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Kurzfassung

Zur Quantifizierung von Oberflachen wurden in den letzten Jahren eine Reihe von Messverfahren
neu- oder weiterentwickelt. Im Arbeitskreis Quantitative Bruchanalyse, der Deutschen Gesellschaft
fur Materialkunde, hat man es sich zur Aufgabe gemacht, verschiedene 3D-Messverfahren fir mi-
kroskopische Proben miteinander zu vergleichen und auf ihre Eignung als Messverfahren zur
Quantifizierung von Bruchflachen zu prifen. Fir diese Messungen stand eine Bruchmechanikpro-
be zur Verfiigung, die in verschiedenen Labors begutachtet und vermessen wurde. Es standen die
Methoden der Laser- und Weil3lichtprofilometrie, der Lichtmikroskopie, konfokalen Laserrastermi-
kroskopie, Weillichtinterferenzmikroskopie und 3D-Stereobildauswertung mit dem Rasterelektro-
nenmikroskop zur Verfiigung. Inwieweit eine der angefihrten Methoden geeignet scheint, hangt
von der erforderlichen Auflésung, der Verarbeitungssoftware und -geschwindigkeit ab. Grundsatz-
lich sind alle hier vorgestellten Verfahren einsetzbar um sehr rauhe Oberflachen, wie sie bei Bru-

chen auftreten, abzubilden und Uber vorgegebene Parameter zu vermessen.

1. Einleitung

Bei der Betrachtung von Bruchoberflachen ist einmal die Beleuchtungsquelle des verwendeten
Beobachtungsgerates fir die Auflésung mafigebend. Ein weiterer Faktor zur optimalen Darstellung
liegt in der Scharfentiefe. Bei der Begutachtung mit dem Auge kdénnen die Oberflachen von Ob-
jekten direkt rAumlich betrachtet werden. Die Lichtquelle ist Tageslicht in Wellenlangenbereichen
von 375 bis 765 nm. Das menschliche Auge hat ein laterales Auflosungsvermdgen von ca. 0,1 mm
und mit Hilfe einer Lupe bis 10 um. Somit ist eine erste Analyse und Quantifizierung von Bruchfla-
chen verschiedener Materialien mdglich. Es kénnen z.B. sprode Spaltflachen, die metallisch hell
glanzen, von matten zéhen Wabenbruchbereichen unterschieden werden. Auf diese Weise wird
auch der kristalline Fleck von Kerbschlagbiegeproben bestimmt. Wenn hdhere Aufldésungen ge-
wuinscht sind, werden besondere Anforderungen an das bildgebende Verfahren und dessen Licht-
guelle gestellt. Ein handelsiibliches Auflichtmikroskop ist mit einer Halogenlampe und einer ent-
sprechenden Vergroferungsoptik, mit unterschiedlichen Linsen und Blenden sowie einer Betrach-

tungsoptik mit Okular ausgestattet. Hier ist die Planaritat des Objekts eine wesentliche Vorausset



zung. Die Scharfentiefe ist auf wenige pum begrenzt. Die Betrachtung von rauhen Bruchoberflachen
ist nur beschrankt moglich. Erst wenn die Okulare in einem leichten Winkel zueinander stehen,
kann das betrachtete Objekt raumlich gesehen werden. Dies ist bei Stereomikroskopen maéglich.
Allerdings kann diese Abbildung auch nur mit einem Stereobildpaar, im Winkel aus Richtung der
Okulare, gespeichert werden. Auf einem normalen zweidimensionalen Bild geht der rAumliche Ein-

druck verloren.

Ein sehr altes 3D-Abbildungsverfahren ist die Betrachtung mit Stereobildpaaren, auch Anagly-
phenverfahren genannt. Bei anderen Verfahren werden Oberflachen mechanisch abgetastet, und
mit den einzelnen Hohenprofilen konnen die Oberflachenstrukturen reproduziert werden. Fir sehr
rauhe Flachen, wie sie meist bei Bruchoberflachen vorliegen, werden berthrungslose Verfahren
bevorzugt, da Tastschnittgerate mit ihnrem Taster oft in der rauhen Oberflache hédngen bleiben oder

steile Kanten nur ungenigend darstellen.

Die erwahnten Voraussetzungen sind die Grundlage fur heute Ubliche 3D-Messverfahren, die in
die Profilometrie, Licht- oder Elektronenmikroskopie umgesetzt wurden. Durch den Einsatz der
Digitaltechnik in der Mikroskopie, der Automatisierung und Computertechnik gab es in den letzten
zwei Jahrzehnten einen enormen Aufschwung bezlglich der Ergonomie fir den Anwender, Verar-

beitungszeit und Auflésung.

Der Arbeitskreis Quantitative Bruchanalyse der Deutschen Gesellschaft fir Materialkunde e.V.

erarbeitet gemeinsam verschiedene Aufgabenstellungen und Methoden zur Quantifizierung von
Bruchoberflachen. So hat sich dieser Kreis die Aufgabe gestellt, verschiedene 3D-Mikroskopier-
bzw. Messverfahren fur mikroskopische Proben zu vergleichen und auf ihre Eignung fir die To-

pometrie von Bruchflachen zu erproben.



2. Experimentelles
2.1. Probenmaterial

Bruchibersicht

Restbruch Stretchzone '

Bild 1: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen einer Bruchmechanikprobe
aus Al-Mg-Legierung.

Die Messungen wurden an einer Al-Mg- Bruchmechanikprobe durchgefiihrt. Bei der bruchmecha-
nischen Prifung wurde die Probe zunachst zyklisch beansprucht, bis ca. zur Probenmitte, dann
wurde das Material auf Zug belastet. Auf der Bruchoberflache kann deutlich der metallischgléan-
zende Ermidungsanri? vom mattgrauen Restbruch unterschieden werden. Es wurden funf Harte-
eindriicke aufgebracht, und zwar drei im Kerbgrund, zwei knapp vor der Stretchzone im Bereich
des Ermudungsbruches und ein Harteeindruck im Restbruch. Diese einfachen geometrischen

Formen sollten zum einen vermessen werden und zum anderen als Orientierungshilfe dienen.



2.2. Messmethoden

Fur die Prifung der Messverfahren standen Uber die Mitglieder des Arbeitskreises folgende Me-
thoden zur Verfagung:

Profilometrie: Laserstrahl- und Weildlichtprofilometer

Lichtoptische Fokusserien: Infinite und Extended Focus

Konfokale Laserrastermikroskopie

Weil3lichtinterferenzmikroskopie

Stereobildpaar-Analyse mit dem Rasterelektronenmikroskop

Bei dem Laserstrahlprofilometer (UBM) wird die Bruchflache mit einem roten Laserstrahl abge-
rastert. Das reflektierte Licht wird wieder in der Optik aufgenommen und tber einen halb-
durchléassigen Spiegel auf ein Sensorsystem aus zwei Diodenpaaren gelenkt. Durch den Abgleich
der verfahrbaren Optik wird das Laserlicht fur jeden Messpunkt auf der Oberflache fokussiert.

Hieraus ergeben sich die Hohendaten, die im PC gespeichert werden [1].

Ein anderes Detektorverfahren wird beim Weilllichtprofilometer (FRT) eingesetzt. Hier wird die
Oberflache mit weiRem Licht beleuchtet und abgerastert. Eine Optik mit grof3er chromatischer Ab-
erration fachert das reflektierte Licht vertikal in Fokuspunkte der einzelnen Farben auf. Ein Minis-
pektrometer detektiert die Farbe des Lichts und ermittelt die Lage der Fokuspunkte woraus die

Position der Oberflache ermittelt wird [1].

Die lichtoptischen Fokusserien werden als Bildstapel Gber ein konventionelles Auflichtmikroskop
mit einer Kamera aufgenommen, im Computer digital gespeichert und mit einer Software zu einer
3D-Abbildung zusammengesetzt. Der besondere Vorteil bei dieser Methode ist, dass die Orginal-
farben aufgenommen und wiedergegeben werden. Derartige Programme sind z.B. unter den Na-
men Infinite Focus (alicona) oder Extended Focus (Leica) auf dem Markt verfiigbar [2-4]. Der we-

sentliche Unterschied liegt in der weiteren Verarbeitung der Bilddaten.

Das Prinzip von aufgenommenen Bildstapeln wird auch bei der konfokalen Laserraster-
mikroskopie (Leica) angewandt. Hier werden ebenfalls die mit einem Laser scharf abgebildeten

Hohenlinien gespeichert und zum Oberflachenmodell verarbeitet [5, 6].

Dagegen wird bei der WeiRllichtinterferenzmikroskopie (zygoLOT) weil3es Licht auf die Pro-
benoberflache gebracht. Das reflektierte Licht interferiert mit dem Licht einer Referenzflache. Wah-
rend der Messung wird das Objektiv in der Hohe um eine definierte Weglange verfahren bzw. Gber

die Hohe gescannt. Hierbei wandert der Interferenzfokus vertikal tGiber die Oberflache. Die Phasen



verschiebung zwischen Referenz- und Probenstrahl ergeben eine Hoheninformation, die die Basis
fur das Oberflachenmodell bilden [7, 8].

Bei der Vermessung mit Stereobildpaaren mit dem Rasterelektronenmikroskop (REM) (XL30
ESEM, Philips) werden zwei REM-Bilder um einen Winkel von ca. 3° — 5° verkippt aufgenommen.
Von den einzelnen Bildpunkten wird die Paralaxe bestimmt, dadurch erhalt man die Ho-
heninformation, mit der das digitale Oberflachenmodell errechnet wird (Software: Alicona). Wenn
nun ein Bild rot und das zweite griin dargestellt wird, ist mit einer Rot-Grin-Brille das Objekt raum-

lich erkennbar.

3. Ergebnisse

Die vorgestellte Bruchmechanikprobe wurde in mehreren Labors mit sieben verschiedenen Mess-
verfahren abgebildet und vermessen. Man konzentrierte sich zundchst auf den grof3ten Harteein-
druck im Kerbgrund der Probe, eine markierte Stelle im Restbruch und den Ubergang vom Last-
wechsel- zum Restbruch, der sogenannten Stretchzone, zwischen zwei Harteeindricken.
Besonders wichtig fur die Bilddarstellungen bei allen Verfahren ist die Beleuchtungsquelle und
deren Auflésungsvermdgen. Fur die einzelnen Gerate sind die Lichtquelle, die x-y- (laterale) und

die z-Auflésung sowie die maximal mégliche Hohenmessung in Tabelle 1 zusammengestellt.



Tabelle 1: Zusammenstellung der Geratedaten (Herstellerangaben).

X-Y- Z-
Messmethode Lichtquelle Auflésung Auflésung Max. Hbhe
[um] [um] [mm]
Laserprofilometrie Laserlicht 0,5 0,05 1
780 nm (max. 50%)
Weillichtprofilometrie | Halogenlampe 1,0 0,05 0,3
(max. 4Y)
Extended Fokus (LM) | Halogenlampe 1,0 4% 60%
Infinite Fokus (LM) Koaxiale 1,0 4% 2
Lichtquelle
Konfokale Laser- Rotes Laserlicht 0,3 0,5 2
rastermikroskopie 635 nm
Weillichtinterferenz- Halogenlampe 0,5 0,0001% 0,15
mikroskopie (max. 5Y)
Stereobilder REM Elektronen 0,005° 0,005 5-10

Y mehrere Durchgénge bis die max. Héhe erreicht ist;

2 max. 60 Bildebenen;

9die z-Auflésung kann durch Wahl des Objektivs und durch engeres Scannen erhoht werden;

) mit einem besonderen Sensorsystem;

® abhangig von der REM-Auflésung.

Schon bei einem relativ einfachen Detail wie dem Harteeindruck zeigten sich neben der spezifi-
schen Geratetechnik auch kleine Schwierigkeiten, z.B. bei der Datenaufnahme oder dem deutli-
chen Unterschied im Zeitaufwand. Die langste Messzeit mul3 fur das Stereoverfahren im REM auf-
gewendet werden. Erst werden die Stereobildpaare aufgenommen, dann wird mit der entspre-
chenden Software, nach Eingabe von Pixelgrol3e, Arbeitsabstand und Kippwinkel, das Oberfla-
chenmodell errechnet und erstellt. Uber das digitale Oberflachenmodell erhlt man die gewiinsch-
ten Abstands-, Profil- und weitere Oberflachendaten bis zu Volumenangaben ausgewéhlter Berei-
che. Der erhthte Zeitaufwand wird allerdings durch die hohe Detailgenauigkeit des Rastermikro-

skops belohnt. Das Verfahren kann fast bis zur Auflésungsgrenze des REM angewendet werden.

Wenn man aber Oberflachenstrukturen von sehr rauhen Oberflachen aufnehmen und quantifizie-
ren will, ist oft eine solch hohe Aufldsung nicht erforderlich. Hierzu bieten sich die anderen Verfah-
ren an. In Bild 2, am Beispiel des Harteeindrucks, sind die verschiedenen Méglichkeiten zur Dar-
stellung eines Oberflachenmodells zusammengestellt. Je nach z-Einstellung kann der Harteein-
druck als eine flache Mulde oder gro3ere Vertiefung dargestellt werden, wenn die x- und y-
Skalierung von z abweicht. Wichtig ist aber, dass bei den Tiefenmessungen, Uber ein Profil durch
die tiefste Stelle, sich fast gleiche Werte ergeben (Tab.2). Die errechnete Eindrucktiefe ist 175 -
190 um mit lichtmikroskopisch vermessenen Diagonalen. Die hier aufgelisteten Tiefen des Harte-
eindrucks sind eine Mittelung zwischen gegeniberliegenden Flanken, da der Harteeindruck leicht
schrag im Kerbgrund liegt. Wie aus Tabelle 2 erkennbar, variieren die Werte zwischen 164 und

175 pm. Bei den meisten reflektierenden Verfahren wurde im Kantenbereich der Harteeindruck



diagonalen die spiegelnde Flache als Erhebung registriert. Dies ist ein genereller Nachteil bei die-
sen Methoden, dass durch spiegelnde Flachen Fehimessungen verursacht werden kénnen. Hier

kénnte praparativ, entweder mit einer Beschichtung oder leichten Atzung, Abhilfe geschaffen wer-

den.

Laserprofilometrie

Weillichtprofilometrie

Tab. 2: Zusammenstellung der gemessenen Eindrucktiefen.

Extended Fokus

Konfokale Laserrastermikro-
skopie

kopie

[ =

Weillichtinterferenzmikros-

Bild 2: Oberflachenmodelle des Harteeindrucks; VergréRerung 50 x.

E

Stereobildpaar-Auswertung im
REM

Mess- Laserpro- |Weildlicht- | Extended |Infinite Konfokale | Weil3licht- | Stereo-
methode |filometrie |profilo- Fokus Fokus Laser- interfe- bilder
metrie rastermi- |renzmi- REM
kroskopie | kroskopie
Tiefe des
Harteein- 175 170 165 168 164 170 165




drucks 175Y
[pm]

Y Daten aus zwei unterschiedlichen Labors.

Der Messaufwand fur den Harteeindruck lag beim Weililichtprofilometer bei ca. 20 min und beim
Laserprofilometer bei 50 min. Mit letzterem Verfahren wurden keine weitere Messungen durchge-
fuhrt, da fUr eine ausreichende Auflésung die Messzeit zu lange gewesen ware. Die Zeiten fir die
Aufnahme und Verarbeitung der Fokusserien hangt von der Dichte der Bildstapel ab und liegt in
der GréfRenordnung von 10 — 20 min; &hnlichen Zeitaufwand hat man mit der konfokalen Laserra-
stermikroskopie. Allerdings kann ein sehr schneller Rechner die Zeiten wesentlich verkiirzen. Mit

dem Weililichinterferenzmikroskop erfolgte die Messung bereits je in 1-2 min.

Als weiteres Beispiel der Untersuchungsserie werden Abbildungen aus der Stretchzone vorgestellt
(Bild 3). In allen Verfahren konnte der Ubergang von dem relativ glatten Ermiidungsbruch zum
sehr rauhen Restbruch verdeutlicht werden. Zusatzlich wurden von den Stretchzonen Profile her-
gestellt. Die héhere Rauhigkeit des Restbruchs war deutlich gegentiber dem glatteren Ermu-

dungsbruch erkennbar. Ein Héhenunterschied zwischen den Bruchformen war nicht feststellbar.

Konfokale Laserrastermikro-
skopie

Weillichtprofilometrie

Weil3lichtinterferenz-
Extended Fokus mikroskopie

Bild 3: Abbildungen der Stretchzone




Die dritte Untersuchungsstelle im Restbruch wird hier am Beispiel des Vergleichs zwischen Infinite
Focus mit dem Auflichtmikroskop und dem Stereoverfahren mit dem REM gezeigt. Mit einem ge-
wissen Aufwand kdnnen die gleichen Flachen mit dem Lichtmikroskop und dem REM auf der Pro-
be gefunden, abgebildet, ein digitales Oberflachenmodell erstellt und die ermittelten Daten vergli-
chen werden. Zusatzlich wurde die ausgewéahlte Bruchflache mit einem Netz Uberspannt, um in
diesem Bereich das Volumen tber dem Bruchbereich zu bestimmen (Bild 4). Wenn man davon
ausgeht, dass das lichtoptische Verfahren nicht so detailgetreu wie das REM und die Auflésung
um GroéfRenordnungen schlechter ist, sind die &hnlichen Ergebnisse der Profilmessung, der Fla-
chenrauhigkeit (wahre/projezierte Flache) und des eingeschlossenen Volumen um so beeindruk-
kender (Tabelle 3).
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Oben: 3D-Darstellung mit dem Auf- Oben: Darstellung mit dem REM
lichtmikroskop
Unten: Rekonstruierte Topographie mit Unten: Rekonstruierte Topographie mit

Netz Netz

Bild 4: Vergleich der lichtoptischen mit rasterelektronemikroskopischen Methoden.

Tabelle 3: Vergleich der Oberflachendaten mit Infinite Focus und 3D-REM.

Profilmessung Wahre/projezierte Volumen
[Um] Flache [Hm3]
Infinite Focus (LM) 418 1,742 5404
3D-REM 412 1,893 5597
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4. Zusammenfassung und Ausblick

Der Komfort der heutigen 3D-Messverfahren liegt darin, dass durch die hohe Datenkapazitat der
eingesetzten Rechner aus den gespeicherten x-y-z-Punktdaten 3D-Modelle der abgebildeten
Oberflachen erstellt werden kénnen. Durch diese Oberflachenrekonstruktionen kdnnen in ver-
schiedenen Richtungen Profile fir Hohenmessungen und Rauhigkeitsbestimmungen gelegt wer-
den. Die Ermittlung einer standardisierten Rauhigkeitsgrof3e ist mit der entsprechenden Software
nur mit einem Knopfdruck verbunden. Bei den meisten Geraten kdnnen Volumina auch tber inter-

aktiv eingezeichnete Flachen bestimmt werden.

Schwierigkeiten der einzelnen Verfahren konzentrieren sich oft auf Fehlstellen, also Orte wo keine
Daten vorhanden sind. Es ist immer problematisch, Signale aus sehr tiefen, dunklen Bereichen
oder Unterschneidungen zu bekommen und unméglich, wenn nur wenige Signale oder mangelnde
Reflexion in Oberflachendaten verwandelt werden sollen. Des weiteren sind die Verfahren meist
fur bestimmte Anwendungen optimiert. Die Untersuchung rauher Bruchflachen ist zwar flr die Pro-
filometrie im Moment noch eine zeitaufwendige, aber keine unlgsbare Aufgabe. Der Vorteil bei

dem hier vorgestellten Weil3lichtprofilometer liegt besonders im Abrastern grofRer Oberflachen.

Ebenso ist das Stereobildverfahren im REM noch sehr aufwendig. Aber sicher wird man in Kiirze
die erforderliche 3D-Auswertung auch in einem REM zur Verfligung haben, um direkt rauhe Ober-
flachenstrukturen vermessen zu kénnen. Es gibt z.B. bereits Transmissionselektronenmikroskope
mit denen tomographische Aufnahmen erstellt werden kdnnen. Nach der Bildaufnahme muissen
die Bilddaten nur lGber die entsprechende 3D-Software verarbeitet werden, die wie die Geratesoft-

ware angewendet werden kdnnte.

Besonders interessant wird in Zukunft die Entwicklung im Bereich der Lichtmikroskopie sein, zur
Darstellung von 3D-Bildern aus Fokusserien. Hier hat man zuséatzlich den besonderen Vorteil, dass
die Farbe des untersuchten Objekts erhalten bleibt [2 - 4]. Etliche Firmen haben verschiedene
Softwareentwicklungen unternommen, um optimierte Oberflachenmodelle erstellen zu kénnen.
Diese Verfahren sind auch eine preiswerte Losung gegeniber dem REM, wenn eine niedrigere

Auflésung ausreicht.

Die hier vorgestellten Ergebnisse zeigen die ersten vergleichenden Messungen der uns verfugba-
ren 3D-OberflachenmeRverfahren. Inzwischen befal3t sich der Arbeitskreis mit der Kalibrierung der
Geréate. Die Untersuchungsergebnisse sowie der Vergleich mit verschiedenen Obeflachenstruktu-

ren werden demnéchst veroffentlicht.
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