die Qualitét des Stahls beeinflussen koénnen [11].

Daher muss der Verfahrensweg, der vom Roheisen zum Stahl fithrt, den durch die
Reduktion mit Koks erhaltenen Kohlenstoff (C)-Gehalt absenken und den Gehalt
der Eisenbegleiter anpassen [9, S.88].

Um die Begleitelemente, wie Si, S, P und C nicht in den Stahl zu tiberfithren, wird
in einem Oxygenstahlkonverter O in das Roheisen geblasen, sodass die Begleit-
elemente mit dem Sauerstoff oxidieren und verschlacken bzw. vergasen kénnen.
Die entstehende Schlacke hat eine geringere Dichte als der Rohstahl und kann
abgefiihrt werden [11].

Die so gewonnene Rohstahlschmelze wird fiir gewohnlich sekundérmetallurgisch
nachbereitet, um die chemische Zusammensetzung, die Giefitemperatur und die
Reinheit des Stahl den Anforderungen anzupassen [11]. Sekundarmetallurgie bein-
haltet die Reduktion von noch im Rohstahl gelosten Eisenoxiden und Eisensulfiden,
genannt Desoxidation und Endphosphorung, durch Reduktionsmittel wie Alumini-
um (Al), Calcium (Ca), Magnesium (Mg), Titan (Ti) und Si und ein anschlieBendes
Entfernen der nichtmetallischen Produkte der Redox-Reaktion, ebenso wie das
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Senken des Gasgehalts und das Legieren [9)].
In Deutschland wird rund 96 % des in der Sekundarmetallurgie erzeugten Stahls
im Strangguss vergossen. Die so entstehenden Brammen werden durch Warm-
oder Kaltverformung weiter verarbeitet [11].

2.1.3. Einfluss ausgewahlter Legierungsbestandteile

Legierungsbildung hat den Zweck, die Eigenschaften des Werkstoffes, hier Stahl, zu
verbessern. Dabei kann das zulegierte Element heterogen verteilt, als Mischkristall
oder als Ausscheidungen vorliegen. In allen Formen kénnen Eigenschaften oder
Umwandlungsvorgange im Stahl beeinflusst werden [3, S.203 ff].

Nachfolgend werden die Einfliisse verschiedener Legierungselementgruppen darge-
stellt und Effekte einzelner Legierungselemente genauer dargestellt.

Mischkristallbildner

Mit Ausnahme von Blei sind Legierungselemente in kleinen Gehalten in Austenit
und Ferrit 16sbar. Sie erhohen durch Mischkristallverfestigung die Festigkeit des
Ferrits. Des Weiteren beeinflussen sie die Umwandlung von Austenit in Ferrit, da
sie die Diffusion der C-Atome aus dem Austenit wihrend der Umwandlung behin-
dern und die Loslichkeit der C-Atome verdndern. Bei den Legierungselementen,
welche die Umwandlung von Austenit zu Ferrit beeinflussen, unterscheidet man
zwischen Austenitbildern und Ferritbildnern [9, S.94].

Als Austenitbildner werden die Legierungselemente bezeichnet, die Austenit auch
bei niedrigeren Temperaturen stabilisieren, es sind Mn, Ni, Co und N. Mit ho-
heren Gehalten sind so austenitische Stdhle moglich. Bei geringeren Anteilen
(z.B. 10 Gew.- % Mn) muss aus dem Austenit abgeschreckt werden. Der dabei
entstehende unterkiihlte Austenit wird durch Kaltumformung ortlich zu Martensit
umgewandelt.

Ferritbildner sind Elemente, die das Austenitgebiet verkleinern oder abschnii-
ren und somit die Temperatur bei der Ferrit stabil ist erhohen. Der Effekt tritt
bei Cr, Si, Mo, V, Ti und Al auf[9, S.96]. Legierungselemente, die in Carbiden
oder Nitriden gebunden sind, stehen nicht im Gefiige zur Mischkristallbildung zu
Verfligung.

Carbidbildner

Das Eisen im Zementit (FesC) kann durch einige Metalle mit hoherer Affinitét zu
Kohlenstoff teilweise ersetzt werden, sodass sich Mischcarbide bilden. Ebenso ist
es bei den in Tabelle 2.1 dargestellten Elementen moglich, dass sie eigene Carbide
bilden, diese miissen nicht in der Zementitstruktur kristallisieren und werden als
Sondercarbide bezeichnet.

Carbide verringern das Kornwachstum, da sie sich als Ausscheidungen an den
Korngrenzen ablagern. Die Sondercarbide sind harter als Zementit, ihr Einfluss
auf die Harte und Gefiigestabilitdt von dem jeweiligen Carbid abhéngig [9, S.95].
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

Zu den Carbidbildnern gehoren, neben den Elementen die eigene Carbide bilden
kénnen, unter anderem Ni und Mn [9, S.95].

Tabelle 2.1: Carbidbildner, die Sondercarbide bilden kénnen, formen im
Periodensystem der Elemente einen Block als Nebengruppenelemente [9].

Nebengruppe
IV |V | VI
4 Ti| V | Cr
5) Zr | Nb | Mo
6 Hf | T | W

Periode

Nitridbildner

Nitride haben zum Teil homologe Kristallgitter wie Carbide. Da Kohlenstoff und
Stickstoff dhnliche Atomradien haben, sind sie in diesen gleichen Kristallgittern
austauschbar. Ebenso kénnen sich Carbonitride bilden. Anders als Carbide liegen
Nitride meist als feindisperse Ausscheidungen innerhalb der Kristalle vor und
erhohen so die Streckgrenze in C-armen und mikrolegierten Stdhlen. Auflerdem
behindern sie beim Glithen das Kornwachstum und erhohen bei warmfesten Stahlen
die 0,2 %-Dehngrenze. Zu den Nitridbildnern gehoren Al, B, Cr, Nb, Ti, V und
Zr ]9, S.95].

2.1.4. Mikrolegierte Stadhle

Als ,mikrolegiert werden Stahle bezeichnet, die 0,01 bis 0,1 Gew.-% an Nb, V, Al
und Ti oder einer Kombination aus diesen Legierungselementen enthalten. Dass
bereits die kleinen Legierungsgehalte zu erheblichen Veranderungen der mecha-
nischen Eigenschaften fiihren, zeichnet diese Stahle aus. Die Legierungselemente
sind dabei meist in Carbiden und Nitriden gebunden. Auch der Kohlenstoffanteil
in mikrolegierten Stéhlen ist sehr gering, sodass fiir ihre Bildung nur der Bereich
von 0 Gew.-% bis 0,1 Gew.-% C des EKD relevant ist [9].

Legierungselemente werden zum Verlangsamen und Vermeiden von Kornwachstum
wahrend austenitischer Rekristallisation und zur Ausscheidungshartung eingesetzt.
Durch die mit dem Verlangsamen des Kornwachstums verbundene Erhohung der
Keimbildungsrate, wihrend der Umwandlung von Austenit zu Ferrit, bilden sich
feinere Korner aus. Die Kornverfeinerung erhoht die Festigkeit bei gleichzeitig
hoherer Duktilitat [12].
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Abbildung 2.3: Einfluss einiger Legierungselemente auf (oben) die Zugfes-
tigkeit und (unten) die Umwandlungstemperatur von Austenit zu Ferrit.
Dabei beschreibt P den durch die Ausscheidungen und G den durch die
Kornverfeinerung entstehenden Einfluss [13].

Anhand Abbildung 2.3 ist erkennbar, dass die Zugfestigkeit mit zunehmenden
Gehalten von Nb, Ti und V erhoht werden kann. Ti und Nb bewirken dabei
zusitzlich eine Senkung der Umwandlungstemperatur. Diese resultiert aus der
Senkung der Umwandlungstemperatur durch die Kornverfeinerung (Bereich G),
welche fir geringe Gehalte hoher ist, als die durch die Ausscheidungen (Bereich
P) erfolgende Erhéhung der Umwandlungstemperatur. V erhoht die Festigkeit
fast ausschliefllich durch die Bildung von Ausscheidungen, daher wirkt es sich auf
die Umwandlungstemperatur in Form einer Erhohung aus [13].

2.1.5. Ausscheidungshdrtung

Ausscheidungen sind stochiometrische Verbindungen anderer Elemente, die von
der umliegenden Phase umgeben werden. Verformung lauft iiber eine Wanderung
von Versetzungen ab. Trifft eine Versetzung auf eine Ausscheidung, sind zwei
Wege der weiteren Versetzungsausbreitung denkbar. Die Versetzung kann die
Ausscheidung durchqueren oder umgehen. [3, S. 216].

Welcher Weg gewahlt wird, hangt von der Phasengrenze zwischen Matrix und
Ausscheidung ab. Grundsétzlich unterscheidet man drei Arten von Phasengrenzen,
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

koharente, teilkoharente und inkohédrente Phasengrenzen.

An inkohdrenten Phasengrenzen stoppt die Versetzung wie an einer Korngrenze.
Anders als Korngrenzen kann sie die Ausscheidung aber nach dem Orowan-
Mechanismus umgehen. Der Orowan-Mechanismus ist in Abbildung 2.4 dargestellt.
Die Erhohung der Streckgrenze entspricht der Spannung o, die benétigt wird, um
eine Versetzungsline mit dem Burgersvektor b zwischen Ausscheidungen mit dem
Durchmesser d in einem Abstand L hindurch zu bewegen.

Gb
"=T-d W

Dabei ist G das Schubmodul der Legierung. Nach dem die Versetzungslinie zwi-
schen den Ausscheidungen durchgewandert ist bleibt ein Versetzungsring mit dem
Durchmesser d” um die Ausscheidung zuriick. Bei kohédrenten und teilkohdrenten
Phasengrenzen gibt es mit der Matrix tibereinstimmende Gleitebenen. Dadurch
konnen sich Versetzungen durch die Ausscheidung hindurchbewegen, wenn die
Kraft, um die Versetzung durch die Ausscheidung zu bewegen, aufgebracht wird.
Die benotigte Kraft ist dabei abhéngig von der Energie der neu geschaffenen
Grenzflichen und der Stapelfehlerenergie der Ausscheidung. Abbildung 2.5 stellt
das Durchqueren und die sich vergréflernden Grenzflaichen schematisch dar. Es
ergibt sich eine Proportionalitat der Streckgrenzenerhéhung zu der Wurzel des
Teilchenradius r.

oo /T (2)

Sollte die Spannung zum Durchqueren der Teilchen grofler als die Spannung aus
den Orowan-Mechanismus werden, wird das Teilchen von der Ausscheidung nicht
durchwandert sondern umgangen [4, S. 282].

Moving Dislocation
dislocation loop left
line behind
B @ -@>
Precipitate L

o @ @

b

Abbildung 2.4: Aushirtungsmodell nach Orowan [3, S.217],[14, S. 396].
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L

S R

Abbildung 2.5: Aushéartungsmodell nach Kelly und Fine [3, S. 216].

2.2. Rontgenbeugung

Die Untersuchung von Kristallen mit Rontgenstrahlen kann zur Struktur- und
Orientierungsbestimmung verwendet werden. Sie beruht auf der Beugung der
Rontgenstrahlung am Kristallgitter nach dem Braggschen Gesetz

?”L')\:Q'dhkl'SiH@B. (3)

wobei n die Beugungsordnung, A die Wellenldnge, dy;; den Abstand der durch die
Millerschen Indizes beschriebenen Netzebenen und ©p den Einfalls und Reflexi-
onswinkel beschreiben. Es treten nur Beugungsmaxima auf, wenn Strahlen der
Wellenldnge A\ unter einem Winkel ©p auf eine Ebene (hkl) des Kristallgitters,
mit dem Netzebenenabstand djy;, trifft. Unter anderen Winkeln kommt es nicht
zu einer reflektierten Intensitét, da sich die gebeugte Strahlung von parallelen
Ebenen nur dann in Phase befindet, wenn das Braggsche Gesetz erfiillt ist. Da an
vielen Netzebenen gestreut wird, gibt es bei einem Phasenunterschied zwischen
der an parallelen Ebenen gestreuten Strahlung immer zwei gebeugte Wellen die
destruktiv interferieren [4].

Weiterhin kann Reflexion nur auftreten, wenn der Gitterparameter a in der glei-
chen GréBenordnung wie die Wellenldnge oder grofier als die Wellenlénge ist. Da
sin ©@p < 1 ist, gilt Gleichung4,

n-\
<1 4
2dp 4)

wobei der Netzebenenabstand dy,;,; fiir kubische Gitter durch

a

drpg = ——— 5)
N SR )

gegeben ist [4].

Zur Strukturbestimmung wird ein Rontgendiffraktogramm aufgenommen. Dies
kann mit einem © —2 © Goniometer (auch w —20), bei dem die Réntgenrohre fest
steht, sich die Probe um den Winkel © um eine Achse bewegt und der Detektor
auf einem dufleren Kreis um 2 © bewegt wird, geschehen [15]. Dabei treten immer
bei den Werten von 2 © peakférmige Intensitdten auf, an denen eine Ebene in der
Probe, fiir die verwendete Wellenldnge, die Braggsche Gleichung erfiillt. Aus diesen
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2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

Reflexpositionen kann man auf die Kristallstruktur schliefen [4]. Die Aufnahme
eines Rontgendiffraktogramms durch die Abrasterung der Probe wird im folgenden
als 2 ©-Scan bezeichnet.

Auf die Orientierungsbestimmung mit XRD wird in Kapitel 2.3.1 néher eingegan-
gen.

2.3. Kiristallographische Textur

Polykristalline Materialien bestehen aus verschiedenen Kristalliten, deren Orien-
tierungen nicht regellos verteilt sein miissen. Viele Eigenschaften des Polykristalls
héngen aufgrund ihrer Anisotropie im einzelnen Kristall stark von der Orientie-
rungsverteilung dieser Kristalle in dem Polykristall ab. Da die Orientierungen
durch den Herstellungs- und Bearbeitungsprozess beeinflusst werden, weisen me-
tallische Werkstoffe zumeist Vorzugsorientierungen auf [4].

? y__i/-; D,"‘ el 7D

Abbildung 2.6: Kristallite mit Kristallkoordinatensystem Kpg im Proben-
koordinatensystem K4 [16, S. 3].

Die Orientierung einzelner Kristallite in einer polykristalinen Probe kann durch
die Rotation g, welche das Probenkoordinatensystem K, in das Kristallkoordi-
natensystem Kp iiberfiihrt, beschrieben werden. Dabei wird das K4 fiir Bleche
iiblicherweise durch die Walzrichtung, die Querrichtung und die Normalrichtung
aufgespannt, und Kp durch Kristallrichtungen definiert (vergleiche Abbildung2.6).
Die Beschreibung der Rotation g ist auf vielen verschiedenen ineinander iiberfiihr-
baren Wegen moglich. Zu den haufigsten Beschreibungen im Zusammenhang mit
Textur gehoren die Darstellung durch die drei Eulerwinkel (g=¢1, ®, ¢2) und die
Darstellung mithilfe der Millerindizes g=(hkl)[uvw] (vergleiche Abbildung2.7) [16].

Hochauflosende Messmethoden zur Charakterisierung von Stahl im SEM 11
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Iht(ll

%iuvw]

Abbildung 2.7: Darstellung der Orientierung g mit a) Miller Indizes und
b) Eulerwinkeln [16].

—

(a) (b)

Die Textur f(g) beschreibt die Orientierungsverteilung aller Kristallite in ei-
nem Polykristall iiber das gesamte Volumen V', wodurch sich die in Gleichung 6
dargestellte Definition ergibt.

) = f(61,0.62) = LI ()

Die Textur f(g) wird auch als Orientierungsverteilungsfunktion (ODF) bezeich-
net, sie besitzt sowohl die Kristall- als auch die Probensymmetrie und wird im
Orientierungsraum (oft auch Eulerraum genannt) dargestellt [16].

2.3.1. Bestimmung der ODF

Die ODF kann mit Rontgen-, Neutronen-, oder Elektronenbeugung durch Messung
mehrerer zweidimensionaler Polfiguren mit anschlieBender Berechnung der drei-
dimensionalen ODF bestimmt werden. Diese Berechnung wird Polfigurinversion
genannt und kann anhand unterschiedlicher Methoden erfolgen [16].

Bei den in dieser Arbeit errechneten ODFs und Polfiguren aus rontgenographischen
Messungen wird die Polfigurinversion nach Bunge [16] verwendet. Die Rechnung
der Polfiguren mit Matlab aus den EBSD-Daten erfolgt nach Hielscher [17].

Fiir die Messung von Polfiguren wird bei einer festen Position von © und 2©
die Probe um moglichst alle Raumrichtungen gedreht, indem der Kippwinkel
a und der Azimutwinkel § variiert werden. Die Polfigur gibt dann den Volu-
menanteil der Netzebenennormalen fz, welche parallel zur Bezugsrichtung der
Proben i = («, ) stehen. Die Polfigur ist also eine zweidimensionale Dichtever-
teilung der Orientierung einer Netzebene in dem untersuchten Probenvolumen [15].

Auch durch Messungen von Einzelorientierungen kann die ODF theoretisch be-
stimmt werden, jedoch wird durch die Beschrankung auf ein vom Ort (7) ab-
héngiges Volumenelement eine lokale Textur innerhalb des Gesamtvolumens
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bestimmt [15].

2.4. Rasterelektronenmikroskopie

Zu den in einem Rasterelektronenmikroskop (SEM) moglichen Prozessen und
Abbildungsmechanismen gibt es ausfithrliche Werke (zum Beispiel [18], [19]) so-
wie Werke, die sich auf Teilbereiche wie EBSD fokussieren (z.B.: [20]). In diesem
Theorieteil werden Einblicke in die Rasterelektronenmikroskopie gegeben und die
fiir hochauflésende Methoden notwendigen Grundlagen beschrieben.

Abbildung 2.8 zeigt den prinzipiellen Aufbau eines SEMs. Von der Kathode werden
Elektronen emittiert, welche mit einer Spannung von bis zu 30kV in Richtung
der Anode beschleunigt werden. Der so entstehende Elektronenstrahl wird durch
magnetische Linsen gebiindelt und auf die Probe fokussiert. An der Probe emit-
tierte Sekundarelektronen (SE) und riickgestreute Elektronen (RE) werden von
den Detektoren aufgezeichnet und zur Bildgebung verwendet.

An Abbildung 2.9 wird schematisch dargestellt, welche Signale durch die In-
teraktion von Elektronenstrahl und Probe emittiert werden und aus welchem
Interaktionsvolumen sie stammen. Wahrend RE und SE zur Abbildung benutzt
werden, finden sowohl die charakteristische Rontgenstrahlung (in der Methode
Energiedispersive Rontgenspektroskopie (EDX) ) als auch Auger-Elektronen nur
in der Materialanalyse Anwendung. Durch ein grofles Interaktionsvolumen kénnen
nicht nur Signale aus oberflichennahen Bereichen der Probe detektiert werden. Die
mit groflen Interaktionsvolumina verbundene Aufspreizung in die Breite limitiert
zugleich die raumliche Auflésung.

Hochauflosende Messmethoden zur Charakterisierung von Stahl im SEM 13
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Abbildung 2.8: Schematischer Aufbau eines SEM [18, S. 2].
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Incident Electron Beam

Specimen Surface

Auger Electrons (0.4-5 nm)

Secondary Electrons (~100 nm)

Backscattered Electrons (~1 pm)

Characteristic X-rays (~5 pm)
Specimen

Bremsstrahlung X-rays (~5 pm)
X-ray Flourescent (~5 pum)

Abbildung 2.9: Schematische Darstellung des Interaktionsvolumens des
Elektronenstrahls in der Probe. Die verschiedenen Signale werden aus
unterschiedlich tiefen Ebenen der Probe generiert. Die Ausdehnung des
Interaktionsvolumens limitiert die rdumliche Auflésung des SEM und
skaliert mit der Beschleunigungsspannung [21, S. 90].

2.5. Elektronenstreuung

Incident Incident
BSE o electrons electron
°
SE (Electron knocked
M out of shell)
' ©
Elastically scattered eletron Inelastically scattered eletron
(Original incident electron) (Original incident electron)

Abbildung 2.10: Schematische Darstellung von Streuvorgédngen.

Links: Eine elastische Streuung bei der eine Richtungsénderung des Elek-
trons aufgrund des Coulomb-Potentials des Atoms ohne nennenswerten
Energieverlust erfolgt. Als Signal entstehen RE (englisch: backscatterd
electrons (BSE)). Rechts: Ein inelastischer Streuvorgang, bei dem ein SE
aus einem Orbital herausgeschlagen wird.[21, S. 88f.].
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2.5.1. Inelastische Streuung

Geben Elektronen Teile ihrer oder ihre gesamte kinetische Energie bei der Inter-
aktion mit der Probe an die Atome ab, spricht man von inelastischer Streuung.
Weiter wird unterschieden zwischen Interaktion mit dem Atomkern und der Inter-
aktion mit Elektronen der Atome.

Interagiert das einfallende Elektron mit dem Atomkern, so gibt es Teile der Bewe-
gungsenergie an den Kern ab und wird um kleine Winkel gestreut. Das gestreute
Elektron hat eine geringere Energie, kann aber erneut streuen. Wird die gesamte
kinetische Energie abgegeben, erfolgen keine weiteren Streuvorginge und das
Elektron wird (bei Metallen) ins Leitungsband aufgenommen.

Bei Interaktion mit einem Elektron wird Energie des Primérelektrons an ein
Elektron des Atoms abgegeben. Ist die iibertragene Energie ausreichend, um die
Austrittsarbeit zu verrichten, wird das Elektron des Atoms emittiert und kann als
SE detektiert werden. Ist der Energietibertrag geringer, kann es zu einer Anregung
eines gebundenen Elektrons kommen. Durch deren Relaxation wird charakteristi-
sche Rontgenstrahlung emittiert. Die abgegebene Energie des Primérelektrons ist
dabei geringer als bei der Interaktion mit dem Atomkern.[21]

2.5.2. Elastische Streuung

Die elastische Streuung von Elektronen am Coulomb-Potential von Atomkernen
kann als Coulomb-Streuung betrachtet werden. Dabei erfolgt die Streuung
des Elektronenstrahls in der Probe in alle Richtungen. Jedoch wird ein Grofiteil
der Elektronen in Richtung des Primarstrahls gestreut. Die Elektronen, die in
entgegengesetzte Richtung, also um einen groflen Winkel, gestreut werden, werden
als RE bezeichnet (vergleiche Abbildung2.10) [21].

In Elementen mit einer héheren Ordnungszahl (Z) werden mehr Elektronen zurtick
gestreut als in Elementen mit kleiner Z, da die Streuung aufgrund der stérkeren
Ladung des Atomkerns ungefihr proportional zu Z* ist. Hohere Beschleunigungs-
spannungen E, fithren zu einer geringeren Ausbeute an RE (proportional zu 1/E?),
da mit zunehmender Energie F des Elektrons die positive Ladung des Atomkerns
leichter iiberwunden werden kann [21].

2.5.3. Kikuchi-Streuung

Beugungsmuster (im Nachfolgenden wird der englische Begriff ,Pattern® ver-
wendet) aus der Kikuchi-Streuung kénnen zur Orientierungs- und Phasenbestim-
mung benutzt werden. Durch Coulomb-Streuung an den Atomkernen fachert
sich ein hochenergetischer Elektronenstrahl auf, wenn er auf einen Kristall trifft.
Die Teilstrahlen haben dabei eine naherungsweise einheitliche Wellenlange, die
Energieverluste von 10-25eV [22, S.311] sind klein im Vergleich zu Beschleuni-
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gungsspannungen (Eg = 5 — 30keV). Durch die diffuse Strahlaufweitung gibt es
immer Elektronen, welche unter dem Bragg-Winkel © 5 an den Netzebenen dj,;; im
Kristall ankommen und dort nach der Braggschen-Gleichung (3) gestreut werden.

Die Wellenlange A der Elektronen, lasst sich dabei klassisch nach de Broglie mit
dem planckschen Wirkungsquantum h, der Masse eines Elektrons m., der Elek-
tronenladung e und der Beschleunigungspannung Up nach Formel 8 bestimmen.

e 0
V2-mg-e-Up

Die Bragg-Bedingung erfiillt sich nicht nur fiir eine Raumrichtung, sondern fiir
einen ganzen Kegelmantel mit einem Offnungswinkel von 90° — © (vergleiche
Abbildung2.11 (a)). Dieser Kegelmantel wird Kossel-Kegel genannt. Dort, wo der
Kossel-Kegel den Detektor schneidet, ist aufgrund der kleinen Bragg-Winkel eine
Linie, die Kikuchi-Linie, detektierbar. Die Intensitat der beiden zu einer Netzebene
(hkl) gehorenden Kikuchi-Linien unterscheidet sich, da die Zahl der gebeugten
Elektronen von dem Winkel zwischen Primérstrahl und beugender Netzebene
abhéngt (vergleiche Abbildung2.11 (b)). Der Abstand von heller und dunkler
Kikuchi-Linie wird Bandbreite (b) genannt, sie ist nach Bragg proportional zu
1/d. Das Linienpaar wird als Band bezeichnet. Die Bandmitte entspricht den
Schnittlinien der Netzebene mit der Detektorebene [23].
Kikuchi-Beugung im SEM findet mit riickgestreuten Elektronen statt, dadurch
ereignet sich der Streuvorgang naher an der Oberfliche und es gibt eine geringere
Ausbeute an Elektronen. Daher wird der in Abbildung 2.12 schematisch dargestell-
te Aufbau verwendet.
Einfallswinkel der Elektronen auf die Probenoberfliche von 45° und gréfler erzeu-
gen eine zu geringe Anzahl RE fiir verwendbare Kikuchi-Pattern. Mit kleinerem
Einfallswinkel nimmt die Intensitat der Pattern und die Verzerrung des SEM -
Bildes zu. Daher wird im SEM die Probe um 60 ° bis 70 © zur Horizontalen gekippt,
woraus ein Einfallswinkel der Elektronen von 20° bis 30 ° resultiert. Somit kann
eine hohe Ausbeute der RE bei noch nicht zu stark verzerrten Bildern erreicht
werden [23, 24].
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Abbildung 2.11: Bildung von Kikuchi-Pattern in Transmissionsgeometrie.
a) Bildung von Kosselkegeln durch Bragg-Streuung am Punkt S. b) Bildung
heller (excess) und dunkler (defect) Linien, kleine Winkel ¢ fithren auf-
grund hoherer Intensitdt (mehr Elektronen) zu helleren Linien. [23, S. 177]

Incident
electron beam r Phosphor

sCreen
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Abbildung 2.12: Schematischer Aufbau fiir Kikuchi-Streuung im SEM [23,
S.179].
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2.6. Abbildungsmechanismen im Rasterelektronenmikroskop

Am SEM gibt es zwei grundlegende Abbildungsmechanismen, mit RE und mit SE.
Topographische Aufnahmen kénnen sowohl mit den oberflichennah emittierten
SE als auch mit RE erzeugt werden. RE werden auch zu Massekontrastaufnahmen
verwendet. Dabei wird ausgenutzt, dass die Streuung an schwereren Atomen
stérker ist, wodurch die Intensitdat der riickgestreuten Elektronen grofier wird [18].

Durchstrahlbare, diinne Schichten konnen mit SE und RE, aber zusétzlich auch
mit transmittierten Elektronen untersucht werden. Die Abrasterung des SEM in
Verbindung mit transmittierten Elektronen bildet das Raster-Transmissionselek-
tronenmikroskop (STEM), welches bei Hochauflésung an diinnen Objektschichten,
nicht nur durch das Rastern, Vorteile gegeniiber dem normalen Transmissionselek-
tronenmikroskop (TEM) aufweisen kann. Zu den Vorziigen gehort ein besseres
Auflésungsvermégen dickerer Objektschichten, die im TEM durch hohe Energiever-
luste innerhalb des Objekts hervorgerufene, chromatische Fehler nicht gut aufgelost
werden konnen, sowie die Moglichkeit, verschiedene Detektoren gleichzeitig zu
betreiben. [18].

2.6.1. Orientierungsabbildung am SEM

Zur Orientierungsabbildung am SEMist die EBSD die heutzutage am weitesten
verbreitete Methode. Es gibt jedoch auch andere Wege, die Orientierung einer
Probe im SEM zu ermitteln. Sie basieren auf der Orientierungsanisotropie der
RE und SE[18, S.135]. Andert sich der Einfallswinkel der Elektronen auf die
Netzebenen, éndert sich auch die Intensitat der detektierten Elektronen, sodass
die Kristalle unterschiedlich hell erscheinen.

2.6.2. Elektronenriickstreubeugung (EBSD)

EBSD ist eine Methode, die zur Mikrostrukturanlyse verwendet wird. Dazu werden
aus mit RE erzeugten Kikuchi-Pattern (Kapitel 2.5.3) Informationen tiber die Pro-
be gewonnen, welche Aussagen iiber die kristallographischen Parameter, inklusive
Orientierungen und Orientierungsbeziehungen, chemische Zusammensetzung und
Morphologie der Probe erlauben [24].

Die Auswertung (und Indizierung) der Pattern und der aus ihnen gewonnen Infor-
mationen erfolgt dabei in den meisten Féllen automatisiert.

Zur Aufnahme von EBSD -Pattern wird ein EBSD -System benétigt, bestehend
aus einem ,,Pattern Acquisition Device®, meist ein Phosphorschirm, welcher durch
Glasfaseroptik mit einem Kamerasensor verbunden ist, Software, zur Steuerung
des SEM wéihrend der Messung und zur Auswertung der Kikuchi-Pattern [20].
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Sowohl die fiir die Entstehung von Kikuchi-Pattern erforderliche glatte Oberfléche,
als auch die geringe Informationstiefe aus der die Pattern erzeugt werden, erfordern
eine gute Praparation der Probenoberfliche. Um die Ausbeute an RE zu optimie-
ren, wird die Probe um 70° gekippt mit auf die Kamera ausgerichteter Oberfliache
eingebaut (vergleiche Abbildung2.12). Die Intensitiat der Kikuchi-Pattern erreicht
ihr Maximum, wenn die Kamera nah an der Probe ist und sich das Zentrum der
Kamera leicht unterhalb der Probe befindet [24, S. 15£.].

Qualitat der Kikuchi-Pattern

Die Qualitat (Image Quality (IQ)) duflert sich in Schérfe und Klarheit der Kikuchi-
Bénder, sie hingt grofitenteils von Gitterfehlern und der Oberflache der Probe ab.
Defekte wie Versetzungen fithren zu einer Bandaufweitung bis hin zur Verschmie-
rung, wodurch stark verformte Proben nicht mit EBSD untersucht werden kénnen.

Oberflachenrauigkeit und -kontanimation verschlechtern ebenfalls die Qualitét [24,
S.17].

Indizierung der Pattern

Wéhrend der computergestiitzten Indizierung wird die kristallographische Informa-
tion der Kikuchi-Pattern, mit den zur Indizierung hinterlegten Phasen abgeglichen.
Dabei wird die Position der Kikuchi-Bander durch das Hough Transform bestimmt.
Durch die bekannte Kalibrierungsgeometrie kénnen die Winkel zwischen den de-
tektierten Bandern bestimmt werden. Diese Winkel werden mit den Winkeln
zwischen den Ebenen der zur Indizierung freigegebenen Phasen verglichen und
die Losung mit der groBten Ubereinstimmung ausgewéihlt, dabei wird auch die
Orientierungsmatrix berechnet [25].

EBSD-Maps

Typischerweise werden die Ergebnisse von EBSD-Messungen als Karte (engl:
map) iiber das SEM -Bild von der untersuchten Probenstelle gelegt, indem jedem
Bildpunkt der Wert des zugehorigen Messpunkts zugewiesen wird. So findet
beispielsweise eine Einfarbung anhand der errechneten Phasen (,,phase-map®) oder
der Orientierungen einer Phase (,orientation-map*) statt. Die in der orientation-
map dargestellten Orientierungen basieren auf der inversen Polfigur. Auch die
Qualitat der Pattern kann in einer ,IQ-map“ dargestellt werden, um Korn- und
Phasengrenzen hervorzuheben [24, S. 2].
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2.7. Stand der Technik hochauflosender
Rasterelektronenmikroskopie-Methoden

Am SEM gibt es einige Methoden, mit denen eine hohere Auflésung erreicht
werden kann, als mit den herkommlichen Abbildungsmechanismen. Neben der
in Kapitel 2.7.1 beschriebenen t-EBSD , kann Hochauflosung bei Methoden wie
Electron Channeling Contrast Imaging (ECCI) [26] und Electron Channeling
Orineteation Determination (eCHORD) [27] erreicht werden, welche beide auf
Elektronen Channeling basieren.

2.7.1. Transmissions Elektronenriickstreubeugung

Anders als EBSD basiert die transmissions Elektronenriickstreubeugung (t-EBSD)
nicht auf riickgestreuten, sondern auf transmittierten Elektronen, welche Kikuchi-
Linien bilden. Daher wird die Methode auch als Transmission Kikuchi-Diffraction
(TKD) und Electron ForwardScattering Diffraction (EFSD) bezeichnet. Der Name
t-EBSD hat sich jedoch etabliert.

t-EBSD ist eine Methode zur kristallographischen Charakterisierung von Nano-
partikeln, Nanodrdhten und diinnen Schichten. Dabei kénnen Auflésungen von
weniger als 5nm erreicht werden. Die verwendeten Anregungsspannungen rei-
chen von 15keV bis 30keV, sodass Kupferfilme bis zu einer Dicke von 300 nm
untersucht werden kénnen. Fir die Methode wird ein EBSD -System, sowie ein
spezieller Probenhalter bendtigt, der erlaubt, fiir Transmission préaparierte Proben
einzubauen [1, 6, 28] .

SEM Objective Lens
Primary Electron Beam

I &

g J‘\ .. ., Specimen Tilting Angle
TEM Specimen

EBSD
, Detector
s e e

Abbildung 2.13: Schematischer Aufbau fiir t-EBSD Messungen [2].
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Der Aufbau fiir t-EBSD dhnelt dem von EBSD, jedoch wird die Probe nicht
in einem Winkel von 70° sondern um 20° gegeniiber der Horizontalen gekippt.
Daraus resultiert ein Einfallwinkel von 70° fiir den Elektronstrahl in die Probe
(vergleiche Abbildung2.13).

Auflésung der t-EBSD

Der wichtigste Grund weshalb t-EBSD verwendet wird, ist die gegeniiber EBSD um
eine Groflenordnung verbesserte Auflosung. Grund fiir die Verbesserung ist einer-
seits die sehr haufige Streuung in Vorwartsrichtung, wodurch die Strahlaufweitung
in diinnen Proben klein bleibt und viele Elektronen mit hoher Energie die Austritt-
soberfliache erreichen oder in ihrer Ndhe Kikuchi-Streuung erfahren. Andererseits
liegt die Verbesserung der Auflosung an dem kleinen Interaktionsvolumen (es
kommt durch die geringe Probendicke gewissermaflen zu einem Schnitt durch die
in Abbildung 2.9 dargestellte ,,Birne®).

Eine Monte-Carlo (MC)-Simulation in Abbildung 2.14 zeigt das an der Kikuchi-
Streuung beteiligte Interaktionsvolumen fiir EBSD und t-EBSD an unterschiedlich
dicken Proben. Bei in Reflektion gemessenen Proben ist das an der Erzeugung von
Kikuchi-Pattern beteiligte Interaktionsvolumen unabhéangig von der Probendicke.
Das Interaktionsvolumen ist fiir dilnne Proben (ca. 100 nm) in Transmission deut-
lich kleiner, wird aber durch die Strahlaufweitung bei dickeren Proben (ca. 400 nm)
grofer als in Reflektion. Die hohe Ortsauflosung von t-EBSD kann demnach nur
fir Proben mit geringer Probendicke erreicht werden [29].

EBSD (15kV) t-EBSD (25kV)

Abbildung 2.14: Monte-Carlo-Simulation der Strahlaufweitung in Alu-
miniumproben bei EBSD und t-EBSD . Die schmalen Proben haben eine
Dicke von 100 nm, die breiteren eine Dicke von 400 nm. In rot ist der
jeweils fiur die Erzeugung der Kikuchi-Pattern verantwortliche Bereich
markiert. Fiir t-EBSD nimmt das Interaktionsvolumen stark zu, ist aber
bei diinnen Proben sehr viel kleiner als bei EBSD . Die Aufweitung des
Interaktionsvolumens fithrt zu einer Verschlechterung der 1Q [29].
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Tilt: 20° Tilt: 40° Tilt: 60°

WD: 5

WD: 10

Abbildung 2.15: Einfluss von Arbeitsabstand und Kippwinkel auf die
t-EBSD -Pattern eines Aluminiumdiinnfilms bei 25 kV Beschleunigungs-
spannung [2].

Einfliisse auf die Kikuchi-Pattern bei t-EBSD

Die Kikuchi-Pattern aus EBSD-Messungen werden von verschiedenen Faktoren be-
einflusst, einer ist wie beim EBSD die Probenoberflache, aber auch experimentelle
Faktoren wie Arbeitsabstand, Kippwinkel, Probendicke, Beschleunigungsspannung
und Abschattungen sind relevant [2, 6].

Mit groBem Arbeitsabstand (WD) (vergleiche Abbildung2.13) kann es zum
Verdecken von Teilen des Patterns kommen. Dieser Effekt tritt insbesondere in
Verbindung mit kleinen Kippwinkeln auf. Daher ist ein kleiner WD zu bevorzu-
gen [2].

Der Kippwinkel (englisch: tilt) beeinflusst aulerdem die raumliche Auflésung
und die Indizierbarkeit der Pattern. Ein groflerer Kippwinkel verlangert die Weg-
strecke des Elektronenstrahls in der Probe und erhéht so die Strahlaufweitung,
verschlechtert also die rdumliche Auflosung. Gleichzeitig fiithrt der groBere Kipp-
winkel jedoch zu intensiveren Kikuchi-Pattern, welche besser indiziert werden
kénnen (vergleiche Abbildung2.15) [2].

Die Erhohung der Probendicke fiithrt wie die Verkippung zu einer langeren
Wegstrecke des Strahls in der Probe. Dadurch nimmt die rdumliche Auflésung
ab. Jedoch ist durch die geringe Zahl der gestreuten Elektronen in sehr diinnen
Proben(bereichen) die IQ der Pattern schlechter als bei etwas dickeren Proben,
bevor bei noch dickeren Proben die aufgenommenen Pattern wieder schlechtere 1Q
aufweisen. Das Optimum der 1Q ist abhdngig von der Beschleunigungsspannung.
Diinne Bereiche weisen mit geringerer Beschleunigungsspannung (15kV) bessere
Qualitat auf, mit zunehmender Beschleunigungsspannung verschiebt sich das
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2.7. STAND DER TECHNIK

Optimum in dickere Bereiche [2].

Doch auch auflerhalb des Optimums sind noch t-EBSD Aufnahmen mdoglich,
so konnen indizierbare Pattern aus 2000 nm dicken Aluminiumfilmen erhalten
werden [30]. Da die Strahlaufweitung von der Dichte des Materials und der Pro-
bendicke abhangig ist, fithren Keller et al. [30], eine ,mass-thickness* (mt) ein,
um zu beschreiben, wie stark die effektive Streukraft einer Probe ist.

mt = p-d, (9)

Dabei sind p die Dichte und d die Dicke der Probe. Ist mt > 400 pg/cm? kénnen
nur vereinzelt Pattern identifiziert werden. Unterhalb von mt = 400 pg/cm?
konnen an nahezu allen Stellen einer Probe Pattern gefunden werden. Jedoch
ist zu beachten, dass diese Faustregel nicht die Strahlaufweitung fiir sehr dicke
Proben und die Uberlagerung von mehreren Kornern, zu der es aufgrund der
Mikrostruktur kommen kann, beriicksichtigt [30].

Die Probendicke beeinflusst auflerdem die Detektorausleuchtung und damit die
Bildqualitat und notwendige Belichtungszeit. Dies kann verwendet werden, um aus
dem Vergleich des Hintergrundsignals mit einem zuvor fiir das Material simulierten
Hintergrundsignal die Probendicke zu bestimmen [31].
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3. Material und Methoden

3.1. Geriate

3.1.1. Rasterelektronenmikroskop

Fiir die Messungen wurde ein SEM des Instituts fiir Materialphysik (IMP) ver-
wendet. Das SEM ist ein NOvA NANOSEM 650 der Firma FEI, fiir welches ein
STEM-System bestehend aus Probenhalter und Detektor zur Verfiigung steht. Zur
EBSD -Messung wird ein nachgertisteter Detektor, sowie Software von OXFORD
INSTRUMENTS genutzt.

AuBlerdem wurden Messungen an einem FEI QUANTA 200F mit einem EBSD Sys-
tem, bestehend aus Kamera PV8910, Analysator PV8104 und Analysesystem Pea-
gasus, der Firma EDAX in der Abteilung Kristallographie des Geowissenschaftlichen
Zentrums Gottingen (GZG) geplant. Fiir die Versuche wurde eigens ein Proben-
halter fiir t-EBSD -Messungen konstruiert und in der Zentralwerkstatt des GZG
angefertigt. Die technische Zeichnung des Halters ist in Abbildung 3.1 dargestelllt.
Aufgrund eines defekten Detektors zu Beginn der Arbeit, wurde jedoch nur getes-
tet, ob mit dem Probenhalter und dem neuen EBSD-Detektor Messungen moglich
waren.

3.1.2. Focused lon Beam

Zum Schneiden der Lamellen fiir die t-EBSD Messungen wurde ein Focused Ion
Beam (FIB) ,Helios NanoLab DualBeam* der Firma THERMO SCIENTIFIC des
IMP der Universitat Gottingen verwendet.

3.1.3. Prescision lon Polishing System

Zur Praparation weiterer Transmissionsproben wird einPrescision Ion Polishing
System (PIPS) der Firma GATAN, INC., des IMP der Universitat Gottingen
verwendet.

3.1.4. Rontgengoniometer

Alle Rontgenmessungen (2 ©-Scans & Polfiguren) an festen Proben wurden an
dem Texturgoniometer PTS mit Co-Strahlung (A = 1,7903 A) in der kristallogra-
phischen Abteilung des GZG durchgefiihrt.

Fir die Untersuchung der gelésten Ausscheidungen wurden ein D5000 mit Cr-
Strahlung (A=2,2911 A) und ein Philips-Gerit mit Cu-Strahlung (A=1,5418 A)
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3.2. ELEKTRONENRUCKSTREUBEUGUNG

Ubersicht
SCALE10: 1

Abbildung 3.1: Technische Zeichnung des eigens fiir das SEM derAbtei-
lung Kristallographie des GZG gebauten Transmissionsprobenhalters.

verwendet. Beide Geréte standen zum Zeitpunkt der Messungen ebenfalls in der
Kristallographie.

3.2. Elektronenriickstreubeugung
3.2.1. Probenpraparation

EBSD -Proben benétigen eine glatte Oberfliche, damit die entstehenden Kikuchi-
Linien nicht von topologischen Effekten beeinflusst werden. Daher wurden die
Proben geschliffen und anschlieBend poliert. Zum Schleifen wurden Kérnungen
von 500, 800, 1200, 2400 und 4000 verwendet. Poliert wurde mit 3 um und 0,04 pm
OPS-Politur.

Da die Probenoberflichen dennoch durch das Schleifen verursachte Unebenhei-
ten (Schleifriefen) enthielten, wurden sie in einer Kaufmann-Ionenquelle [32] fiir
10 min mit Argon besputtert. Dadurch wird das Gefiige, wie beim Atzen, etwas
hervorgehoben, die Schleifriefen nehmen jedoch ab.
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3. MATERIAL UND METHODEN

3.2.2. Messung

Die praparierte Probenoberfliche wird unter einem Winkel von 70 © zur Waagerech-
ten (20° zum Strahl) in der Probenkammer eingebaut. Darauthin wird die Probe
in Messposition, genau unter dem Polschuh mit einem WD von WD =10 mm
gefahren und anschlieBend der EBSD -Detektor in die Kammer gefahren.

Im SEM-Bild wird die zu vermessende Flache ausgewahlt und fokussiert. Zur
Vorbereitung der Messung werden, wihrend des Abrasterns der Probe mit dem
Elektronenstrahl, 60 Aufnahmen gemacht und aus diesen ein Hintergrundsignal
bestimmt. Dabei wird die Belichtungszeit so eingestellt, dass die groitmogliche
Intensitit auf dem Detektor erreicht wird, ohne dass es zu Uberstrahlung kommt.
Schliellich werden an vier verschiedenen Punkten im SEM-Bild EBSD-Pattern
aufgenommen, an denen die exakte Position des Detektor-Probensystems verfei-
nert wird.

Anschliefend kann ein Mapping tiber einen Bereich ausgewéhlt werden, welcher
dann automatisiert gemessen und den hinterlegten Phasen zugeordnet wird. Die
Pattern konnen dabei abgespeichert werden.

Es wird eine Beschleunigungsspannung von 20 kV mit einer Spotsize von 5 ver-
wendet. Die Spotsize [33] ist dabei eine einheitenlose Grofie, ihr werden Zahlen
von 1 bis 7 zugeordnet. Je hoher ihr Wert ist, desto grofler wird die Flache des
fokussierten Strahls und desto grofler wird auch der Strahlstrom.

3.2.3. Auswertung

Fir die Auswertung der EBSD -Messungen liegen auf dem Steuerrechner Pro-
gramme des OXFORD-INSTRUMENTS HKL Channel 5 [34] vor. Die Programme
des HKL Channel 5 sind Flamenco (zum Messen und Indizieren), Mambo (fur
Polfiguren), Tango (zum Mapping) und Salsa (fiir ODF ). Die Auswertung der
mit Flamenco aufgenommenen EBSD -Daten erfolgte tiber ein von mir angefertig-
tes Skript in MATLAB [35], welches auf der MTEX Toolbox [36] basiert. Die mit
EBSD und t-EBSD zusammenhédngenden Abbildungen in Kapitel 4 sind mit dem
Skript erzeugt worden.

3.3. Transmissions Elektronenriickstreubeugung

Bei der t-EBSD werden die Kikuchi-Linien von den transmittierten Elektronen
und nicht durch RE gebildet. Daher werden sehr diinne Proben benétigt, durch
die der Elektronenstrahl transmittieren kann.
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3.3. TRANSMISSIONS ELEKTRONENRUCKSTREUBEUGUNG

3.3.1. Probenpraperation

Zwei Methoden, welche auch in der Probenpréaparation fiir Messungen im TEM
verwendet werden, wurden zur Praparation transparenter Proben fiir die Messung
im SEM genutzt.

Probenpraperation mit Ionenstrahlatze

Die Probe wird so zugeschnitten, dass sie mit einer Schleifscheibe mechanisch
gediinnt werden kann. Mit der Schleifscheibe wird die Probe beidseitig geschliffen
und poliert bis sie 50 pm diinn ist. Anschliefend wird die Probe entweder mit einer
Stanze mit 2mm Durchmesser ausgestanzt oder auf einen Titianring aufgeklebt.
Darauthin wird die Probe in das PIPS eingebaut und dort mit zwei gepulsten
Argonionenstrahlen von beiden Seiten bestrahlt und dabei rotiert. Dabei betréagt
der Einfallswinkel der Tonenstrahlen auf die Oberflache 5° .

Abbildung 3.2 zeigt, wie die rotierende Probe unter flachen Winkeln mit Argo-
nionen beschossen wird. Dabei wird in der Probenmitte Material abgetragen, bis
ein Loch entsteht, dessen Rand durchstrahlbar ist. Die im PIPS préparierten
Transmissionsproben sind in Abbildung B.3 dargestellt.

6 KV i Window
.-\I]Hdé\ / 0 /"S|.R'L"I|1k'|]
Em— [) Cathode ] p—
Argon Plasma —+/— Arzon
(] [ B
Ton gun
Vacuum

Abbildung 3.2: Schematischer Aufbau einer Ionenstrahlitze [22, S. 180].

Probenpraparation mit FIB

Fir die t-EBSD -Messung werden TEM-Lamellen aus den in Kapitel 3.6 beschrie-
benen Proben verwendet, welche am FIB geschnitten wurden. Alle in diesem
Abschnitt referenzierten Bilder befinden sich im Anhang A. Zum Schneiden der
Lamellen wird auf der Probenoberfliche, an einer mit Elektronen angereicher-
ten Stelle (vergleiche Abbildung A.1), eine Schicht aus FIB-Platin aufgebracht
(vergleiche Abbildung A.2), um spéter Schiaden an der Lamellenoberseite durch
die Galliumionen zu vermeiden. Aufgrund der Orientierung der Platindiise und
des Galliumstrahls in der Vakuumkammer wird die Probe dazu um 52° gekippt.
Die Lénge der Lamelle wird durch die Ausmafle der Platinschicht bestimmt. Fiur
die hergestellten Lamellen wurde eine 12 pm lange, 1,5 pm breite und 1 pm hohe
Schicht aufgebracht.

Anschlieflend wird mit Galliumionen von beiden Seiten eine Vertiefung in die Probe
geschnitten. Der dazu verwendete Ionenstrahl wird mit 30 kV und 21 nA erzeugt.
Die spatere Hohe der Lamelle wird durch die Tiefe der Vertiefung beeinflusst,
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3. MATERIAL UND METHODEN

jedoch durch den spéteren Schnitt bestimmt. Dabei féllt in Abbildungen A.3 bis
A.5 auf, dass der Abtrag nicht gleichmafBig erfolgt, sondern einige Séulen weniger
gut abgetragen werden. Es entsteht eine Lamelle, welche oben diinner als an der
Unterseite ist. Diese wird unter einem Winkel von 15° mit dem lonenstrahl mit
einem ,,U“-féormigen Schnitt fast vollstdndig von der Probe getrennt (vergleiche
Abbildung A.6). Bevor die Lamelle endgtiltig von der Probe getrennt werden kann,
muss fiir den Transport eine verfahrbare Spitze an die Probe heran gefahren und
durch Platin mit der Probe verbunden werden. Um die Positionierung der Spize
zu bestimmen, muss der Kippwinkel wieder auf 0° reduziert werden. Die Spitze
ist in Abbildung A.8 dargestellt. Daraufhin kann die Lamelle von der Probe gelost
und mit Platin an einem TEM-Probenhalter angebracht werden.

Um die Lamelle zu diinnen, wird sie in sogenannten Cleaning-Crossections mit
den Galliumionen abgerastert. Die verwendete Stromstérke betragt dabei 2,5nA
und kann fiir spateres Ausdiinnen weiter reduziert werden. Insgesamt wurden acht
Lamellen angefertigt, welche in Abbildungen B.1 und B.2 abgebildet sind. Die
Lamellen 1 und 2 von Probe A, sowie die Lamelle 1 von Proben 1 und 2 wurden
von Volker Radisch, technischer Mitarbeiter im IMP, fir mich préapariert, die
anderen Lamellen wurden von mir angefertigt.

3.3.2. Aufbau

Zur Messung wird ein Transmissionsprobenhalter verwendet, der eine feste Kip-
pung von 70° aufweist, dadurch steht die Probe in einem 20° Winkel zum Elek-
tronenstrahl (vergleiche Abbildung 3.3).

Zur Abbildung der Proben wird entweder der STEM-Detektor, der Everhart-
Thornley-Detektor (ETD) oder der am EBSD Detektor angebrachte Riickstreuelek-
tronendetektor (forward-mounted backscatter detector (FMBSD) [23] verwendet.

Die Verwendung des STEM -Detektors erleichtert die Aufnahme eines Bildes, da
der Riickstreu- und Sekundéarelektronenkontrast mit zunehmender Transmission
abnimmt. Daher wurde iiberpriift, ob der STEM -Detektor gemeinsam mit dem
EBSD -Detektor genutzt werden kénnte. Obwohl beide gleichzeitig eingefahren
sein konnen, eignen sie sich nicht zur gemeinsamen Nutzung bei EBSD -Messungen.
Dies liegt daran, dass der STEM -Detektor herausgefahren werden muss, damit
es keine Abschattung im t-EBSD -Bild gibt. Fiir das erneute Einfahren muss die
Probe aus der Messposition bewegt werden, sodass diese Aufnahme des Bildes
nach der EBSD -Messung in Bezug auf Drift nicht so aussagekraftig ist, wie die
Aufnahmen mit dem ETD oder FMBSD ohne zusétzliches Verfahren.

In den meisten Féllen wurden die Proben, von der EBSD-Messung unabhéngig, mit
dem STEM-Detektor aufgenommen. Fiir die mit der EBSD-Messung verbundenen
Aufnahmen wurde daraufthin der ETD verwendet.
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3.3. TRANSMISSIONS ELEKTRONENRUCKSTREUBEUGUNG

Abbildung 3.3: Am SEM des IMP verwendeter Transmissionsprobenhal-
ter.

Abbildung 3.4: Messaufbau fiir t-EBSD-Messungen am SEM des IMP.
Bestehend aus dem Transmissionsprobenhalter 1, dem EBSD Detektor 2
und dem STEM-Detektor 3.
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3.3.3. Messung

Der Messablauf entspricht dem einer grundlegenden EBSD Messung wie in Ka-
pitel 3.2 beschrieben, unterscheidet sich jedoch in der eingestellten Beschleuni-
gungsspannung, da Transmission der Elektronen durch die Probe notwendig ist.
Beschleunigungsspannungen zwischen 15kV und 30kV und WDs von 6 mm und
10 mm wurden benutzt. Dabei wurde der WD von 10 mm nur vor der Kalibrierung
bei 6 mm verwendet.

3.4. Energiedispersive Rontgenspektroskopie

Energiedispersive Rontgenspektroskopie (EDX) ist eine Methode der Elementar-
analyse am SEM, dabei werden die charakteristischen Rontgenstrahlen, welche vom
Elektronenstrahl angeregt werden, detektiert und den in der Probe enthaltenen
Elementen zugeordnet. Fiir eine quantitative Aussage ware dabei eine Standard-
messung notig, auf diese wurde jedoch verzichtet, da der qualitative Nachweis fir
die Fragestellung ausreichend war. EDX kann auch bei Transmissionsaufnahmen
verwendet werden.

3.5. Rontgenbeugung

Rontgenbeugung (XRD) wurde als unterstiitzende Methode verwendet. Sie diente
zur Struktur- und Texturbestimmung. Die Textur kann tiber die ODF beschrieben
werden. Dazu wurden von den Probenblechen 2 ©-Scans mit Cobaltstrahlung und
anschliefend Polfiguren aufgenommen. Auflerdem wurden Ausscheidungen der
Proben mit Chrom- und Kupferstrahlung untersucht, um die Strukturinforma-
tionen der Ausscheidungen zu ermitteln. Die Ausscheidungen wurden dazu zuvor
chemisch aus den Blechen getrennt und anschlieffend in Ethanol gelost.
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3.6. VERWENDETE PROBEN

3.6. Verwendete Proben

Die Auswahl der Proben, an denen gemessen wurde, erfolgte anhand des Prapara-
tionsfortschritts, da alle Proben gemessen werden sollten. Das Hauptaugenmerk in
Auswertung und Diskussion wird auf den Proben liegen, an denen viele Methoden
durchgefiihrt werden konnten. Die Tabellen 3.1 und 3.2 geben einen Uberblick

iiber die gemessenen Proben.

Tabelle 3.1: Ubersicht der verwendeten Proben und ihrer Prozessparame-
ter, soweit bekannt. Die Probe A ist der Zustand von dem aus die Proben 1
und 2 geglitht wurden. Die Proben A fl und 2 fl enthalten chemisch
extrahierte Ausscheidungen in Ethanol.

. Prozessparameter
Probenbezeichnung Art Glithung Abkiihlung

Probe A bainitisches WB | Ausgangszustand

Probe 1 bainitisches WB 1300°C, 20min Abschrecken

Probe 2 bainitisches WB 650°C, 24h langsam im Ofen
Probe A_fl gelost Ausgangszustand
Probe 2_fl gelost 650°C, 24h langsam im Ofen
Probe L 29 mikrolegiert N.A. Isotherm
Probe L 31 mikrolegiert N.A. an Luft
Probe L 35 mikrolegiert N.A. Isotherm
Probe L 36 mikrolegiert N.A. an Luft

Tabelle 3.2: Ubersicht der Methoden, fiir die die Proben pripariert
wurden. Die Zahl gibt die Anzahl der fiir die Art der Messung, bzw. im Fall
der Transmissionsproben die Anzahl der mit der Methode, préaparierten

Proben dar.
Praparation
Probenbezeichnung Proben Anzahl der Transmissionsproben
XRD | EBSD | FIB | PIPS TEM-grid
Probe A 1 2 4 2
Probe 1 1 2 1
Probe 2 1 2 1
Probe A_1fl 2 2
Probe 2_1l 2 2
Probe L. 29 1
Probe L 31 1 1
Probe L 35 1
Probe L. 36 1
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3.6.1. Bainitisches Warmband

Bei den Proben, an denen die meisten Messungen durchgefiihrt werden konnten,
handelt es sich um ein bainitisches Warmband in drei verschiedenen Glithzustéan-
den. Probe A bezeichnet den Ausgangszustand, bei dem keine Glithung erfolgte.
Probe 1 wurde 20 min bei 1300 °C geglitht und dann abgeschreckt. Probe 2 wurde
fiir 24 Stunden bei 600 °C geglitht und anschliefend im Ofen langsam abgekiihlt.
An den Proben A, 1 und 2 wurden réntgenographische Untersuchungen (2© und
Textur), EBSD -Messungen, EDX -Messungen, t-EBSD -Messungen und t-EDX -
Messungen durchgefiihrt.

Von beiden Glithzustanden wurden zusétzlich bei Salzgitter Mannesmann For-
schung GmbH (SZMF) die Ausscheidungen chemisch extrahiert und in Ethanol
gelost. Die gelosten Ausscheidungen (Probe A fl und Probe2 fl) wurden auf
TEM-Grids aus Kupfer mit einem Kohlenstoftfilm gegeben und im SEM mit
t-EDX untersucht.

3.6.2. Proben L

Bei den mit L bezeichneten Proben handelt es sich um 1,5 mm dicke Laborproben
aus mikrolegiertem Stahl, welche in verschieden Stufen des Herstellungsprozes-
ses entnommen wurden. Probe .29 und Probe L 31 wurden nach dem Walzen
entnommen, woraufhin die 29 isotherm und die 31 an Luft abgekiihlt wurde.
Probe LL 35 und Probe L. 36 sind nicht direkt nach dem Walzen aus dem Prozess
entnommen worden, sondern wurden vor dem Abkiihlen zu einem Coil aufgerollt.
Die Abkiihlung von Probe L 35 erfolgte isotherm, die von Probe L 36 an Luft.

Alle Proben L. wurden réntgenographisch untersucht, zusétzlich liegen Ergebnisse
einer Rietveldanalyse aus Synchrotronmessungen aus der Bachelorarbeit von Imke
JanBen [37] vor. Diese sind in Tabelle 3.3 zusammengefasst.

Am SEM wurde nur die Probe L 31 in t-EBSD -Messungen untersucht.

Tabelle 3.3: Ubersicht iiber den Prozess der Proben L und der in Syn-
chrotronmessungen nachgewiesenen Phasen [37].

enthaltene Phasen
Probe | Prozessschritt | Abkiihlung | a-Fe Fe;C Feo 3sMng 7
L 29 Walzen isotherm v' | nicht eindeutig -
L 31 Walzen luftgekiihlt | v - v
L 35 Coiling luftgekiihlt | v v v
L 36 Coiling isotherm v v v

Hochauflosende Messmethoden zur Charakterisierung von Stahl im SEM 33






4. Ergebnisse

4.1. Veranderungen iiber die Blechdicke

Am Querschnitt der mikrolegierten Warmbandproben wurden SEM -Bilder mit ei-
nem parallel zur Probenoberflache stehendem Circular Backscatter Detector (CBS)
aufgenommen. Durch die Anisotropie des RE-Kontrasts lassen sich so Koérner
verschiedener Orientierung darstellen.

Uber den Querschnitt der Proben wurde alle 0.04 mm ein Bild bei 8000-facher Ver-
groferung aufgenommen, das entspricht bei einer Blechdicke von 2 mm 50 Bildern
pro Probe. Aufnahmen aus dem unteren Randbereich, der Probenmitte und dem
oberen Randbereich der Warmbandproben sind in Abbildung4.1 dargestellt.

Probe A Probe 1

Qben

Mitte

Unten

20 um

Abbildung 4.1: Aufnahmen mit dem CBS von links nach rechts Probe A,
Probe1 und Probe2. Die Obere Zeile enthélt Aufnahmen aus dem oberen
Randbereich (0 mm Blechdicke), die mittlere Zeile Aufnahmen aus der
Blechmitte (1 mm Blechdicke) und die untere Zeile Aufnahmen aus dem
unteren Randbereich (2mm Blechdicke).
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4.2. RONTGENBEUGUNG

4.2. Rontgenbeugung

Die mittels XRD gewonnenen Phaseninformationen tiber die Proben erleichtern
die Indizierung der EBSD-Pattern, da die Indizierung nur mit vorhandenen Pha-
seninformationen moglich ist. Die Ergebnisse aus den XRD-Messungen flieen
direkt in die Indizierung in Kapitel4.3 und 4.5 ein.

Die Phasenanalyse erfolgt anhand von 2 ©-Scans. Aus Griinden der Ubersichtlich-
keit werden nur ausgewéhlte Scans in diesem Kapitel gezeigt. Die verbliebenen
Aufnahmen sind im Anhang in den Abbildungen C.1-C.14 dargestellt.

4.2.1. Bainitisches Warmband

Bleche

Abbildung 4.2 zeigt den 2 ©-Scan von Probe A. Die beiden geglithten Zustande
(Probe 1 und 2) unterscheiden sich von Probe A hauptsachlich in der Intensitat des
zweiten Reflexes (200-Reflex) (Abbildungen C.1 und C.2 im Anhang). Die Peak-
positionen aus den 2 ©-Scans der drei Glithzustande des bainitischen Warmbands
sind in Tabelle4.1 dargestellt. Sie entsprechen den Positionen der (110), (200)
und (211) Reflexe von Ferrit [38]. Anhand der Polfiguren AbbildungenD.1-D.2 im
Anhang wurden die ODF's fiir die einzelnen Bleche zuriickgerechnet. Die ODF's der
geglithten Proben &hneln einander stark (vergleiche Abbildungen D.3 und D.5 im
Anhang). Sie weisen alle drei verdrehte Gosslagen von (011)<110> bis (011)<211>,
wie an den wie aus den Orientierungsmaxima bei ® =45° erkennbar ist. Dabei
unterscheidet sich die genaue Orientierung zwischen dem Ausgangszustand Abbil-
dung D.3 und den beiden geglithten Proben ebenso wie die Auspragung der Textur
etwas. Die maximale Intensitat (Fy.y) ist bei Probe A am geringsten (F,.,=2.7),
bei Probel etwas hoher (F,.x=3.4) und Probe2 am groiten (Fp.x=4.4). Die
gemessenen Intensitdten sind relativ gering, was fiir eine schwach ausgeprigte
Textur spricht.

Auflerdem wurden aus den bestimmten ODFs (100), (110) und (111) Polfiguren
zuriickgerechnet, um sie mit den Polfiguren aus den EBSD Messungen zu ver-
gleichen. Die riickgerechneten Polfiguren sind in Abbildungen4.4-4.6 dargestellt.
An ihnen ist die Orientierung der (011)-Ebenen parallel zur Probenoberfliche zu
erkennen.
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Abbildung 4.2: 2 ©-Scan des Ausgangszustand des bainitischen Warm-
bands (Probe A), aus einer Messung mit Co-Strahlung.

Tabelle 4.1: Positionen der mit XPert-Highscore aus den 2 ©-Scans be-
stimmten Reflexe der drei Zustdnde des bainitischen Warmbands, zusatz-
lich sind die Peaks von Ferrit dargestellt.

Probe

Reflexposition 20 [ ° |
Reflex 1 Reflex 2 Reflex 3

Probe A

Probel

Probe 2
Ferrit [38]

110

max = 59120 .
min =776.0 180

(a) 110-Polfigur

max = 1094.0
min = 530.0

52,06 76,92 99,39
52,02 76,81 99,29
52,10 76,98 99,45
52,379 77,237 99,708
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180°
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Abbildung 4.3: Mit XRD gemessene Polfiguren von Probe A.
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Abbildung 4.4: Nach dem Bungeverfahren aus der mit XRD bestimmten
ODF berechnete Polfiguren von Probe A.

Abbildung 4.5: Nach dem Bungeverfahren berechnete Polfiguren von
Probe 1.

Abbildung 4.6: Nach dem Bungeverfahren berechnete Polfiguren von
Probe 2.
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Geloste Ausscheidungen

Die gelosten Ausscheidungen wurden, statt mit der zuvor verwendeten Co-Strahlung,
mit Cr- und Cu-Strahlung untersucht. Die Messungen mit Cr weisen ein niedriges
Signal-Rausch-Verhéltnis auf (vergleiche Abbildungen C.3 und C.5 im Anhang),
die Messungen mit Cu sind deutlich klarer (vergleiche Abbildungen C.6-C.10
im Anhang). Bei anfianglichen Messungen, dargestellt in Abbildungen C.3, C.6
und C.7 (im Anhang), sind bei kleinen Winkelbereichen hohe Intensitéiten ge-
messen worden. Die Intensitdten der Peaks sind dagegen klein. Daher wurde
bei nachfolgenden Messungen die Menge, der auf dem Probenhalter getropften
Ausscheidungslosung erhoht, um so die Peakintensitiat zu verbessern (vergleiche
Abbildungen C.4-C.5, C.8-C.10 im Anhang).

Die mit X'pert Highscore [39] bestimmten Peaks aus den Messungen an Probe A_fl
mit Cu-Strahlung sind in Tabelle 4.2 dargestellt und die von Probe 2_fl in Ta-
belle 4.3. Die Peakpositionen stimmen mit mehreren Phasen in der International
Centre for Diffraction Data (ICDD)-Datenbank [38] zum Teil iiberein, aufgrund der
bekannten Legierungszusammensetzung und des Losungsverfahrens konnen jedoch
einige Phasen ausgeschlossen werden. Dennoch lassen sich einige Peaks durch
keine und andere Peaks durch viele verschiedene Phasen aus den enthaltenen Le-
gierungselementen erklaren. Zu diesen Phasen gehoren verschiedene Titancarbide,
Niobnitride sowie weitere in Tabelle 4.4 dargestellte Phasen. Die EDX-Messungen,
welche in Kapitel 4.4 beschrieben sind, konnten die Phasen nicht weiter eingrenzen.

Tabelle 4.2: Peakpositionen der 2 ©-Scans an Probe A_ fl. Die Positionen
wurden tber die Reflexsuche in Xpert Highscore bestimmt.

Nr. Pos. [°2Th.] FWHM [°2Th.] d-Wert [A] Hohe [cts] Rel. Int.[%)]

1 28,4395 0,2362 3,13846 511858 100

2 35,6964 0,1968 251532 1094,21 21,38
3 41,4179 0,1181 2,18012  1057,82 20,67
4 42,5114 0,192 2,12478 229,58 4,49

Tabelle 4.3: Peakpositionen der 2 ©-Scans an Probe2 fl. Die Positionen
wurden tber die Reflexsuche in Xpert Highscore bestimmt.

Nr. Pos. [°2Th.] FWHM [°2Th.] d-Wert [A] Hohe [cts] Rel. Int.[%]

1 25,4079 0,1574 3,50564 397,88 1,25
2 27,511 0,1181 3,24224 2200,28 6,93
3 28,2643 0,0984 3,15752 31762,08 100
4 30,5546 0,1181 2,92586 2663,13 8,38
) 35,414 0,1574 2,53473 1269,3 4

6 41,1767 0,1378 2,19234 1246,89 3,93
7 42,1953 0,24 2,13996 2228 0,7
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4.3. ELEKTRONENRUCKSTREUBEUGUNG

Tabelle 4.4: Mit X’pert Highscore identifizierte mogliche Phasen der
Ausscheidungen. Die Phaseninformationen stammen aus der ICDD [38].

4.2.2. Proben L

Phase Symmetrie Raumgruppe
Cg_QSMOQNbQ kubisch Fm-3m
CyNbgoTiy;  kubisch Fm-3m
NbNj .5 Tetragonal I4/mmm
NbNy ss kubisch Fm-3m
NbNy.90 kubisch Fm-3m
NbyN Tetragonal [4/mmm
SiC kubisch F-43m
SiCN kubisch F23

TiC kubisch Fm3m
TiCq kubisch Pm-3m
TiN kubisch Fm3m

A% kubisch Im-3m
V,yC Orthorombisch Pbcen

Die 2 ©-Scans der Proben .29, LL31 und L35 - 36 weisen Reflexe bei den in
Tabelle 4.5 dargestellten Positionen auf. Dabei sind die Peakpositionen fiir alle
Proben identisch, wahrend die Intensitéten sich leicht unterscheiden (vergleiche
Abbildungen C.11-C.14 im Anhang). Die letzten drei Reflexe liegen auf den Posi-
tionen der Ferrit-Reflexe. Beide vorderen Peaks konnen durch Mn-Verbindungen
wie Manganphosphat erklart werden.

Tabelle 4.5: Peakpositionen der 2 ©-Scans an Proben L. Die Positionen
wurden tber die Reflexsuche in Xpert Highscore bestimmt.

Reflexposition ‘
Probe | Reflex 1 | Reflex 2 | Reflex 3 | Reflex 4 | Reflex 5
L 29 32.899 | 33.7903 | 51.9233 | 76.8165 | 99.323
L 31 | 32,9551 | 33.853 | 51.9291 | 76.8354 | 99.2879
L 35 | 32.9661 | 33.8928 | 51.9257 | 76.8274 | 99.299
L 36 | 32.9427 | 33.8277 | 51.9152 | 76.7925 | 99.2774

4.3. Elektronenriickstreubeugung

Die anfanglichen EBSD Messungen an den Blechen der mikrolegierten Warmband-
proben A, 1 und 2 wurden an der polierten Blechoberfliche durchgefithrt. Die
Messungen wiesen sehr geringe Indizierungsraten der Pattern auf. Es wurden
ungefahr 10 % der gemessenen Pattern indiziert. Daher wurden die Proben an-
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schliefend in einer Kaufmannquelle fiir 10 Minuten mit Argonionen besputtert,
wodurch die Indizierungsrate auf iiber 70 % stieg.

Die EBSD -Aufnahmen an den mit Ar-besputterten Blechen sind in Abbildun-
gen E.1-E.12 im Anhang dargestellt. Anhand der phase-maps ist erkennbar, dass
grofitenteils die Phase Iron bee (old) (die auf dem verwendeten SEM hinterlegte
Ferrit-Phase, im weiteren Verlauf Ferrit genannt) identifiziert wird. Anhand der
Orientierungen, welche in den orientation-maps dargestellt sind, kénnen in Matlab
Koérner rekonstruiert und eine lokale Textur dargestellt werden. Die Orientierung in
den orientiation-maps kann anhand der Inversen Polfigur, welche in Abbildung4.7
dargestellt ist, bestimmt werden. Die IQ-maps sind an Messpunkten, an denen
die Pattern keine hohe IQQ haben, dunkler als an Messpunkten mit guter 1Q.

[111]

001] 011]

Abbildung 4.7: Farbkodierung der Inversen Polfigur, die den orientation-
maps zugrunde liegt.

Abbildung 4.8 zeigt die berechneten Polfiguren fiir Probe A. Die Polfiguren, die
aus den Orientierungen errechnet wurden, sind fir alle mit Ar besputterten
Warmbandproben in Abbildung D.6 im Anhang dargestellt. Sie weisen eine geringe
Statistik und kaum erkennbare Symmetrie auf.
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(110) (111)

Abbildung 4.8: Polfiguren von Probe A berechnet aus EBSD Messungen
an der mit Argon besputterten Probe.

Die Bleche wurden zu einem spateren Zeitpunkt der Arbeit auf 1 mm Blechdicke
geschliffen, um Lamellen aus der Blechmitte schneiden zu konnen. Zuvor wurde
die neue Oberflache jedoch EBSD -prépariert und nach dem Polieren erneut mit
EBSD untersucht, ohne vor der Messung mit Argon besputtert zu werden. Die
Aufnahmen von Probe A und Probe 1 sind in Abbildungen E.13-E.20 dargestellt.
Die aus den gemessenen Orientierungen berechneten Polfiguren sind in Abbil-
dungD.7 im Anhang dargestellt. An Probel wird grofitenteils (zu 75 %) eine
leicht tetragonal verzerrte Ferritphase (A =B =2,8885, C =2,8488) identifiziert,
welche als Fe tetr. 22 hinterlegt war. Aulerdem ist auffillig, dass die Punkte
gleicher Orientierung lange Streifen bilden, was auf eine starke Drift wihrend
der Messung hindeuten kann. Das nach der Messung aufgenommene Bild kann
dariiber jedoch keine Aussage treffen, da sich sowohl die Vergréfierung, als auch
Intensitéit und Fokus stark verdndert haben. Die Anderungen von Fokus, Intensitét
und VergroBerung traten wahrend mehrerer Messungen auf. Die Abnahme der
Intensitat wahrend der Messung wurde durch einen Filamentwechsel reduziert,
fiir die anderen Anderungen ist keine Ursache bekannt.

4.4. Energiedispersive Rontgenspektroskopie

EDX und t-EDX wurden verwendet, um Ausscheidungen chemisch qualitativ zu
analysieren. Messungen wurden sowohl als EDX-Mappings als auch als EDX-
Punktmessungen durchgefiihrt.

4.4.1. EDX an Blechen

Aus den EDX-Mappings an den Blechen der Proben A, 1 und 2 sind die aufsum-
mierten Spektren in AbbildungF.1 im Anhang dargestellt. Probe A weist dabei
starke Peaks bei Fe auf, aber auch kleine C-,; Mn- und Ti-Signale sind erkennbar.
Zusatzlich zeigt Probe 1 noch kleine Si- und Ca-Signale. Bei Probe 2 wurde kein
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Peak von Ti und Ca gefunden.

Zusétzlich zu diesen Spektren sind in Abbildung F.2 im Anhang die Verteilungen
der Elemente fiir Probe 1 dargestellt. Dabei fillt auf, dass Fe- und Mn-Gehalte in
der Ausscheidung deutlich reduziert sind, wahrend Al-, Ca-, Mo- und Ti-Gehalte
hoher ausfallen als im Rest der Probe 1.

Dies bestétigt sich auch an Probe 2, wie an den in Tabelle 4.6 zusammengestellten
Werten aus einer Punktmessung an der Ausscheidung und einem EDX-mapping
tiber einen groBeren Probenbereich (vergleiche Abbildung4.9) erkennbar ist.

Tabelle 4.6: Elementanalyse mit EDX an Probe 2. Flache 1 bezeichnet
das aufsummierte Spektrum iiber die in Abbildung4.9 dargestellte Pro-
benfléche, S2 das an der in derselben Abbildung markierten Position
aufgenommene Spektrum. Die Werte sind Angaben in Gew.-%, jedoch
fand zuvor keine Kalibrierung statt.

Spektrum C N Mg Al Si Ca

Flache 1 3,66 0,48

S2 567 176 04 2,62 1,36
Ti Mn  Fe Nb Total

Flache 1 0,64 1,85 93,37 100

S2 17,42 1,04 50,97 2,88 100

20 ym

Abbildung 4.9: SEM-Bild an Probe 2 mit markierter Messposition der
EDX-Punktmessung S 2.
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4.4.2. t-EDX an TEM-Grids

Die t-EDX -Spektren der, auf TEM Grids pipettierten, gelosten Ausscheidungen
sind in Abbildungen F.4-F.7 im Anhang dargestellt. Dabei treten hauptsachlich
Signale von C, Ca, O und Al auf, aber auch K, Na Mg und Ni-Signale kénnen
detektiert werden. Da von diesen Elementen aufgrund der Legierungszusammen-
setzung nur K, Ni und Al erwartet werden, wurden dabei wahrscheinlich nicht
nur an Ausscheidungen gemessen.

4.4.3. t-EDX an Lamellen

An Lamelle2 von Probe A wurde ein EDX-Mapping angefertigt, dieses ist in
Abbildung F.11 im Anhang dargestellt. Dabei féllt auf, dass tiber das Messfeld Cu
gleichmafig verteilt ist. Fe und Ti treten nicht zusammen auf. Die Pt-Schicht ist
als solche am oberen Rand erkennbar.

An der in Abbildung4.10 dargestellten Lamelle 1 von Probe 1 wurden 14 t-EDX -
Spektren aufgenommen. Dabei wurden an den Punkten 2-7, 11-13 und 15 starke
Intensitiaten von Fe und Cu, sowie geringere Intensitaten von Mo und Si festgestellt.
An den &ufleren rechten Punkten 8-9 und 14 sind nur sehr geringe Intensitaten
von C und Al detektiert worden. Fur beide Félle ist jeweils ein Spektrum in
Abbildung 4.11 dargestellt. Alle aufgenommenen Spektren kénnen in Abbildun-
gen F.9 und F.10 im Anhang gefunden werden. Die Elemente mit Peaks von iiber
300 Counts sind in Tabelle4.7 dargestellt.

Die fehlenden Intensitaten an den &ufleren Positionen deuten darauf hin, dass
die Position der Lamelle im Laufe der Messungen nicht stabil war und dort nicht
mehr die Lamelle gemessen wurde.

An Lamelle 1 von Probe 2 wurden in einem gleichméafigen Raster 9 t-EDX -Spektren
aufgenommen, die in Abbildung F.8 im Anhang dargestellt sind. Anhand der Peaks
konnen die in Tabelle 4.8 markierten Elemente identifiziert werden. Aufféllig ist,
dass einzelne Elemente wie Nb, Mg, S nur in Verbindung mit Ti gefunden werden.
AuBlerdem scheint die Lamelle an einzelnen Positionen mit Pt von der Deckschicht
kontaminiert zu sein.

44 Paul Riitbsamen-von Dohren



4. ERGEBNISSE

6 um

Abbildung 4.10: Lamelle 1 von Probe 1 mit markierten Messpositionen
der EDX-Punktmessungen 2-15.
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Abbildung 4.11: EDX-Spektren von a) Position 2 b) Position 8 aus
Abbildung 4.10
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Tabelle 4.7: Uberblick der EDX -Messungen an Lamelle 1 von Probe 1.
Elemente, denen Peaks von mehr als 300 Counts in dem jeweiligen Spek-
trum zugeordnet werden konnen, sind mit ,,v'* markiert. Bei den Spektren
mit sehr geringen Intensititen sind die beiden einzigen Peaks markiert,
obwohl kein 300 Counts gemessen wurden.

Spektrum

C

Cu

Pt

Nb

Mo

2

O ~J O Ot = W

11
12
13
14
15

SENENENENINE:

SSEEENENEN

SN N N N N N N N NENENEN

N N N N N N N NN

ANENENENENEN

SSEEENENEN

ESRNENENENEN =

SSEEENENEN

SSENENENENE

SNEEENENEN

v

Tabelle 4.8: Uberblick der EDX -Messungen an Lamelle 1 von Probe 2.
Elemente, denen Peaks in dem jeweiligen Spektrum zugeordnet werden
konnen, sind mit ,v'“ markiert.

Spektrum | Fe | C | Al | Cu | Mn | Pt | Ti | Nb | Mg | S
1 v v v
2 VIiVIiVvIVv VY
3 VIVIVv|Y
4 VIiVIVvI|Vv |V
5 VIVIVvI|Vv |V
6 VIVIVIVvIVv |V
7 VIVIVvIVvI Vv |V
8 VIVIVvI|Vv |V VIV VY
9 VI IvVIiv Y v |V v
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4.5. Transmissions Elektronenriickstreubeugung

Die ersten t-EBSD -Messungen fanden noch ohne Kalibration auf die passende
WD an den Lamellen 1 und 2 von Probe A und Lamelle 1 von Probe2 statt,
dabei waren die Indizierungsraten sehr gering (vergleiche Abbildung4.12 und
Abbildungen G.28- G.31 im Anhang).

notinde xed
Iron bee (old
lron fec

Fe tetr. 22

2 um

Abbildung 4.12: Phase-map der t-EBSD-Messung an Lamelle 2 von Pro-
be A. Die Indizierungsrate ist dabei gering. Die Messung fand vor der
neuen Kalibrierung statt.

Nach der Kalibrierung auf die neue WD von 6 mm wurden die ersten Messungen
an Lamelle 1 von Probe 1 durchgefiihrt, dabei wurden hohere Indizierungsraten
erreicht, wie an Abbildung4.13 erkennbar ist. Diese Abbildung wie auch die Ab-
bildungen G.21 - G.23 im Anhang stammen dabei von einer Ubersichtsmessung an
der Lamelle mit einer Beschleunigungspannung von 20kV. Anhand des sich nach
rechts tiber den Rand der Lamelle ausbreitenden Overlays ist gut zu erkennen, dass
wahrend der Messung Drift auftrat. Auch féllt auf, dass sowohl in den dunkleren
(dickeren) Bereichen, als auch in den sehr hellen (diinneren) Bereichen der Lamelle
weniger Punkte indiziert werden kénnen.
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notindexed

B Fe tetr, 22
Iron bee (old)
Iron fcc

5um

Abbildung 4.13: Phase-map aus t-EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
Lamelle 1 von Probe 1. Die Messung erfolgte nach der neuen Kalibrierung.

Die in Abbildungen G.24 - G.27 dargestellte Messung ist an dem schlecht indizier-
tem Bereich der vorherigen Messung mit einer Beschleunigungsspannung von 30 kV
aufgenommen worden. Dabei konnte in dem Bereich eine hohere Indizierungsrate
als zuvor erreicht werden. Es treten aber weiterhin nicht indizierte Bereiche auf.
Von beiden Messungen sind die berechneten Polfiguren in Abbildung4.15 darge-
stellt.

Die Messungen an Lamelle 3 von Probe A weisen eine geringe Indizierungrate auf
(vergleiche Abbildung G.5-G.8 im Anhang). Dabei ist auffillig, dass die Indizie-
rung in einem Streifen knapp unterhalb der Oberkante des Messfeldes deutlich
haufiger funktioniert als am Rest des Messfeldes. Bei einer ndheren Betrachtung
der Pattern aus dem Messfeld kann erkannt werden, dass lokal grofle Unterschiede
in der IQ) festzustellen sind. Diese Unterschiede wurden in Abbildung4.14 zusam-
mengestellt. Es zeigt sich, dass die Pattern aus dem dickeren Randbereich (blau)
eine Abschattung aufweisen. Die Pattern aus dem oberen Bereich (lila) weisen
geringe Intensitat auf und die Pattern aus dem unteren Messbereich (schwarz)
sind sehr unscharf. In dem Bereich mit hoher Indizierungsrate (griin) ist eine gute
IQ erkennbar.
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5um 2% Wi
(a) Lamelle (b) Pattern

Abbildung 4.14: Darstellung der Patternqualitiat in Abhéngigkeit von
der Messposition auf der Lamelle. a) SEM-Bild von Lamelle 3 Probe A
mit farbigen Markierungen der Positionen, an denen die b) EBSD-Pattern
aufgenommen wurden.

An dem gut indiziertem Bereich wurde eine weitere, in Abbildungen G.5-G.8
dargestellte t-EBSD -Messung aufgenommen. Dabei scheint die IQ) an den Korn-
grenzen und im oberen Bereich gering zu sein und ansonsten eine Indizierung zu
erlauben (vergleiche Abbildung G.8).

An Lamelle4 von Probe A wurden ebenfalls ein grofies (Abbildungen G.9- G.12)
und ein kleines Messfeld (Abbildungen G.13- G.16) gemessen. Dabei konnten je-
weils knapp tiber 50 % der Messpunkte indiziert werden, wobei nahezu 100 % der
indizierten Punkte ferritischem Eisen zugeordnet wurden. Auffillig ist jedoch,
dass die orientation-maps (Abbildungen G.10 und G.14) und aus der Orientierung
berechneten Kérner (Abbildungen G.11 und G.15) nur im unteren Bereich des
Messfeldes iibereinstimmen. Die aus dem kleinen Messfeld berechneten Polfiguren
sind in Abbildung4.15 dargestellt.

Die mit dem PIPS préaparierten Proben hatten in dem transparenten inneren
Randbereich keine einheitliche Dicke, was die Auswahl eines geeigneten Messfeldes
erschwert. Abbildung G.17 zeigt die resultierende geringe Indizierungsrate in der
t-EBSD -Messung. Die aus der Messung resultierenden Polfiguren sind in Abbil-
dung4.15 dargestellt, um sie mit den Polfiguren aus der Messung an Lamelle 4
vergleichen zu kénnen.
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(110) (111)
(a) Probe A Lamelle 4

(110)
(b) Probe A PIPS

\\'
(100) (110) (111)
(c) Probel Lamelle 1 (groBes Messfeld, Abbildung4.13)

! o !
e

(100) (110) (111)
(d) Probel Lamelle 1 (Detail, Abbildung G.24)

Abbildung 4.15: Berechnete Polfiguren aus t-EBSD Messungen.
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Die t-EBSD -Messung an der Lamelle von Probe L. 31 weist im oberen Bereich eine
hohe Indizierungsrate auf. Die aus der Messung resultierende phase-map ist in
Abbildung G.32 dargestellt, es wird zu 90 % Ferrit indiziert. An der orientation-
map, welche in Abbildung4.16 dargestellt ist, fallt auf, dass im unteren Bereich
eine Orientierungsdnderung auftritt, die von der Position ungefdhr mit der Di-
ckenédnderung der Lamelle (vergleiche Abbildung B.2 ¢) und d) ) tibereinstimmt.
An der IQ-map (Abbildung G.35) sind, insbesondere im rechten Bereich, leichte
Wechsel der Grauwerte zu erkennen, die auf Unterschiede in der Patter Qualitat
hindeuten.

Um die Orientierungsdnderung anhand der Pattern, die bei der vorherigen Messung
nicht gespeichert wurden, genauer zu identifizieren, wurde ein grofleres Messfeld
ausgewahlt, welches in Abbildungen G.36 - G.39 dargestellt ist. Dabei nimmt die
Indizierungsrate insgesamt deutlich ab. Nur ein kleiner Bereich unterhalb der
vorherigen Messung wird noch regelméafig indiziert. Auch beim Speichern dieser
Pattern ist ein Fehler aufgetreten, deshalb wurden zusétzlich Linescans an der
Lamelle durchgefiihrt, welche in Abbildung4.18 dargestellt sind. Innerhalb einer
Linie betragt der Abstand der Messpunkte 0.1 pm.

Abbildung 4.17 zeigt drei nacheinander aufgenommene Pattern aus dem Ubergang
des diinnen in den dickeren Probenbereich. Dabei ist a) aus dem diinnen und c)
aus dem dickeren Bereich. In b) iiberlagern sich die Pattern von a) und c¢). Die
Pattern unterscheiden sich deutlich in der Lage der kristallographischen Zonen-
achsen (Hohe des Schnittpunkts der Kikuchi-Linien), dhneln sich aber ansonsten
sehr.

S5pm

Abbildung 4.16: Orientation-map des Ferrits aus t-EBSD im Overlay
zum SEM-Bild an der Lamelle von Probe L 31. Die Orientierungen sind
entsprechend der in Abbildung4.7 dargestellten Inversen Polfigur geférbt.
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(a) (b) ()

Abbildung 4.17: Kikuchi-Pattern aus dem Linescan an ProbeL 31 bei
15kV. Die blaue Linie dient der besseren Unterscheidung von a) und c).

(a) 15kV

5um

(b) 30kV

Abbildung 4.18: t-EBSD Linescans an der Lamelle von Probe L' 31. a) mit
15kV und b) mit 30kV Beschleunigungsspannung.
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5. Diskussion

5.1. Phaseninformationen

Durch die 2 ©-Scans aus Kapitel 4.2 kann die Hauptphase der Proben bestimmt
werden, diese ist fiir alle Proben Ferrit. Da Probe A, 1 und 2 als bainitisches
Warmband bezeichnet wurden und Bainit eine Mischung aus Ferrit und Martensit
ist, konnten an diesen Proben auch Martensit-Reflexe erwartet werden. Ansonsten
war in allen Proben mit Ferrit zu rechnen. Die Ausscheidungen koénnen aufgrund
des kleineren beugenden Volumens nicht mit Rontgenstrahlung in der Fe-Matrix
detektiert werden.

5.1.1. Phasen der Ausscheidungen

Die 2 ©-Scans an den gelosten Ausscheidungen liefern Reflexe mit geringen In-
tensitédten, die sich nach dem Aufkonzentrieren erhéhen. Es liegt also kristallines
Material in der Losung vor. Anhand der Reflexe allein, lassen sich jedoch keine
belastbaren Phaseninformationen bestimmen. Dafiir lassen sich die Peaks vielen
verschiedenen Phasen zuordnen, die durch vorhandene Legierungselemente erklar-
bar sind. Daher sollte die chemische Analyse aus EDX und t-EDX die in den
Ausscheidungen enthaltenen Reflexe weiter einschréanken.

Anhand der EDX-Messungen an den Blechen kann ein erhohter Al-, C-, Ca-, Mo-,
N und Ti-Gehalt in Ausscheidungen festgestellt werden (vergleiche Tabelle 4.6 und
Abbildungen F.2 und F.3 im Anhang). Gleichzeitig sinkt der Fe- und Mn-Gehalt.
Auch bei den t-EDX -Messungen an den Lamellen tritt in Ausscheidungen ver-
mehrt Ti auf. Es wird in Verbindung mit Mg, S und Nb detektiert (vergleiche
Tabelle 4.8). Es wurden nicht an allen Lamellen Ausscheidungen gefunden.

Die t-EDX -Messungen an den gelosten Ausscheidungen auf Cu-TEM-Grids enthal-
ten neben Cu hauptséichlich K und Ca (vergleiche Abbildungen F.4-F.7). Hier liegt
die Vermutung nahe, dass anstelle der Ausscheidungen Staub oder organisches
Material gemessen wurde, welches sich wiahrend des Verdampfens des Losungsmit-
tels unter dem Abzug auf den Grids abgesetzt haben kénnte. Dies wiirde auch
die Formen und Groflen der Agglomerate erkliaren. Das Kupfersignal stammt mit
hoher Wahrscheinlichkeit vom TEM-Grid.

Werden fiir die Charakterisierung der Ausscheidungen nur die Messungen an den
Probenblechen und Lamellen berticksichtigt, verbleibt eine grofie Auswahl an
moglichen Phasen mit teils sehr ahnlichen Gitterparametern. Fiir eine genauere
Analyse dieser Ausscheidungen kénnten in zukiinftigen Versuchen einige Phasen
mit der Ritveldmethode verfeinert werden. Die so erhaltenen Phaseninformationen
lieBen sich fiir anschlieBende EBSD-Untersuchungen verwenden. In dieser Arbeit
erfolgte die Verfeinerung der Phasen nicht, da die Anzahl der moglichen Phasen
sehr grofl war und eine Rietveldanalyse von den hohen Intensitaten bei kleinen
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5.2. VERGLEICH DER ORIENTIERUNGEN

Winkelbereichen beeinflusst werden kénnte. Um bei den EBSD - und t-EBSD -
Messungen trotz der ungenauen Phaseniformationen Ausscheidungen identifizieren
zu konnen, wurden testhalber TiC und TiC, Phasen als moégliche Phasen fiir
die automatisierte Indizierung markiert. Diese wurden ausgewahlt, da an allen
Ausscheidungen Ti identifiziert werden konnte.

5.1.2. Mit EBSD und t-EBSD identifizierte Phasen.

Bei den EBSD und t-EBSD -Messungen wurde grofitenteils Ferrit oder im elasti-
schen Bereich verzerrter Ferrit indiziert. Der verzerrte Ferrit unterscheidet sich da-
bei durch eine Verkiirzung der Kristallachse C um 1,4 % (A =B =2,8885, C = 2,8488
bei « = f = = 90° ) von unverzerrtem Ferrit. An einigen Lamellen gab es
Pattern von einzelnen Punkten die als Martensit oder Titancarbid identitifiziert
wurden. Die Phasen wurden nicht in zusammenhéngenden Clustern indiziert.

5.2. Vergleich der Orientierungen

Die ODFs aus den rontgenographischen Texturmessungen stellen die globale Tex-
tur der Proben dar. Die in den Abbildungen D.3-D.5 dargestellten ODFs der
Proben A, 1 und 2 weisen alle Orientierungen nahe der Goss-Lage (110)<001> [10]
auf. Diese tritt in unterschiedlicher Auspragung und zum Teil verdreht auf, sodass
Orientierungen zwischen (110)<001> und (110)<211> bestimmt werden konnen.
Die klare Orientierung der (110)-Ebene parallel zur Probenoberfléche ist auch an
den berechneten Polfiguren in Abbildungen 4.4 -4.6 identifizierbar. Auch ist eine
hohe Symmetrie zu erkennen, die auf eine grofle Kornstatistik schlieffen lasst.
Die Polfiguren aus den EBSD -Messungen Abbildung4.8 und Abbildungen D.6 -
D.7 weisen keine eindeutige Orientierung und Symmetrie auf. Dies lasst sich
durch die geringe Kornstatistik, aufgrund der lokalen Messfelder zuriickfiihren. Da
die EBSD -Messungen ebenfalls an der Blechoberseite erfolgen, ist bei grofierern
Messfeldern eine paralle Ausrichtung der (110)-Ebene zur Probenoberfliche zu
erwarten. Fiir eine Vergleichbarkeit zwischen rontgenographisch aufgenommener
globaler Textur und der lokalen Textur aus den EBSD-Messungen, wére ein sehr
viel groflerer Messbereich mit groflerer Schrittweite notwendig. Um interessante
Bereiche wie Ausscheidungen und dhnliches genauer zu untersuchen, miisste dar-
aufhin in detailliertere Messbereiche gewechselt werden.

Anhand der Polfiguren aus den t-EBSD -Messungen kann ebenfalls keine Symme-
trie erkannt werden (vergleiche Abbildung4.15), bei kleinen Messfeldern (Abbil-
dung4.15 (d)) wird die Kornstatistik sehr gering. Die Vergleichbarkeit der Ori-
entierungsbestimmung aus EBSD und t-EBSD ist grofler als die einer der beiden
Methoden mit der Orientierungsbestimmung aus rontgenographischen Polfigur-
messungen. Dies bestatigt die Erwartungen, da es sich bei EBSD und t-EBSD um
lokale Methoden handelt.
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5. DISKUSSION

Es bleibt zu beachten, dass die Orientierungsmessung bei EBSD an der Oberfliache
und bei t-EBSD am Querschnitt der Bleche erfolgt.

Diese lokalen Orientierungen erlauben keine Charakterisierung der gesamten Pro-
be, sind aber fir die Bestimmung der Phasenbeziehungen zwischen den einzelnen
Koérnern und gegebenenfalls in zukiinftigen Arbeiten an Ausscheidungen wichtig.

5.3. Indizierung der Kikuchi-Pattern

Wie in Kapitel 2.6.2 beschrieben, enthalten die Kikuchi-Pattern kristallographische
Information tiber die Probe.

Dadurch ist die Indizierung abhéngig von der 1Q, da mit breiteren Bandern oder
zusétzlichen Informationen, wie Abschattungen, die Bestimmung der Position der
Kikuchi-Bander im Hough Raum ungenauer wird.

5.3.1. Einfliisse auf die Image Quality von t-EBSD

Wie von Suzuki et al. [2] dargestellt, ist die IQ bei t-EBSD Messungen unter ande-
rem von der WD, der Probendicke und der Beschleunigungsspannung abhéngig.
Da die WD in dieser Arbeit nicht variiert wurde, sind nur Effekte durch die
Probendicke und die Beschleunigungsspannung untersucht worden. Der Effekt der
Probendicke ist an Abbildung4.14 dargestellt. Dabei wird deutlich, dass die 1Q
mit abnehmender Probendicke besser wird, die Probe aber auch zu diinn werden
kann. Bei zu diinnen Probenbereichen nimmt die 1QQ ab, da dann das Intensi-
tatmaximum der vorwartsgestreuten Elektronen nicht auf dem Detektor, sondern
unterhalb der Detektorflache liegt. In solch einem Fall ist die Ausleuchtung des
Detektors gering. Dadurch ist auch die Intensitiat der Kikuchi-Bénder sehr gering,
wodurch sie zum Teil nicht indizierbar sind. Wird die Probe dicker, wandert das
Intensitdtsmaximum nach oben, sodass deutliche Kikuchi-Bander entstehen. Die
Abnahme der 1QQ mit zunehmender Dicke ist eher auf die Intensitdtsabnahme
und Bandaufweitung durch mehr Streuvorginge, als auf das weitere Wandern der
Detektorausleuchtung zurtickzufiihren.

Auch ohne die Darstellung der Pattern lasst sich der Einfluss der Probendicke
bei vielen der t-EBSD Messungen daran erkennen, dass es Bereiche guter Indizie-
rungsraten gibt, die auf ungefahr gleicher Hohe der Lamelle liegen. Aufgrund des
trapezformigen Querschnitts der Lamellen entspricht die gleiche Hohe auf einer
Lamelle, wenn vom Curtaining abgesehen wird, einer einheitlichen Dicke.

An den in Abbildung4.17 dargestellten Pattern sind noch drei weitere Effekte
erkennbar. Die Pattern a) und c) scheinen sich nur anhand der Hohe auf dem
Detektor zu unterscheiden, in b) tritt eine Uberlagerung von zwei Pattern auf und
es ist eine Abschattung in der oberen rechten Ecke der Pattern zu erkennen. Die
Abschattungen treten oft bei Pattern auf, die in rdumlicher Nahe zur Befestigung
oder seitlich angrenzenden dickeren Lamellenbereichen aufgenommen werden. Als
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5.3. INDIZIERUNG DER KIKUCHI-PATTERN

deutlich erkennbare Linie werden die Abschattungen auch die Indizierung beein-
flussen. Das konnte die geringe Indizierungsrate in der Nahe der Befestigung der
Lamelle, wie zum Beispiel in Abbildung G.13, erkliaren. Die Uberlagerung der
beiden Pattern konnte an mehreren diinnen iibereinander liegenden Kérnern liegen,
oder aber dadurch verursacht werden, dass ein Signal an einer Korngrenze oder
der Grenze von unterschiedlich dicken Bereichen erzeugt wurde. Suzuki stellt dar,
dass der Einfluss von sich iiberlagerenden Kérnern aufgrund der Erzeugung der
Kikuchi-Pattern auf der dem Strahl abgewandten Seite der Lamelle gering ist [2].
Die Erzeugung an unterschiedlich dicken Bereichen wird in Erwigung gezogen, da
an der Lamelle von ProbeL 31 starke Anderungen der Dicke auftreten (vergleiche
Abbildung B.2b) und d) ). Die Pattern von a) und c¢) unterscheiden sich nur sehr
wenig, werden aber anhand der Indizierung unterschiedlichen Orientierungen zu-
geordnet. Da bei der Bestimmung der Probenorientierung keine Information tiber
die Probendicke und die Ausleuchtung des Detektors vorliegt, ist es moglich, dass
die Orientierungsinderung stirker dargestellt wird, als sie ohne die Anderung der
Probendicke auftreten wiirde.

Da an den meisten Lamellen nur Messungen mit einer einzigen Beschleunigungs-
spannung erfasst wurden, spiegelt sich kein Effekt der Beschleunigungsspannung
in den Messungen wieder. Eine Ausnahme hiervon bilden Messungen an Lamelle 1
von Probel (siche Abbildungen 4.13-G.27 im Anhang) und die Linescans an der
Lamelle von Probe 31 (Abbildung4.18). Bei Letzteren ist deutlich erkennbar,
dass bei hoherer Beschleunigungsspannung tiber einen grofleren Bereich Pattern
indiziert werden konnten. Dies widerspricht scheinbar der Regel, dass diinne Pro-
benbereiche mit geringeren Beschleunigungsspannungen besser dargestellt werden
konnen[2]. Jedoch kann der vergroBerte Indizierungsbereich auf die Verbesserung
der Indizierung in dickeren Probenbereichen zuriickgefithrt werden, ohne dass die
Probe so diinn werden muss, dass eine deutliche Abnahme der I1Q bei grofieren
Beschleunigungspannungen auftritt.

5.3.2. Ausleuchtung des Detektors

Die Detektorausleuchtung wird nicht nur durch die Probendicke, sondern auch
durch den Kippwinkel zwischen der Waagerechten und der Probe beeinflusst. Am
verwendeten SEM kann dieser beeinflusst werden, da sich dabei jedoch die gesamte
Stage bewegt, wurde hier dieser Parameter nicht variiert, um den Detektor nicht
zu beschidigen. Fiir zukiinftige Messungen an SEMs kénnte eine Anderung des
Kippwinkels interessant sein, um auch bei kleinen Winkeln eine hohe Intensitét
auf dem Detektor zu erhalten.
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5. DISKUSSION

5.4. Einfluss der Probenpraparation

Die Probenprapartion hat bei EBSD Messungen grofien Einfluss auf die Qualitéat
der Messungen. Ziel ist es dabei moglichst ebene und grofie Flachen zu praparieren.
Bei t-EBSD Messungen kommt die Probendicke als weiterer Faktor hinzu, da sie
die IQ beeinflusst.

5.4.1. Focused lon Beam

Die Probenpraparation mit FIB liefert fiir die Herstellung von Transmissionspro-
ben eine effiziente und reproduzierbare Methode. Die Grofie des Messfeldes ist
dabei durch die Grofle der Lamelle limitiert. Sie kann nicht beliebig ausgedehnt
werden, da die Lamelle bei zu grofiem Gewicht nicht mehr durch die Pt-Verbindung
stabilisiert werden kann. Lamelle 1 und Lamelle 2 von Probe A und Lamelle 1 von
Probe 2 sind nach einiger Zeit von den Haltern abgebrochen.

Die Lamelle weist zum einen durch Curtaining, eine wellenférmige Dickenédnderung
aufgrund des Abtrags mit den Ga-Ionen, welche in den unteren Bereichen der
Lamellen verstarkt auftritt, als auch durch den trapezférmigen Querschnitt keine
einheitliche Probendicke auf. Dadurch ist nicht die komplette Lamelle gleicherma-
Ben fiir t-EBSD geeignet.

Die Pt-Schicht, welche zum Schutz der Proben auf der Oberflache aufgebracht
wird, wird beim Diinnen der Proben ebenfalls abgetragen. Die t-EDX Messungen
zeigen, dass es dabei auch zur Kontamination der Lamellen mit Pt kommt. Ob
oder in welchem Ausmaf dies auch die kristallographische Struktur beeinflusst,
wurde nicht weiter untersucht.

Bei der Lamelle der Probe L ist die Probenprapartion nicht reibungslos abgelaufen,
der Abtrag an der Lamelle ist etwas ungleichmafig, sodass ein groflerer Sprung
in der Probendicke, sowie einzelne Locher entstanden sind und vermehrt Curtai-
ning auftritt. Der Sprung in der Probendicke, auf welchen in Kapitel 5.3 bereits
eingegangen wurde, fiihrt dabei zu einer Beobachtung, die ohne die fehlerhafte
Probenpréapartion nicht gemacht worden wére.

5.4.2. PIPS

Die Praparation mit PIPS hat keine groflen und ebenen Probenflachen ergeben.
Dies lasst sich dadurch erklaren, dass noch keine Abtragraten fiir Stahlproben
bekannt sind und so der Punkt, an dem die Probe tliber weite Bereiche elektronen-
transparent wird, ohne dass ein grofles Loch in der Mitte entsteht, nicht abgepasst
werden konnte. Da sich die Praparation von Lamellen im FIB bewéhrt hatte,
wurde diese fiir die meisten Proben verwendet.
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5.5. WEITERFUHRENDE BEOBACHTUNGEN

5.5. Weiterfiihrende Beobachtungen
5.5.1. Kalibrierung bei kleinerem Arbeitsabstand

Die Kalibrierung des EBSD-Systems auf eine kleinere WD fiir die t-EBSD -
Messungen hat die Inidzierungsraten deutlich erh6ht, wie Unterschiede der Aufnah-
men vor der Kalibrierung (vergleiche Abbildung4.12) und nach der Kalibrierung
4.13 deutlich zeigen. Fiir weitere Messungen konnte eine Kalibrierung mit einem
TEM-Standard interessant sein, um die Indizierungsraten eventuell weiter zu
verbessern.

5.5.2. Aufnahme des Hintergrunds vor t-EBSD Messungen

Vor EBSD und t-EBSD Messungen wird ein Hintergundwert der Detektorausleuch-
tung ermittelt, damit die Kikuchi-Bander eine gleichméafiige Intensitat haben
und vergleichbar gut erkannt werden. Dafiir wird bei EBSD Messungen meist bei
geringerer Vergroflerung tiber die Probe gerastert und aus der Mittelung iiber 60
Bilder ein Hintergrundbild erzeugt.

Fiir t-EBSD Messungen muss die Ermittlung des Hintergrundwertes angepasst
werden. Es kann nicht bei geringerer Vergroflerung tiber die Probe gerastert wer-
den, sondern das Hintergrundsignal muss an der Lamelle aufgenommen werden, an
der auch die Messungen stattfinden. Dabei muss aufgrund der unterschiedlichen
Ausleuchtung des Detektors besonders darauf geachtet werden, dass das ermittelte
Hintergrundbild nicht zu Uberstrahlungen oder Schatten in einzelnen Probenberei-
chen fithrt. Auch bietet es sich an, die Mittelung tiber eine gréfere Anzahl Bilder
vorzunehmen, damit eventuell aufgenommene Pattern keinen grofien Einfluss auf
das Hintergrundbild haben. Wird letzteres nicht beachtet, kann es aufgrund der
sehr lokalen Betrachtung vorkommen, dass Bereiche nicht indiziert werden konnen,
da das eigentlich vorhandene Kikuchi-Pattern durch die unzureichend gemittelte
Hintergrundwerte in seiner Intensitat zu stark reduziert wird.

5.5.3. Einfluss der thermischen Drift

Bei anfanglichen Messungen trat héufiger thermische Drift auf. Wurden die Messun-
gen daraufhin wiederholt, war die Drift meist geringer. Zur Vermeidung mehrfacher
Messung eines Messfeldes aufgrund starker Drift empfiehlt es sich, bei Transmissi-
onsproben nicht direkt mit der Messung zu beginnen, sondern vor der Messung
die Probe fiir bis zu 45 Minuten mit dem Elektronenstrahl abzurastern. Da sich
die kleinen Lamellen durch den Elektronenstrahl stark erwdrmen und es dauert,
bis sich ein neue stabilere Temperatur einstellt [29].

Da keine t-EDX -Messungen nach den t-EBSD -Messungen durchgefiithrt wurden,
kann ein Einfluss des Rasterns auf die Verteilung der Elemente in der Probe nicht
bewertet werden.
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5. DISKUSSION

5.6. Effekt auf die Zielsetztung

Ziel der Arbeit war die Auflésung von Nanoausscheidungen und der Mikrostruk-
tur in Stahlen mithilfe von t-EBSD als hochauflésende Messmethode im SEM
zu bestimmen. Insbesondere die Darstellung der Nanoausscheidungen und deren
Orientierung in der umgebenden Struktur ist nicht gelungen. Dabei bildete die
Bestimmung der Phasen der Ausscheidungen ein grofies Hindernis. Doch auch bei
bekannten Phasenparameteren bleibt es fraglich, ob eine absolute Orientierungs-
bestimmung mit t-EBSD moglich ist. Insbesondere die Betrachtung der Pattern
aus den Linescans an der Lamelle der Probe L 31 deutet darauf hin, dass sich mit
der Dicke einer Lamelle nicht nur die Detektorausleuchtung verandert, sondern
auch die aus den Pattern bestimmte Orientierung variiert. Um dies zu verifizieren
oder falsifizieren, waren jedoch weitere Messungen mit bewusst eingebrachten,
definierten Dickenspriingen, bei bekannter Orientierung, z.B. eines Einkristalls,
notig. Sollte sich die Vermutung des Dickeneinflusses auf die Orientierung bestéti-
gen, wire t-EBSD nur fiir die relative Orientierung von Kornern innerhalb einer
Lamelle vergleichbar und ein Vergleich zweier Lamellen aus einer Probe nicht ohne
weiteres moglich.

Die Aufnahme von SEM-Bildern mit grofiler Vergroflerung wird tiblicherweise
durch Anlegen eines Probenstroms an die Probe erleichtert. Dieser sogenannte
Inversionsmodus kann nicht in Verbindung mit EBSD Messungen verwendet wer-
den, da das angelegte Potential die Kikuchistreuung behindert. An Lamellen kann
jedoch, insbesondere bei STEM Messungen, anhand der Anisotropie der RE ein
Orientierungskontrast vorkommen und auch bei groflen Vergroflerungen auftreten.
Daher konnte es sinnvoll sein, anstelle oder zusatzlich zu t-EBSD , ECCI und
eCHORD im Inversionsmodus an den Lamellen durchzufiihren.
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6. ZUSAMMENFASSUNG

6. Zusammenfassung

Die Arbeit konnte die Frage, ob t-EBSD zur Charakterisierung von mikrolegierten
Stahlen und ihren Ausscheidungen geeignet ist, nicht abschlieBend kléaren.

Es konnte bestétigt werden, dass die Identifikation von Phasen und Orientie-
rungen anhand der mit t-EBSD aufgenommenen Kikuchi-Pattern funktioniert.
Identifiziert wurde dabei nur Ferrit. Die Identifikation ist dabei stark abhangig
von der Probendicke und der Entfernung der Messposition von Erhebungen, wie
der Befestigung der Lamelle, da beide die 1QQ wie an Abbildung4.14 beeinflussen.
Die indizierbaren Pattern wurden bei mittleren Probendicken gefunden. Fiir diin-
nere Probenbereiche duflert sich der Einfluss der Probendicke durch eine geringe
Ausleuchtung des Detektors. Da die Energie der Elektronen durch die geringe
Zahl an Streuvorgingen hoher ist, haben sie eine etwas geringere Wellenlédnge
und streuen nach der Bragg-Gleichung (3) an den Netzebenen in einem kleineren
Winkel, sodass die gestreute Intensitit nicht mehr vollstandig auf dem Detektor
liegt. Bei dickeren Probenbereichen ist die Intensitét der Pattern sehr gering und
die einzelnen Kikuchi-Béander werden breiter. Beides hangt mit vielen Streuvor-
gangen zusammen, welche die Intensitiat insgesamt senken und gleichzeitig die
Energiecaufweitung erhéhen.

Durch die Erhebungen kommt es zu Schattenwurf auf dem EBSD -Detektor, wel-
cher die Indizierung erschwert.

Weiter untersucht werden muss der Einfluss der Probendicke auf die aus den
Kikuchi-Pattern bestimmte Orientierung. Anhand der Abbildungen4.16 und 4.17
kann angenommen werden, dass sich die Orientierung bei einer sprunghaften
Dickenanderung verandert.

Die Charakterisierung von Ausscheidungen ist mit den t-EBSD -Aufnahmen nicht
gelungen. Dies liegt wahrscheinlich an unzureichenden Phaseninformationen aus
der Vorcharakterisierung oder aber auch an der Positionierung der Ausscheidungen
in der Lamelle. Da die Kikuchi-Pattern an der dem Strahl abgewandten Seite
erzeugt werden, konnen von Ausscheidungen nur klare Pattern erzeugt werden,
wenn sie auf dieser Seite lokalisiert sind. Ausscheidungen aus dem Inneren der
Proben produzieren sehr unscharfe oder gar keine Pattern [2]. Dies konnte mit
zusétzlichen Messungen an Stahlproben mit bekannten Ausscheidungen weiter
untersucht werden.

Auf dem aktuellen Stand, ohne weitere Optimierungen, ist die Methode nicht
fiir die Charakterisierung der Ausscheidungen und damit nur bedingt fiir die
Charakterisierung von mikrolegierten Stahlen geeignet.
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7. Ausblick

Anhand der in dieser Arbeit dargestellten Ergebnisse ist eine abschliefende Bewer-
tung der transmissions Elektronenriickstreubeugung (t-EBSD) als hochauflosende
Messmethode zur Charakterisierung von Stahl nicht moglich. Die Indizierung
der Pattern und eine Zuordnung von Phasen und Orientierungen ist wie bei
Elektronenriickstreubeugung (EBSD) moglich, dabei kann eine héhere raumliche
Auflosung erreicht werden. Doch sind aufgrund der ungentigenden Bestimmung
der Phasenparameter der Ausscheidungen und der von der Probendicke abhéngi-
gen Veranderung der Detektorausleuchtung noch einige Fragen in Bezug auf die
Optimierung der t-EBSD Messungen offen.

Die Einschrankung der Messfeldgréfien durch die Geometrie der Transmissions-
proben, unabhéngig ob als Lamelle oder als Probe aus dem PIPS, und die in
Praparation und Messungen investierte Zeit schmélern auch die wirtschaftlichen
Anwendungsmoglichkeiten. So ist ein Einsatz als standardmafige Charakterisie-
rungsmethode (noch) nicht denkbar, wohingegen sie als Untersuchungsmethode in
Schadensfillen oder Prozessentwicklung eine Berechtigung finden konnte. Aus wis-
senschaftlicher Sicht wiirde eine Méglichkeit, die Orientierung von Ausscheidungen
in der umgebenden Stahlmatrix verldsslich zu bestimmen, erlauben, Aushértungs-
modelle zu tiberpriifen und gegebenenfalls zu optimieren.

Fiir die hochauflosende Charakterisierung von Stahl kénnten im SEM auch weitere
Methoden wie ECCI und eCHORD, die auf der Orientierungsabhéngigkeit des
RE-Kontrasts basieren, interessant sein.

7.1. Optimierung der t-EBSD Messungen

Zur Optimierung der t-EBSD Messungen an Stahl sind sowohl bei der Préaparation,
am Messsystem und an Proben Verdanderungen vorstellbar.

7.1.1. Optimierung der Probenpraparation

Die Praparation mit dem PIPS konnte verbessert werden, indem eine Probe in
kurzen, aufeinander folgenden Intervallen gediinnt wird, um eine reproduzierbare
Abtragsrate zu ermitteln. Bei bekannter Abtragsrate sollte das Zeitintervall fiir die
zu diinnenden Proben so angepasst werden konnen, dass der Diinnvorgang beendet
wird, wenn das Loch entsteht. Dadurch sollten transparente und glatte Proben-
rdnder entstehen. Optimal wére ein optischer Sensor durch den der Ionenstrahl
abgeschaltet wird, sobald die Probe transparent ist. Aufgrund der Deposition des
abgetragenen Probenmaterials ist eine solche optische Losung wahrscheinlich nicht
zu verwirklichen.
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7.2. EINFLUSS DER PROBENDICKE

Die am FIB praparierten Lamellen kénnen verbessert werden, indem die Mess-
flache vergroflert wird. Als Messfliche wird dabei die Flache der Lamelle mit
einer einheitlichen Probendicke, an der Kikuchi Pattern erzeugt werden konnen,
bezeichnet. Um diese zu erhohen, gibt es einerseits die Moglichkeit die Lamelle zu
vergrofern, andererseits kann die trapezformige Querschnittsflache weiter einem
Quader angendhert werden, indem der Abtrag an den Lamellen gleichméfliger
iiber die gesamte Flache erfolgt.

7.1.2. Optimierung des EBSD-Systems und Messaufbaus

Ein moderneres EBSD-System hat zwei entscheidende Vorteile. Durch hoéhere
Bildraten wird die Messzeit verkiirzt und fiir verschiedene WD miissen in der
Regel keine neuen Kalibrierungen vorgenommen werden, da die geometrischen
Veranderungen in der Software hinterlegt sind.

Der Messaufbau kann insbesondere durch Modifikation des Probenhalters ver-
feinert werden. Ein einstellbarer Kippwinkel konnte die Image Quality (I1Q) der
Pattern fiir sehr diinne Proben verbessern, weil mit groferen Kippwinkeln der Ort
hochster Intensitat auf dem Detektor nach oben wandert und so die Detektoraus-
leuchtung verbessert wird.

7.1.3. Optimierung durch Musterproben

Bei den gemessenen Proben war der limitierende Faktor die fehlende Phasen-
information der Ausscheidungen. Um die Bestimmung der Phaseninformation
zu verbessern, kann, wenn die moglichen Phasen durch Elementaranalyse hinrei-
chend eingeschrankt sind, Rietveldanalyse an den 2 ©-Scans angewandt werden.
Andererseits konnten Muster-Stahl-Proben mit einer sehr geringen Anzahl an Le-
gierungselementen in bekannten Massenverhaltnissen hergestellt werden. Dadurch
waren die moglichen Phasen in ihrer Menge eingeschrankt und leichter voneinan-
der abgrenzbar. Solche Proben wiirden durch Variation der Massenverhaltnisse
ermoglichen, den Einfluss einzelner Legierungsbestandteile auf die Struktur der
Ausscheidungen zu untersuchen.

7.2. Einfluss der Probendicke

Die Probendicke hat Einfluss auf die Detektorausleuchtung. Jormann et al. [31]
zeigen, dass dies verwendet werden kann, um die Probendicke anhand des Hin-
tergrundsignals der Kikuchi-Pattern zu bestimmen. Dies konnte eine interessante
Zusatzinformation sein, insbesondere bei Proben unbekannter Stéirke, wie die aus
dem PIPS, aber auch an Lamellen mit aus der Praparation bekannter Dicke zu
ihrer Uberpriifung verwendet werden.
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7. AUSBLICK

Um weitergehende Erkenntnisse iiber den Einfluss der Probendicke auf die be-
stimmte Orientierung zu erhalten, sollten z.B. Messreihen an Lamellen mit stu-

fenférmiger Anderung der Probendicke aus einkristallinem Material durchgefiihrt
werden.
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Anhang

A. Probenpraparation mit Focused lon Beam

ilt bias HV curr det magE F——5um—
52.0° | OV 5.00 kV 27.6 um | 1.6 nA ETD 7 500 x

Abbildung A.1: Auf die Probe aufgebrachte , Elektronenschicht® als Fun-
dament fiir die Platinschicht.

v curr det magHEH |_ e |
27.6um | 1.6 nA ETD 7 500 x

Abbildung A.2: Auf der Probe deponierte Platinschicht.
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A. PROBENPRAPARATION MIT FOCUSED IoN BEAM

HFW, cu - det mag
500kVv | 518uym | 16nA | ETD | 4000x

Abbildung A.3: Durch Galliumionen entsteht eine (ungleichméafige) Ver-
tiefung in der Probenoberfliche.

5.00kV | 518 ym

HY

Abbildung A.4: Die Galliumionen haben eine Seite der Lamelle freigelegt.
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vV FW curr de
5.00kV | 345um | 16nA | ETD | 6000x

Abbildung A.6: Freigelegte Lamelle, bis auf eine Verbindung an der
rechten Seite durch einen Schnitt von der Probe getrennt.
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A. PROBENPRAPARATION MIT FOCUSED IoN BEAM

X h et | ?
Cf L T Al
,;%‘; mode driftCorr | tilt bias Hv HFW curr det magE 10 pm —
[4.8] SE no 0.0° OV 5.00 kV 518um | 1.6nA ETD 4 000 x Helios

Abbildung A.7: Die beidseitig freigelegte Lamelle mit Schnitt in einer
Ansicht von oben.

mode | driftCorr | tilt bias Hv

Y HFwW curr det mag B | F——3m—H
SE 00° o0V 5.00 kV 166um | 1.6nA | ETD 12 500 x Helios

Abbildung A.8: Die Lamelle wird zum Transport mit einer Nadel verbun-
den. Die Verbindung erfolgt mit deponiertem Platin.
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driftCorr | ftilt bias Hv HFW curr det mag B F—3um—
-12° | 0V 500kV | 20.7uym | 1.6nA | ETD | 10000x Helios

Abbildung A.9: Die mit Platin an einem Probenhalter angebrachte La-
melle.
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B. SEM-BILDER DER TRANSMISSIONSPROBEN

B. SEM-Bilder der Transmissionsproben

tit | WD [—T 1 Re— oy | moce | ot HY ag @ | spot W | it WD — AT R—
m  0°  50mm 0% | BF | STEMII 30.00kV | 12000x | 4.5 | 17.3pm [ 0° 6.4 mm
(b) Lamelle 2

(c) Lamelle 3 (d) Lamelle4

Abbildung B.1: Lamellen von Probe A. Da nach den ersten Messungen die
Lamellen 1 und 2 von ihren Haltern gebrochen sind, wurden nachtréaglich
die Lamellen 3 und 4 hergestellt.
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e det HY mag B spot WD | x:-7.8464 mm
DF STEMII | 20.00kV_12000x 50 | 173 pm | 5.1 mm | y:-1.0422 mm

(b) Probe 2

29191 mm
y: -0.9944 mm

(c) ProbeL 31 (d) ProbeL 31

ode det HY mag BB spot | tit
IAADF  STEMII | 20.00kV  12000x 5.0 |0°

Abbildung B.2: Lamellen von a) Probel b) Probe2 und c¢) & d) Pro-
bel. 31. a) b) und d) sind mit dem STEM-Detektor in Transmission
aufgenommen worden, ¢) ist mit dem TTD aufgenommen worden.

det | HY  mag B spo wo | — YT R
£ | ETD 30.00kV_ 120x | 5.0 mm 6.2 mm

(b) PIPS 2

Abbildung B.3: Mit PIPS préparierte Probe A.
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C. 2©-Scans

— Fel
3500

30001

]

N
wu
o
o

2000 1

Intensitat [a.u.

1500

1000

500 1 J L
Atk ke "~ r AA‘

50 60 70 80 90 100
Position 26 [°]

Abbildung C.1: 20-Scan des fiir kurze Zeit geglithten mikrolegierten
Warmbands (Probe 1), aus einer Messung mit Co-Strahlung..
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Abbildung C.2: 20-Scan des fiir lange Zeit gegliihten mikrolegierten
Warmbands (Probe 2), aus einer Messung mit Co-Strahlung..

XXII Hochauflosende Messmethoden zur



ANHANG

—— ProbeA_lq

300 1

250 1

Counts
N
o
o

150 1

1001

20 40 60 80 100
Position 26 [°]

Abbildung C.3: 2 ©-Scan an den Ausscheidungen des Ausgangszustands
(Probe A_fl), gemessen mit Cr-Strahlung.
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Abbildung C.4: 20-Scan an den Ausscheidungen des Ausgangszustands
(Probe A_fl), gemessen mit Cr-Strahlung, bei einer Kippung in y um 5° .
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Abbildung C.5: 2 ©-Scan an den aufkonzentrierten Ausscheidungen des
fir lange Zeit geglithten mikrolegieren Warmbands (Probe 2_fl), gemessen
mit Cr-Strahlung.
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Abbildung C.6: 2 ©-Scan an den Ausscheidungen des Ausgangszustands,
gemessen mit Cu-Strahlung.
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Abbildung C.7: 2 ©-Scan an den Ausscheidungen des fiir lange Zeit gegliih-
ten mikrolegierten Warmbands (Probe 2_fl), gemessen mit Cu-Strahlung.
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Abbildung C.8: 2 ©-Scan an den aufkonzentrierten Ausscheidungen des
Ausgangszustands (Probe A_fl), gemessen mit Cu-Strahlung.
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Abbildung C.9: 2 ©-Scan an den aufkonzentrierten Ausscheidungen des
Ausgangszustands (Probe A_fl), gemessen mit Cu-Strahlung.
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Abbildung C.10: 2 ©-Scan an den aufkonzentrierten Ausscheidungen des
fir lange Zeit geglithten mikrolegierten Warmbands (Probe 2), gemessen
mit Cu-Strahlung.
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Abbildung C.11: 2©-Scan von Probel.29, aus einer Messung mit Co-
Strahlung.
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Abbildung C.12: 2©-Scan von ProbeL 31, aus einer Messung mit Co-
Strahlung.
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Abbildung C.13: 2©-Scan von Probe L35, aus einer Messung mit Co-
Strahlung.
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Abbildung C.14: 2 ©-Scan von ProbeL 36, aus einer Messung mit Co-
Strahlung.
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D. Polfiguren und Orientierungsverteilungsfunktionen

D.1. Rontgenographisch
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Abbildung D.1: Polfiguren von Probe 1, aufgnommen mit XRD.
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Abbildung D.2: Polfiguren von Probe 2, aufgnommen mit XRD.

Charakterisierung von Stahl im SEM XXIX



D. POLFIGUREN UND ORIENTIERUNGSVERTEILUNGSFUNKTIONEN
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Abbildung D.3: ODF von Probe A.
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Abbildung D.4: ODF von Probe 1.
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D. POLFIGUREN UND ORIENTIERUNGSVERTEILUNGSFUNKTIONEN
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Abbildung D.5: ODF von Probe 2.
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D.2. Aus Elektronenriickstreubeugung

-0.0011

(b) Probe2

Abbildung D.6: Polfiguren berechnet aus EBSD Messungen an den mit
Argon besputterten Probenblechen.

Charakterisierung von Stahl im SEM XXXIII



D. POLFIGUREN UND ORIENTIERUNGSVERTEILUNGSFUNKTIONEN
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Abbildung D.7: Polfiguren berechnet aus EBSD Messungen an den zur
Blechmitte geschliffenen und polierten Proben.
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E. EBSD-Aufnahmen

notindexed
I iron bee (old)
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0 iron fec

Abbildung E.1: Phase-map aus EBSD Messung an der mit Ar besputter-
ten Probe A.

Abbildung E.2: Orientation-map des Ferrits aus EBSD Messung an der
mit Ar besputterten Probe A.
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E. EBSD-AUFNAHMEN

Abbildung E.3: Rekonstruierte Ferrit-Koérner aus EBSD Messung an der
mit Ar besputterten Probe A.

Abbildung E.4: IQ-map der EBSD Messung an der mit Ar besputterten
Probe A.
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notindexed
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Iron bee (old)

Abbildung E.5: Phase-map aus EBSD Messung an der mit Ar besputter-
ten Probe 1.

Abbildung E.6: Orientation-map des Ferrits aus EBSD Messung an der
mit Ar besputterten Probe 1.
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E. EBSD-AUFNAHMEN

Abbildung E.7: Rekonstruierte Ferrit-Korner aus EBSD Messung an der
mit Ar besputterten Probe 1.

Abbildung E.8: IQ-map der EBSD Messung an der mit Ar besputterten
Probe 1.
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notindexed
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Abbildung E.9: Phase-map aus EBSD Messung an der mit Argon (Ar)
besputterten Probe 2.

Abbildung E.10: Orientation-map des Ferrits aus EBSD Messung an der
mit Ar besputterten Probe 2.
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Abbildung E.11: Rekonstruierte Ferrit-Korner aus EBSD Messung an der
mit Ar besputterten Probe 2.

Abbildung E.12: 1Q-map der EBSD Messung an der mit Ar besputterten
Probe 2.
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Abbildung E.13: Phase-map aus EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
Probe A.

Abbildung E.14: Orientation-map des Ferrits aus EBSD im Overlay zum
SEM-Bild an Probe A.
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Abbildung E.15: Rekonstruierte Ferrit-Kérner aus EBSD Daten im Over-
lay zum SEM-Bild an Probe A.

Abbildung E.16: 1Q-map der EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an Probe A.
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Abbildung E.17: Phase-map aus EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
Probe 1.

Abbildung E.18: Phase-map von Probe 1 ohne SEM-Bild

Charakterisierung von Stahl im SEM XLIII



E. EBSD-AUFNAHMEN

Abbildung E.19: Orientation-map des Ferrits aus EBSD im Overlay zum
SEM-Bild an Probe 1.

Abbildung E.20: 1Q-map der EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an Probe 1.
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F. EDX- und t-EDX-Spektren

F.1. Probenbleche
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Abbildung F.1: Aufsummierte EDX-Spektren aus Mappings an den Pro-

benblechen.
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F. EDX- uUND T-EDX-SPEKTREN

(a) Al (b) Ca (c) Fe

oy — : Um - — 50um
(d) Mn (e) Mo () Ti

Abbildung F.2: EDX-Mappings an Probe 1. Ausscheidungen weisen einen
reduzierten Fe- und Mn-Gehalt und erhéhte Al-, Ca-, Mo- und Ti-Gehalte
auf. Ti ist insbesondere in dem Randbereich der Ausscheidung nachweis-
bar.

20um

(b)

Abbildung F.3: EDX-Mappings an Probe 2. a) Mix der Ti und Fe Signale
b) Verteilung des Titans.
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F.2. geloste Ausscheidungen

EDX-Spektrum zu: SOIL_Spectrum 1
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Abbildung F.4: a) SEM-Aufnahme 1 an mit gelosten Ausscheidungen
von Probe A fl betrdufelten TEM-Grid mit b) dazugehoérigem EDX -
Spektrum.
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Abbildung F.5: a) SEM-Aufnahme 2 an mit gelosten Ausscheidungen
von Probe A fl betrdufelten TEM-Grid mit b) dazugehorigem EDX -
Spektrum.
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EDX-Spektrum zu: SOI3_Spectrum 4
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Abbildung F.6: a) SEM-Aufnahme 3 an mit gelosten Ausscheidungen
von Probe A fl betrdufelten TEM-Grid mit b) dazugehoérigem EDX -
Spektrum.
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Abbildung F.7: a) SEM-Aufnahme an mit geldsten Ausscheidungen von
Probe 2 fl betraufelten TEM-Grid mit b) dazugehérigem EDX -Spektrum.
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F.3. Lamellen
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Abbildung F.8: EDX-Spektren an Lamelle 1 von Probe 2.
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Abbildung F.9: EDX-Spektren an Lamelle 1 von Probe 1. Die Positionen
sind in Abbildung 4.10 markiert. Dabei bilden die Spektren 2 bis 10 ein

Raster tiber die Probe.
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Abbildung F.10: EDX-Spektren an Lamelle 1 von Probe 1. Die Positionen
sind in Abbildung4.10 markiert. Die Spektren 11 bis 15 sind an auffalligen
Punkten positioniert.
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(a) SEM-Bild

(d) Ti

Abbildung F.11: EDX-Mappings an Lamelle 2 von Probe A. a) Overlay
von Fe (grin) und Ti (blau) b) - ¢) Maps der Elemente Fe, Cu, Ti und
Pt.
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G. T-EBSD-AUFNAHMEN

G. t-EBSD-Aufnahmen

Abbildung G.1: Phase-map aus t-EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
Lamelle 3 Probe A.

Abbildung G.2: Orientation-map des Ferrits aus t-EBSD im Overlay zum
SEM-Bild an Lamelle 3 Probe A.
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Abbildung G.3: Rekonstruierte Ferrit-Korner aus t-EBSD Daten im Over-
lay zum SEM-Bild an Lamelle 3 Probe A.

Abbildung G.4: 1Q-map der t-EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an Lamelle 3 Probe A.
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Abbildung G.5: Phase-map aus t-EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
Lamelle 3 von Probe A.

Abbildung G.6: Orientation-map des Ferrits aus t-EBSD im Overlay zum
SEM-Bild an Lamelle 3 Probe A.
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Abbildung G.7: Rekonstruierte Ferrit-Korner aus t-EBSD Daten im Over-
lay zum SEM-Bild an Lamelle 3 Probe A.

Abbildung G.8: IQ-map der t-EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an Lamelle 3 Probe A.
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Abbildung G.9: Phase-map aus t-EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
Lamelle 4 von Probe A.

Abbildung G.10: Orientation-map des Ferrits aus t-EBSD im Overlay
zum SEM-Bild an Lamelle 4 von Probe A.
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Abbildung G.11: Rekonstruierte Ferrit-Koérner aus t-EBSD Daten im
Overlay zum SEM-Bild an Lamelle 4 von Probe A..

Abbildung G.12: 1Q-map der t-EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an Lamelle 4 von Probe A..
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Abbildung G.13: Phase-map aus t-EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
Lamelle 4 Probe A.

Abbildung G.14: Orientation-map des Ferrits aus t-EBSD im Overlay
zum SEM-Bild an Lamelle 4 von Probe A.
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Abbildung G.15: Rekonstruierte Ferrit-Kérner aus t-EBSD Daten im
Overlay zum SEM-Bild an Lamelle 4 von Probe A.

Abbildung G.16: [Q-map der t-EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an Lamelle 4 von Probe A.

Charakterisierung von Stahl im SEM LXI



G. T-EBSD-AUFNAHMEN

notindexed
Iron bee (old)
Iron fee

Abbildung G.17: Phase-map aus t-EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
der mit PIPS préaparierten Probe A.

Abbildung G.18: Orientation-map des Ferrits aus t-EBSD im Overlay
zum SEM-Bild an der mit PIPS praparierten Probe A.
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Abbildung G.19: Rekonstruierte Ferrit-Koérner aus t-EBSD Daten im
Overlay zum SEM-Bild an der mit PIPS praparierten Probe A.

Abbildung G.20: IQ-map der t-EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an der mit PIPS praparierten Probe A.
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Abbildung G.21: Orientation-map des Ferrits aus t-EBSD im Overlay
zum SEM-Bild an Lamelle 1 von Probe 1.

Abbildung G.22: Rekonstruierte Ferrit-Korner aus t-EBSD Daten im
Overlay zum SEM-Bild an Lamelle 1 von Probe 1.
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Abbildung G.23: IQ-map der t-EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an Lamelle 1 von Probe 1.

Charakterisierung von Stahl im SEM LXV



G. T-EBSD-AUFNAHMEN

‘ notindexed

Iron fcc

Iron bee (old)

Fe tetr. 22

TiC
BlTIiC2N8 |

Abbildung G.24: Phase-map aus t-EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
Lamelle 1 von Probe 1.

Abbildung G.25: Orientation-map des Ferrits aus t-EBSD im Overlay
zum SEM-Bild an Lamelle 1 von Probe 1.
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Abbildung G.26: Rekonstruierte Ferrit-Kérner aus t-EBSD Daten im
Overlay zum SEM-Bild an Lamelle 1 von Probe 1.

Abbildung G.27: [Q-map der t-EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an Lamelle 1 von Probe 1.
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Abbildung G.28: Phase-map aus t-EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
Lamelle 1 von Probe 2.

Abbildung G.29: Orientation-map des Ferrits aus t-EBSD im Overlay
zum SEM-Bild an Lamelle 1 von Probe 2.
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Abbildung G.30: Rekonstruierte Ferrit-Koérner aus t-EBSD Daten im
Overlay zum SEM-Bild an Lamelle 1 von Probe 2.

Abbildung G.31: 1Q-map der t-EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an Lamelle 1 von Probe 2.
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Abbildung G.32: Phase-map aus t-EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
der Lamelle von Probe L 31.

Abbildung G.33: Orientation-map des Ferrits aus t-EBSD im Overlay
zum SEM-Bild an der Lamelle von ProbeLL 31.
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Abbildung G.34: Rekonstruierte Ferrit-Koérner aus t-EBSD Daten im
Overlay zum SEM-Bild an der Lamelle von ProbeLL 31.

Abbildung G.35: 1Q-map der t-EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an der Lamelle von ProbeLL 31.
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Abbildung G.36: Phase-map aus t-EBSD im Overlay zum SEM-Bild an
der Lamelle von Probe L 31.

Abbildung G.37: Orientation-map des Ferrits aus t-EBSD im Overlay
zum SEM-Bild an der Lamelle von ProbeLL 31.
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Abbildung G.38: Rekonstruierte Ferrit-Koérner aus t-EBSD Daten im
Overlay zum SEM-Bild an der Lamelle von ProbeLL 31.

Abbildung G.39: 1Q-map der t-EBSD Daten im Overlay zum SEM-Bild
an der Lamelle von Probe L 31.
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