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Abstract

Traditional metallography relies on the imag-
ing of individual section planes. However, con-
clusions as to spatial shapes and microstruc-
tural arrangements can only be drawn to a
limited extent. The idea to reconstruct three-
dimensional microstructures from metallo-
graphic serial sections is therefore obvious
and not at all new. However, the manual pro-
cess of preparing a great number of individual
sections and assembling them into image
stacks is time-consuming and laborious and
therefore constitutes an obstacle to frequent
use. This is why the Federal Institute for Mate-
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Kurzfassung

Die klassische Metallographie basiert auf Ab-
bildungen einzelner Schliffebenen und kann
auf raumliche Formen und Anordnungen des
Gefliges nur bedingt schlieBen. Die Idee, aus
metallographischen Serienschliffen dreidi-
mensionale Geflgestrukturen zu rekonstruie-
ren, ist daher naheliegend und nicht neu. Al-
lerdings ist der Aufwand, in Handarbeit viele
Einzel-Schiliffe zu praparieren und zu Bildsta-
peln zusammenzusetzen, sehr hoch und
steht einer haufigen Anwendung entgegen.
Deshalb wird an der BAM ein Roboter-ge-
stitztes 3D-Metallographie-System entwi-
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rials Research and Testing, or BAM for short
(Bundesanstalt fur Materialforschung und
-priifung), is developing a robot-assisted 3D
metallography system performing the tasks of
preparation and image acquisition on a metal-
lographic section fully automatically and re-
peatedly. Preparation includes grinding, pol-
ishing and optional etching of the section
surface. Image acquisition is performed using
a light optical microscope with autofocus at
several magnification levels. The obtained
image stack is then pre-processed, segment-
ed and converted to a 3D model resembling a
microtomographic image, but with a higher
lateral resolution at large volumes. As op-
posed to tomographic techniques, it is possi-
ble to perform traditional chemical etching for
contrasting. The integration of a scanning
electron microscope is inthe planning stages.
Studies conducted so far have demonstrated
the possibility of visualizing hot gas corrosion
layers, gray cast irons and ceramic-based mi-
croelectronic structures (vias).

Keywords: three-dimensional metallography,
three-dimensional microstructure analysis,
automated serial sectioning, automated
grinding, automated polishing, microstruc-
ture reconstruction

1 Introduction

In traditional metallography, section planes
passing through components or samples are
prepared, contrasted and imaged using mi-
croscopic techniques for the subsequent mi-
crostructural characterization of materials
based on these images. Higher magnifica-
tions are achieved by electron scanning mi-
croscopy techniques (SEM, EPMA) equipped
with additional analysis systems (EDS, EBSD).
Phases volume fractions and the associated
statistical distribution of properties can be de-
termined from these two-dimensional images.
However, geometric parameters associated
with spatial arrangements and shapes, e.g.,
grain size, graphite shapes, dendrite stem or
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ckelt, das an einer Schliffprobe die Schritte
Praparation und Bildeinzug vollautomatisch
mit vielen Wiederholungen ausfuhrt. Die Pra-
paration umfasst Schleifen, Polieren und op-
tional Atzen der Schliffflache, der Bildeinzug
autofokussierte lichtmikroskopische Aufnah-
men bei mehreren VergréBerungsstufen. Der
erhaltene Bildstapel wird anschlieBend vor-
verarbeitet, segmentiert und in ein 3D-Modell
umgesetzt, das einer mikrotomographischen
Aufnahme ahnelt, allerdings mit besserer la-
teraler Auflésung bei groBem Volumen. Im
Gegensatz zu tomographischen Verfahren
besteht die Mdglichkeit der Kontrastierung
durch klassische chemische Atzung. Die In-
tegration eines REMs ist geplant. Bislang
durchgefuhrte Arbeiten verdeutlichen die
Maoglichkeiten der Darstellung von HeiBgas-
Korrosionsschichten, Grauguss-Werkstoffen
und Keramik-basierten mikroelektronischen
Strukturen (Vias).

Schlagwérter: dreidimensionale Metallo-
graphie, dreidimensionale Gefligeanalyse,
automatisierte Serienschnitte, automatisiertes
Schleifen, automatisiertes Polieren, Geflge-
rekonstruktion

1 Einleitung

Die klassische Metallografie prapariert Schliff-
ebenen durch Bauteile oder Proben, kontras-
tiert diese, bildet sie mit lichtmikroskopischen
Verfahren ab und beschreibt anhand der Auf-
nahmen das Geflge von Werkstoffen. Fir ho-
here VergréBerungen kommen elektronenmik-
roskopische Verfahren (REM, ESMA) zum
Einsatz, die Analysetechniken (EDX, EBSD)
ermoglichen. Die Volumenanteile von Phasen
und damit die statistische Verteilung von Ei-
genschaften kénnen aus diesen zweidimen-
sionalen Aufnahmen ermittelt werden. Geo-
metrische Parameter hingegen, die sich auf
Formen und raumliche Anordnungen bezie-
hen, sind nur Uber Schatzverfahren zugang-
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dendrite arm spacing, are only accessible via
estimation methods. Metallographic sections
often miss the planes containing the largest
diameter of features such as crystallites or
spheroidal graphite, for example, which
means that these objects would be underesti-
mated  without correction  (ASTM E112,
ISO 945). In case of lamellar configurations,
on the other hand, sectioning is rarely per-
formed perpendicular to the structure so that
lamellar spacing will be overestimated without
correction (ASTM E562). These estimation
methods will become more and more inaccu-
rate, the less isotropic and the more complex
the structures to be analyzed will get. Artificial
structures such as spatially arranged conduc-
tive lines cannot be readily visualized from in-
dividual sections. In these cases, a three-di-
mensional representation of the structure to be
analyzed is beneficial or necessary [1-3].

Generally, there are non-destructive and de-
structive methods for spatial imaging. Non-
destructive imaging is only possible if radia-
tion can pass through the object, which is
the case for Xrays, electrons or neutrons, for
example. Depending on the radiation pene-
tration depth in the material, objects of differ-
ent size can be measured. Macroscopic
samples and components are accessible
via X-ray computer tomography (CT). Very
small samples with thicknesses of several
hundred nanometres, on the other hand, re-
quire reconstructive transmission electron
microscopy (TEM). The achievable resolu-
tion of the techniques is inversely propor-
tional to object size, i. e., it is usually not pos-
sible to image large objects spatially with
high resolution and high resolution is only
obtained on small samples. Current state-of-
the-art tomographic techniques are incapa-
ble of imaging macroscopic objects of sev-
eral centimetres in size with a resolution in
the order of magnitude of the wavelength of
light. This is not due to the wavelength of the
radiation used, but the limited resolution of
the detectors for transmitted radiation [2—4].

678

lich, z. B. fir KorngréBen, Graphitformen oder
Dendritenstamm- und armabstande. So wer-
den beispielsweise bei Objekten wie Kristalli-
ten oder Kugelgraphit im Schliff nur selten die
Ebenen groBten Durchmessers getroffen, so
dass diese Objekte ohne Korrekturverfahren
unterschatzt wirden (ASTM E112, I1SO 945),
bei lamellenartigen Anordnungen wird hinge-
gen nur selten senkrecht zur Struktur geschnit-
ten und damit der Abstand ohne Korrektur
Uberschatzt (ASTM E562). Diese Schatzver-
fahren werden umso ungenauer, je weniger
isotrop und je komplexer die untersuchten
Strukturen sind. Kunstliche Strukturen, wie
z.B. rdumlich angeordnete Leiterbahnen, las-
sen sich mit einzelnen Schliffen nicht voraus-
setzungsfrei erfassen. In diesen Fallen ist eine
dreidimensionale Erfassung der zu untersu-
chenden Struktur vorteilhaft oder notwendig
[1-3].

Grundsatzlich existieren zerstérungsfreie und
zerstorende Methoden der raumlichen Abbil-
dung. Zerstérungsfreie Abbildung ist nur mog-
lich, wenn das Objekt durchstrahlt werden
kann. Dies geschieht z.B. mit Réntgenstrah-
lung, Elektronen oder Neutronen. Je nach
Reichweite der Strahlung im Werkstoff kénnen
unterschiedlich groBe Objekte vermessen wer-
den. Mittels Roéntgen-Computertomographie
(CT) sind makroskopische Proben und Bauteile
zuganglich, mittels rekonstruktiver Transmissi-
ons-Elektronenmikroskopie (TEM) nur winzige
Proben mit Dicken von einigen hundert Nano-
metern. Allerdings korrespondiert die erreichba-
re Auflésung der Verfahren umgekehrt proportio-
nal mit der ObjektgroBe, d.h. groBe Objekte
kdnnen fur gewshnlich nicht mit hoher Auflésung
raumlich erfasst werden und hohe Auflésung er-
halt man nur an kleinen Proben. Ein makroskopi-
sches Objekt von mehreren Zentimetern GroBe
lasst sich nach derzeitigem Stand der Technik
mit tomographischen Verfahren nicht mit einer
Auflésung in der GroBenordnung der Licht-Wel-
lenlange abbilden. Dies liegt nicht an der Wellen-
l&nge der verwendeten Strahlung, sondern an
der begrenzten Aufldsung der durchgelaufenen
Strahlung mittels Detektoren [2—4].
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For contrasting, non-destructive techniques
essentially rely on the absorption or diffrac-
tion of the radiation used or a combination
of both effects. Destructive techniques, on
the other hand, can basically use any tech-
nique incorporated into the system to image
the prepared surface of each layer [4, 5].
Contrasting achieved by suitable etching
techniques, for example, or a succession of
several techniques will offer a great degree
of flexibility in the selective visualization of
microstructural constituents.

For destructive techniques relying on serial
sectioning, the achievable lateral resolution
is independent of object size. Depth resolu-
tion, however, is identical to the distance
between the individual sections. In order to
achieve the same light optical resolution of
approx. 1 um in all directions, for example,
the sections must be spaced at precisely
this distance, which means that for a depth
of 1 mm, 1000 sections need to be pre-
pared. For an object of several millimetres in
size, the amount of metallographic effort
required is hardly manageable given the
current state of the art. Regarding the num-
ber of section planes, compromises need to
be made, for example by adjusting the sec-
tion distance to the actually required image
resolution. In many cases, however, either
stacks of flat images or a low depth resolu-
tion will have to make do depending on the
type of research problem [2, 3, 5].

A sufficiently high number of layers can only
be obtained with an acceptable amount of
effortifautomated techniques are employed.
Manual techniques are no longer state of the
art due to their time-consuming nature and
susceptibility to error in the parallelism be-
tween sections and are thus only performed
in particular cases [5, 6]. Table 1 lists differ-
ent non-destructive and destructive tech-
niques as well as object sizes, minimum
layer thicknesses and lateral resolutions.
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Zerstorungsfreien Verfahren steht zur Kontras-
tierung im Wesentlichen die Schwachung oder
Beugung der verwendeten Strahlung oder eine
Kombination beider Effekte zur Verfugung. Zer-
storende Verfahren kénnen hingegen die pra-
parierte Oberflache jeder Schicht prinzipiell mit
jedem beliebigen Verfahren abbilden, das in
die Anlage integriert ist [4, 5]. Eine Kontrastie-
rung, beispielsweise mit passenden Atzungen,
auch mehreren sukzessiven Verfahren, gibt
eine groBe Flexibilitat in der selektiven Darstel-
lung von Gefligebestandteilen.

Bei zerstérenden Verfahren, die mit Serien-
schnitten arbeiten, ist hingegen die erreichbare
laterale Aufldsung von der ObjektgroBe entkop-
pelt. Dafurist die Tiefen-Auflosung identisch mit
dem Abstand der Schnittebenen (Schliffebe-
nenabstand). Um beispielsweise eine in allen
Richtungen gleich hohe lichtoptische Auflo-
sung von ca. 1 um zu erreichen, mussen die
Schnittebenen genau diesen Abstand besit-
zen, so dass fur eine Tiefe von 1 mm dann
1.000 Schnittebenen prapariert werden mus-
sen. Fur ein Objekt von mehreren Millimetern
GroBe bedeutet dies einen Praparationsauf-
wand, der nach derzeitigem Stand der Technik
kaum realistisch ist. Bezuglich der Anzahl der
Schnittebenen mussen daher Kompromisse
eingegangen werden, indem z. B. der Ebenen-
Abstand an die tatsachlich bendtigte Bildauf-
|6sung angepasst wird. In vielen Fallen muss
allerdings je nach Fragestellung entweder mit
flachen Bildstapeln oder mit einer geringen Tie-
fen-Auflésung gearbeitet werden [2, 3, 5].

Eine hinreichend groBe Anzahl von Schichten
lasst sich nur mit einem automatisierten Verfah-
ren mit vertretbarem Aufwand erreichen. Manu-
elle Verfahren sind durch den hohen Zeitauf-
wand und der Fehleranfalligkeitin der Parallelitat
der Schichten nicht mehr Stand der Technik und
werden nur in Einzelfallen durchgefuhrt [5, 6]. In
Tabelle 1 sind unterschiedliche zerstérungsfreie
und zerstérende Verfahren aufgefthrt, mit An-
gaben zu ObjektgréBen, minimalen Schichtdi-
cken und lateralen Auflésungen.
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- . n Min. layer Ay
. Obiject size / | Lateral resolution / . Principle /
Technique / Verfahren H " " thickness / s
ObjektgroBe | laterale Auflésung min. Schichtdicke Prinzip
Atom probe tomography/ 04— 10 nm 25nm Destru__ctwe/
Atomsondentomographie zerstérend
TEM tomography / ~1nm _ Non-destructive /
TEM Tomographie - zerstérungsfrei
FIB/SEM / Destructive /
FIB/REM 0.01 =10 pm 10 nm zerstérend
Micro-CT/ = Non-destructive /
Mikro-CT =1 mm 1.0-1000 pm B zerstérungsfrei
A &V micro-millers / Destructive /
A & V Mikrofraser 1.0-1000 pm THm zerstorend
3D metallography / _ _ Destructive /
3D Metallographie ~20mm ~1pm 0.1 pm zerstérend

Table 1: Overview of different 3D imaging techniques [6, 7, 10-12].
Tabelle 1: Ubersicht einiger 3D-Abbildungsverfahren [6, 7, 10-12].

In the past, 3D metallography was used to
compare the resolution of pores in an ad-
ditively manufactured Ti64 achieved by CT
and serial sectioning techniques. [7] Pores
and grain growth in an additively manufac-
tured 316L as well as dendrites, segregation
and pores in a cast nickel-base super alloy
(CMSX-4®) could be reconstructed by
means of 3D metallography [8, 9].

3D metallography systems relying on serial sec-
tioning and light optical or scanning electron
microscopic imaging have been developed by
several groups and are in part commercially
available, for example the systems Genus 3D
(Nakayamadenki Co., Ltd.,, Tokyo, Japan),
Robo-Met.3D® (UES, Inc., Dayton, USA) and
ELAVO 3D (Max-Planck-Institut fur Eisen-
forschung GmbH, Dusseldorf, Germany) [2, 6,
13-15] which will be compared briefly in the
following paragraphs in terms of design, work-
ing principle, advantages and disadvantages.

The Genus 3D is a compact unit, with the
preparation device operating in a bolted full
enclosure. The specimen holder is attached
to a slide and travels between the preparation
stations in a vertical linear movement. The
slide either moves to the etching or the polish-
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In der Vergangenheit wurde mittels 3D-Metallo-
graphie ein Vergleich durchgefuhrt, der die Auf-
|6sung der Poren eines additiv gefertigten Ti64
mittels CT und Serienschnittverfahren gegen-
Uberstellt [7]. Poren und Kornwachstum eines
additiv gefertigten 316L und Dendriten, Segre-
gation und Poren einer gegossenen Nickelba-
sis-Superlegierung (CMSX-4%) konnten mittels
3D-Metallographie rekonstruiert werden [8, 9].

3D-Metallographie-Systeme, die mit Serien-
schnitten und licht- oder elektronenoptischer
Abbildung arbeiten, werden von mehreren
Gruppen entwickelt und sind teils kommer-
ziell verfugbar. Dies sind z.B. Genus_3D
(Nakayamadenki Co., Ltd., Tokyo, Japan) und
Robo-Met.3D® (UES, Inc., Dayton, USA) sowie
ELAVO 3D (Max-Planck-Institut fur Eisenfor-
schung GmbH, Dusseldorf, Deutschland) [2,
6, 13-15], die im Folgenden hinsichtlich prin-
zipieller Bauweise, Funktionsweise, Vor- und
Nachteilen kurz verglichen werden.

Genus_3D ist kompakt gebaut und umschlieBt
den Praparationsapparat des Systems mit einer
verschraubten Vollummantelung. Der Proben-
halter ist mit dem Verfahrschlitten fixiert und
verfahrt zwischen den Praparationsstationen li-
near vertikal. Wahlweise kann die Atz- oder Po-

Pract. Metallogr. 60 (2023) 10 DE GRUYTER
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ing station. For polishing, the polishing station
travels horizontally over the sample. The etch-
ants and cleaning agents are applied to the
sample through nozzles. Since travel is short
and purely linear, a high repeatability accu-
racy in the location of imaging is achieved. As
aresult, a higher number of light microscopic
images can be generated in the same time
than with comparable systems which also re-
quire a larger installation space and involve
longer and radial travel. Due to minimal de-
grees of freedom, integration of additional
equipment is limited. To date, no further anal-
ysis options for system extension have been
presented to the public [13, 14].

The preparation unit Robo-Met.3D® is pro-
tected by a windowed enclosure and also
features doors for easy operator interven-
tion from outside for specimen change or to
provide access to a further robotic arm, for
example. The specimen holder can move
freely and is transferred between stations by
a 3-axis robot. Preparation steps such as
etching, grinding and polishing are compa-
rable to conventional methods. For grinding
and polishing, the sample is held against
the respective discs and for etching and
cleaning, is immersed into fluid containers
by the robotic arm. Free movement of the
specimen holder enables easy integration
of other analysis systems. The Genus 3D
and Robo-Met.3D® are both commercially
available [6, 15].

In systems such as LEROY (Air Force Research
Laboratory, Materials & Manufacturing Direc-
torate, USA) and RS®" (Naval Research Labo-
ratory, USA), the basic operating principle of
the Robo-Met.3D® has been extended to incor-
porate a scanning electron microscope [16,
17]. At Carnegie Mellon University, USA, an
X-ray diffraction-based crystal structure analy-
sis system for the structural characterization of
individual grains has been implemented [18].

The system ELAVO 3D is not commercially
available and most resembles the system pre-
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lierstation angefahren werden. Zum Polieren
fahrt die Polierstation horizontal Gber die Probe.
Das Atz- und Reinigungsmittel wird mittels
Dusen auf die Probe aufgetragen. Da die Ver-
fahrwege kurz und rein linear sind, entsteht eine
hohe Wiederholgenauigkeit der Bildposition.
Dariber hinaus kdnnen dadurch mehr lichtmik-
roskopische Bilder in der gleichen Arbeitszeit
als bei vergleichbaren Systemen generiert wer-
den, die einen groBeren Bauraum und langere
und radiale Fahrwege implizieren. Wegen der
minimalen Freiheitsgrade ist das Einbinden von
Erweiterungsmaoglichkeiten eingeschrankt. Zur-
zeit existieren keine offentlich vorgestellten Ana-
lyseerweiterungen fur diese Anlage [13, 14].

Der Praparationsapparat des Robo-Met.3D® ist
mit einer Maschineneinhausung geschutzt. Die
Umhausung ist vollverglast und mit Turen ver-
sehen. Das erleichtert das Eingreifen von auBen,
z.B. fur einen Probenwechsel oder den Zugang
eines weiteren Roboterarms. Der Probenhalter
ist frei im Raum beweglich und wird von einem
3-Achs-Roboter zwischen den Stationen trans-
portiert. Die Praparationsschritte Atzen, Schlei-
fen und Polieren sind hier mit konventionellen
Methoden vergleichbar. Der Roboterarm drtickt
die Probe beim Schleifen und Polieren auf die
Scheibe und taucht sie zum Atzen und Reinigen
in Flussigkeitsbehélter. Der freie Transport des
Probenhalters erméglicht eine unkomplizierte
Einbindung von anderen Analysesystemen.
Genus_3D und Robo-Met.3D® werden kom-
merziell vertrieben [6, 15].

In Systemen wie LEROY (Air Force Research La-
boratory, Materials & Manufacturing Directorate,
USA) und RS®® (Naval Research Laboratory,
USA) wurde die grundséatzliche Funktionsweise
des Robo-Met.3D® um ein Rasterelektronenmi-
kroskop erweitert [16, 17]. An der Carnegie
Mellon University, USAist ein auf Réntgenbeu-
gung basierendes Kristallstrukturanalysesys-
tem zur Strukturbestimmung einzelner Kérner
implementiert [18].

Das System ELAVO 3D ist nicht kommerziell
verfugbar und ahnelt dem hier vorgestellten
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sented in this paper. Commercially available
components, including a grinding and polish-
ing machine and a scanning electron micro-
scope were combined to create this system.
Transfer of the freely movable specimen hold-
er is achieved using a 6-axis robot [2].

2 The 3D system RASI -
Robot-Assisted Automated Serial-
Sectioning and Imaging

The 3D metallography system RAS/— Robot-
Assisted Automated Serial-Sectioning and
Imaging (Figure 1) is a fully automated sys-
tem for serial sectioning and imaging and
was brought into operation by BAM (Berlin,
Germany) in 2021. It prepares serial sec-
tions destructively by automatic grinding
and polishing, followed by etching and light

System am meisten. Dafur wurden kommer-
ziell vertriebene Komponenten zu einem Sys-
tem verbunden. Die Hauptkomponenten des
Systems bestehen aus einer Schleif- und Po-
liermaschine und einem Rasterelektronenmik-
roskop. Die Uberfiihrung des frei beweglichen
Probenhalters wird mit einem 6-Achs-Roboter
realisiert [2].

2 3D-System RASI -
Robot-Assisted Automated Serial-
Sectioning and Imaging

Das 3D-Metallographie-System RAS/— Robot-
Assisted Automated Serial-Sectioning and
Imaging (Bild 1) ist ein vollautomatisiertes Sys-
tem zur Serienschnittherstellung und Bildauf-
nahme, das von der Bundesanstalt fir Material-
forschung und -prifung (BAM) (Berlin,
Deutschland) 2021 in Betrieb genommen
wurde. Es erstellt Serienschnitte zerstérend

Figure 1: The RASI system and its main components: 1 — QATM, QPOL 250 Bot, 2 — preparation robot,
3 - Universal Robots, UR5e, 4 — robotic gripper, 5 — robot terminal, 6 — etching unit, 7 — acid container,
8 — water and ethanol containers, 9 — Zeiss, Axio Observer 7, 10 — microscope power supply.

Bild 1: RASI-System mit Hauptkomponenten: 1 - QATM, QPOL 250 Bot, 2 - Préparationsroboter,
3-Universal Robots, UR5e, 4 — Robotergreifer, 5— Roboterterminal, 6 — Atzmaschine, 7 — Sdurebehélter,
8 — Wasser- und Ethanolbehélter, 9 — Zeiss, Axio Observer 7, 10 — Mikroskopnetzteil.
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microscopic imaging at different magnifica-
tions. The setup of the RAS/ systems is com-
parable to that of the ELAVO 3D. Both sys-
tems consist of commercially acquired
components connected with a 6-axis robot.
Instead of a scanning electron microscope,
the RAS/ system uses a light optical micro-
scope. It also features an etching station
comparable to the working principle of the
Genus_3D.

The system comprises an automated grind-
ing and polishing machine — QATM, QPOL
250 Bot, an etching and cleaning station
developed at BAM as well as a light optical
microscope — Zeiss, Axio Observer 7 using
the integrated software ZEN core v3.2. A
6-axis robot—Universal Robots, UR5e trans-
fers the freely movable specimen holder
between the stations.

The range of the robotic arm is 850 mm.
Within this radius, it moves to the connec-
ted stations with an accuracy of position
of = 0.03 mm. This term refers to the level of
accuracy in the robot’s repetitive movement
to a defined position. The specimen holder
is moved using a 2-finger robotic gripper.
Due to the freely programmable robotic
arm, the existing stations can be arranged
freely and additional stations can be imple-
mented enabling the individual configura-
tion of the entire system, if required, as well
as adjusting task execution or sequence
immediately. The robot program is connect-
ed to all stations by a Python interface and
moves the robotic arm towards them if nec-
essary.

The specimen holder is designed for cold
and hot mounted samples with a diameter
of @ 30 mm (Figure 2). Once released by
the robotic gripper, the specimen holder will
automatically orient its three side grooves to
the mating part in the preparation robot, the
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durch automatisiertes Schleifen und Polieren,
atzt diese und erstellt lichtmikroskopische Auf-
nahmen bei unterschiedlichen VergréBerungen.
Der Aufbau des RASI-Systems ist vergleichbar
mit dem des ELAVO 3D. Beide Systeme beste-
hen aus kommerziell erworbenen Komponen-
ten, die mit einem 6-Achs-Roboter gekoppelt
sind. Anstelle eines Rasterelektronenmikros-
kops wird im RASI/ ein Lichtmikroskop einge-
setzt. Zusatzlich ist im RAS/-System eine Atz-
station implementiert, vergleichbar mit der
Funktionsweise des Genus_3D.

Das Gesamtsystem umfasst eine automati-
sierte Schleif- und Poliermaschine — QATM,
QPOL 250 Bot, eine an der BAM entwickelte
Atz- und Reinigungsstation und ein Lichtmik-
roskop — Zeiss, Axio Observer 7 mit ZEN core
v3.2 Software. Ein 6-Achs-Roboter — Universal
Robots, UR5e Ubertragt den frei beweglichen
Probenhalter zwischen den Stationen.

Die Reichweite des Roboterarms betragt
850 mm und steuert in diesem Radius die ge-
koppelten Stationen mit einer Positions-Wie-
derholgenauigkeit von = 0,03 mm an. Diese
beschreibt die Genauigkeit, die beim wieder-
holten Anfahren eines Punktes realisiert wird.
Transportiert wird der Probenhalter durch
einen 2-Finger-Greifer. Die freie Programmie-
rung des Roboterarms ermdglicht es, die vor-
handenen Stationen frei anzuordnen und bietet
darUber hinaus die Moglichkeit weitere Statio-
nen zu implementieren. So kann das Gesamt-
system individuell nach Bedarf konfiguriert und
es konnen Anpassungen in der Durchfihrung
oder Reihenfolge sofort vorgenommen wer-
den. Via einer Python-Schnittstelle ist das Ro-
boterprogramm mit allen Stationen verbunden
und steuert diese bei Bedarf an.

Der Probenhalter nimmt kalt- und warmeinge-
bettete Proben mit einem Durchmesser von
& 30 mm auf (Bild 2). Beim Lésen des Robo-
tergreifers richtet sich der Probenhalter mit
den drei seitlichen Nuten am Gegenstuck, das
jeweils in den Praparationsroboter, dem Mik-
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Figure 2: Specimen holder with a sample.
Bild 2: Probenhalter mit Probe.

microscope (Figure 3) and the etching sta-
tion, respectively.

The preparation robot used for serial sec-
tioning is freely programmable in terms of
the sequence of layers, duration of prepara-
tion and cleaning. The disc changer accom-
modates 16 grinding and polishing discs
with diameters of & 250 mm. For grinding
and polishing, polishing agents or lubricant
from 6 fluid containers can be applied
through a nozzle head. The specimen hold-
er is rigidly clamped in the three-jaw chuck
of the preparation robot’s mounting fixture
and will be held against the disc with central
pressure. Rigid clamping of the specimen
holder enables alevel of flatness which can-
not be achieved by machines with degrees
of freedom. Cleaning between individual
polishing steps can be performed with
water, ethanol, hot air and in an ultrasonic
bath for any length of time.

The etching and cleaning stations enable
etching with an etchant lasting for 1-2 days.
Etching is performed by spraying the etchant
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Figure 3: Robotic gripper with specimen holder
above x-y microscope stage.

Bild 3: Greifer mit Probenhalter an X-Y-Mikroskop-
schiene.

roskop (Bild 3) und der Atzstation eingebracht
ist, automatisch aus.

Der Praparationsroboter zur Serienschnitther-
stellung ist frei programmierbar bezlglich Rei-
henfolge der Scheiben, Praparationsdauer
und -reinigung. Das Magazin bietet Platz fur
16 Schleif- und Polierscheiben mit Durchmes-
sernvon @ 250 mm. Im Schleif- und Polierpro-
zess werden Uber einen Dusenkopf Poliermit-
tel oder Lubrikant aus 6 Fullbehéltern in den
Prozess eingebracht. Der Probenhalter ist
durch ein Dreibackenfutter starr in der Aufnah-
mevorrichtung des Praparationsroboters ein-
gespannt und wird durch Zentraldruck an die
Scheibe gedrickt. Die starre Aufnahme des
Probenhalters ermoglicht eine Planheit, die
durch Maschinen mit Freiheitsgrad nicht er-
reicht werden kann. Reinigungsschritte zwi-
schen den Poliervorgdngen kénnen mit Was-
ser, Ethanol, HeiBluftund einem Ultraschallbad
in beliebiger Dauer durchgefuhrt werden.

Die Atz- und Reinigungsstation erméglicht das
Atzen mit einem haltbaren Atzmittel (1-2 Tage).
Das Atzen erfolgt durch Hochdruckdusen, die
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onto the sample via high-pressure nozzles.
The sample is cleaned with water and/or
ethanol and subsequently dried with com-
pressed air. In addition, a hot air fan offers
the possibility of warming the material prior
to etching and performing etchings at elevat-
ed temperatures of up to 100 °C. Higher tem-
peratures can be realized. Etching and
cleaning times are either adjusted via the
robot control software or manually.

With the integrated Zeiss — ZEN software of the
microscope, the region of interest (ROI) is
freely selectable at objective magnifications of
2.5%,5x%,10x%,20x%, 50x and 100x. The color
camera has a resolution of 5.07 megapixels.

Data processing is performed using the
image processing software programs ORS —
Dragonfly and Reactiv IP — IPSDK. Both pro-
grams produce quantitative output for data-
sets obtained during common serial
sectioning. Grayscale analyses of groups of
pixels are performed and processed using
machine learning techniques (MLT) [19, 20].
Combined, these programs enable a pre-
cise alignment of the image stack. Align-
ment will correct mechanical drift which oc-
curs during imaging. Additionally, a suitable
interpolation technique for optimum recon-
struction is selected which simulates mate-
rial removal and generates a three-dimen-
sional image at this position. Phase
segmentation in the material via MLT can
also be achieved with high accuracy reduc-
ing the time expended on evaluation. MLTs
are a branch of artificial intelligence using a
number of different algorithms to identify
correlations and patterns [19].

3 Case studies on CFRP and
conductive lines/ceramic

Two examples from microstructural analysis
and semiconductor technology are provid-
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das Atzmittel auf die Probe bestauben. Danach
erfolgt die Reinigung mit Wasser und/oder Etha-
nol mit anschlieBender Drucklufttrocknung. Zu-
satzlich bietet das HeiBluftgeblase die Moglich-
keit den Werkstoff vor dem Atzvorgang zu
erwarmen und Atzungen bei erhéhter Temperatur
bis zu 100 °C durchzufihren. Hohere Temperatu-
ren sind realisierbar. Die Atz- und Reinigungsdau-
er sind sowohl Uber das Roboterprogramm als
auch manuell einstellbar.

Die Zeiss — ZEN Software des Mikroskops bietet
eine frei wahlbare Region of Interest (ROI), die
bei 2,5-, 5-, 10-, 20-, 50- und 100-facher Objek-
tiv-VergréBerung gewahlt werden kann. Die Auf-
|6sung der Farbkamera betragt 5,07 Megapixel.

Die Datenverarbeitung erfolgt mittels der Bild-
verarbeitungsprogramme ORS - Dragonfly
und Reactiv IP - IPSDK. Beide Programme lie-
fern quantitative Antworten auf Datensatze, die
mittels gangiger Serienschnitterzeugung ge-
liefert werden. Dafir werden Grauwertanaly-
sen von Pixelgruppen durchgefuhrt und an-
hand  Machine-Learning-Verfahren  (MLV)
verarbeitet [19, 20]. In Kombination ermogli-
chen die Programme ein prazises Alignment
des Bildstapels. Das Alignment gleicht die
mechanische Abweichung aus, die bei der
Bilderzeugung entsteht. Zudem wird eine pas-
sende Interpolationsmethode fur eine optimale
Rekonstruktion gewahlt. Diese simuliert den
Materialabtrag und erzeugt an diesem Punkt
ein dreidimensionales Bild. Ebenfalls lasst
sich die Segmentierung von Phasen im Mate-
rial mittels MLV mit hoher Trefferquote erzielen
und verkurzt ebenfalls die beanspruchte Zeit
fur die Auswertung. Die MLV sind Teilbereiche
der kunstlichen Intelligenz, die verschiedene
Algorithmen nutzen, um Zusammenhange
und Muster zu identifizieren [19].

3 Anwendungsbeispiele CFK und
Leiterbahn/Keramik

Zwei Beispiele aus der GefUgeanalyse und der
Halbleitertechnologie verdeutlichen das Poten-
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Figure 4a to c: Transverse sections of a CFRP of different qualities [21].

Bild 4a bis c: Querschliffbilder eines Carbonfaserverstérkter Kunststoff mit unterschiedlichen
Qualitéten [21].

ed to highlight the potential of and the future
challenges faced by the RAS/ system. Fig-
ure 4 shows some first light microscopic im-
ages of a carbon fibre reinforced polymer
(CFRP) after fully automated preparation in
the RAS/ system. A transverse section of a
unidirectional layer system consisting of
16 layers with a total thickness of 2 mm is
shown. Parameters for the preparation of
the CFRPs as specified by the supplier
(QATM) were used. In addition, parameters
specified for non-automatic machines such
as the polishing time and contact force were
studied in individual polishing steps. A se-
ries of high-quality images was obtained
after iterative optimization of these parame-
ters. The aim was to specifically obtain high-
quality series of images with a distance
between the section planes of 1 — 3 um (Fig-
ure 4a) and 20-30 um (Figure 4b). The
second case was selected since the mate-
rial did not exhibit any notable changes at a
small section distance (1 — 3 pm). Figure 4c
is an example of a poor result obtained when
modified or non-optimized parameters such
as anincreased contact force and/or shorter
polishing times were used. Yet, poor results
are not uncommon at the beginning of a pro-
cess. In many cases, parameters specified
by a supplier should be considered as a
guideline and often require time-consuming
optimization (1-2 working days). This addi-
tional amount of time needs to be taken into
account in project planning [21].
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tial und zeigen zukunftige Herausforderungen
des RAS/I-Systems auf. Bild 4 zeigt erste licht-
mikroskopische Aufnahmen eines Carbonfa-
ser-verstarkten Kunststoffs (CFK) nach vollau-
tomatischer Praparation mit dem RAS/-System.
Zu sehen ist der Querschliff eines unidirektiona-
len Schichtsystems, bestehend aus 16 Schich-
ten mit einer Gesamtdicke von 2 mm. Daflr
wurden Praparations-Parameter fUr das Prapa-
rieren von CFK verwendet, die der Hersteller
(QATM) vorgibt. Dartber hinaus wurden Para-
meter untersucht, die fUr nicht automatisierte
Maschinen vorgegeben sind. Bei den Parame-
tern handelt es sich um die Polierdauer und den
Anpressdruck der jeweiligen Polierstufe. Durch
iterative Optimierung dieser Parameter sind
qualitativ hochwertige Bilderreihen entstanden.
Das Ziel war es, gezielt qualitative Bilderreihen
mit Abstanden zwischen den Schliffebenen von
1-3 pm (Bild 4a) und 20 — 30 pm (Bild 4b) zu
erzielen. Letzteres wurden gewahlt, da das Ma-
terial bei geringen Schliffebenenabstanden
(1 -3 pm) keine merkliche Veranderung auf-
zeigte. Bild 4c zeigt beispielsweise ein mangel-
haftes Ergebnis bei veranderten oder nicht op-
timierten Parametern, wie z. B. ein Erhéhen des
Anpressdrucks und/oder Verkurzen der Polier-
zeiten. Allerdings sind mangelhafte Ergebnisse
zu Beginn des Prozesses keine Seltenheit.
Meist sind Hersteller-Parameter als Richtwert zu
betrachten und bendtigen teils zeitaufwendige
Optimierungen (1 —2 Arbeitstage). Dieser zu-
sétzliche Zeitaufwand muss in die Projekipla-
nung mit einbezogen werden [21].

Pract. Metallogr. 60 (2023) 10 DE GRUYTER



Lemiasheuski, A. et al.: Development of a metallography system / Entwicklung eines Metallographie-Systems

Figure 5a to c: Reconstructed vias in a low-temperature cofired ceramic (LTCC) [22].

Bild 5a bis c: Rekonstruierte Vias einer Low Temperature Cofired Ceramics (LTCC) [22].

Another example is the reconstruction of
silver vias in a low-temperature cofired ce-
ramic (LTCC). Figure 5a shows the top view
with four vias and Figure 5b is a schematic
side view with eight staggered vias and the
connecting conductive layer in the centre.
Figure 5¢ shows the eight conductive vias
and the conductive layer in between, recon-
structed and visualized using Dragonfly
software. The blue arrow indicates the direc-
tion of the top view and one axially cut con-
ductive via.

This case study revealed a non-conformity
with the technical specifications (b) together
with inhomogeneous regions in the silver
columns (c, dark regions in the cut via). [22]

4 Potential of the RASI system

The RASI system provides exploitable data
which can be used to reconstruct micro-
structural constituents, phases or defects. It
is possible to create high-quality three-di-
mensional reconstructions of phases such
as spheroidal graphite in cast iron, silver
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Ein weiteres Beispiel bietet die Rekonstruktion
von Silber-Vias in einer Low Temperature Cofi-
red Ceramics (LTCC). Bild 5a zeigt die Auf-
sicht mit vier Kanalen und Bild 5a eine sche-
matische Seitenansicht mit acht versetzten
Kanéalen und einer verbindenden mittleren
Leiterschicht. Bild 5¢ zeigt die acht rekonstru-
ierten Leiterkandle mit dazwischen liegender
Leiterschicht, die mithilfe der Software Dra-
gonfly rekonstruiert und visualisiert wurden.
Der blaue Pfeil zeigt die Richtung der Aufsicht
und deutet auf einen axial geschnittenen Lei-
terkanal.

So konnten in Zuge der Untersuchung Abwei-
chungen von der technischen Vorlage (b) und
inhomogene Bereiche in den Silberbahnen
festgestellt werden (c, dunkle Bereiche im ge-
schnittenen Kanal). [22]

5 Potentiale des RASI-Systems

Das RASI-System liefert verwertbare Daten,
aus denen Gefligebestandteile, Phasen oder
Defekte rekonstruiert werden konnen. Phasen
wie Kugelgrafit in Gusseisen, Silber-VIAS in
LTCC und Kohlefasern in CFK kénnen qualita-
tiv hochwertig dreidimensional rekonstruiert
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VIAS in LTCCs and carbon fibres in CFRPs
and to reach section distances as small as
1-2 um. This value may fluctuate due to inho-
mogeneity of the material’s surface and qual-
ity. Theoretically, smaller distances are pos-
sible. In fully automated operation, the
imaging rate per hour is 4-10 images with
good resolution and depends on the material
and the intended distance between the sec-
tion planes. The effort required to set param-
eters before the start of automated prepara-
tion needs to be considered. The level of
effort depends on the material and the phase
in the material to be reconstructed.

The reconstruction of grain boundaries and
phases in general, which can only be re-
vealed by etching, is currently being devel-
oped. In this context, measures to optimize
the etching station will be implemented and
tested on conventionally and additively
manufactured austenitic steels in the near
future.

The integration of additional machines, for
example an SEM (LEO 1530), is a realistic
option and planned for the near future. Ad-
ditional analysis options such as atomic
force microscopy (AFM) for measuring the
spatial resolution of the topography, electri-
cal conductivity and electrical resistance,
magnetic and electrostatic properties as
well as hardness scanning or X-ray diffrac-
tion analysis (XRD) for crystal structure
analysis are possible, though currently not
envisaged for the RAS/ system.

The current range of the 6-axis robot offers
enough space to accommodate one or two
additional (preparation/analysis) stations.
By increasing the range of the robot, further
stations can be implemented.

Further potential for automation is offered by
the software used. Via a Python interface,
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werden. Dabei werden Schichtabstande bis
zu 1-2 ym zwischen den Schliffebenen er-
reicht. Dieser Wert schwankt aufgrund der In-
homogenitat der Werkstoffoberflache und
Qualitét. Theoretisch sind noch kleinere
Schliffebenenabstande moglich. Im vollauto-
matisierten Betrieb ist es moglich, 4-10 Bilder
in der Stunde in guter Auflésung zu erstellen.
Die Anzahl der aufgenommenen Bilder pro
Stunde ist abhangig vom Werkstoff und dem
angestrebten Abstand zwischen den Schliff-
ebenen. Berlcksichtigt werden muss der Auf-
wand zur Parameterfindung vor dem Start der
automatischen Praparation. Dieser Aufwand
ist abhangig vom Werkstoff und von der zu
rekonstruierenden Phase im Werkstoff.

Die Rekonstruktion von Korngrenzen und all-
gemein Phasen, die zur Sichtbarmachung ge-
atzt werden mussen, befindet sich in der Ent-
wicklung. Optimierungen an der Atzstation
sind hierfur erforderlich. Diese werden in
naher Zukunft an konventionellen sowie addi-
tiv gefertigten austenitischen Stahlen durch-
gefuhrt.

Integrationen von weiteren Maschinen sind
realistisch und geplant, wie z. B. eine Erweite-
rung um ein REM (LEO 1530). Weitere Analy-
semoglichkeiten wie Rasterkraftmikroskopie
(AFM) zur ortsaufgeldsten Messung der Topo-
grafie, der elektrischen Leitfahigkeit bzw. des
elektrischen Widerstands sowie der magneti-
schen und elektrostatischen Eigenschaften
sowie Hartescanner oder Rontgenbeugungs-
analyse (XRD) zur Kristallstrukturanalyse sind
moglich, zurzeit jedoch nicht fur das RASI-
System geplant.

Die derzeitige Reichweite des 6-Achs-Robo-
ters bietet Platz flr weitere ein bis zwei (Prapa-
rations-/Analyse-) Stationen. Wird die Reich-
weite des Roboters erhoht, konnen dartber
hinaus noch weitere Stationen implementiert
werden.

Weiteres Potenzial zur Automatisierung liegtin
der verwendeten Software. Dragonfly und
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both Dragonfly and IPSDK offer the possibil-
ity of being fully integrated into the prepara-
tion cycle of the robot. In doing so, a full
microstructural analysis, from serial section-
ing through to segmentation tasks, could be
performed fully automatically once optimum
parameters are selected.

The aim of the RAS/ system is to address
quantitative problems using automation and
to provide solutions which are otherwise un-
feasible due to a lack of time or performance
precision or for financial reasons. Systems
using automated grinding for serial section-
ing are already producing results. In this
case, etching is performed rather conven-
tionally making the calibration of the etching
process somewhat difficult. Currently, the
RASI system sprays acid onto the sample, but
is expected to apply a more precise and more
configurable etching once it is completed.
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