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(57) Abstract: The invention relates to a device for crystal
orientation measurement, comprising an ion source (42);
means (44) for focusing ions emitted from the ion source
into an ion probe; and means (18) for receiving a crystalline
or multicrystalline sample (16), characterized by an imaging
ion detector (12) for registering at least one ion blocking
pattern (26) in digital form. The invention further relates to
the use of a device according to one of the preceding claims
for crystal orientation measurement. The invention further
relates to a method for crystal orientation measurement,
comprising the focusing of ions emitted from an ion source
(42) into an ion probe; directing the ion probe onto a
crystalline or multicrystalline sample (16); and registering
at least one ion blocking pattern (26) in digital form with
the aid of an imaging ion detector (12).

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft eine
Vorrichtung zur Kristallorientierungsmessung, umfassend
eine lonenquelle (42); Mittel (44) zum Fokussieren von
der lonenquelle abgegebener Ionen zu einer lonensonde;
und Mittel (18) zur Aufnahme einer kristallinen oder
vielkristallinen Probe (16), gekennzeichnet durch einen
abbildenden Ionen-Detektor (12) zur Registrierung
mindestens eines lonen-Blocking-Pattern (26) in digitaler
Form. Die Erfindung betrifft ferner die Verwendung einer
Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriiche
zur Kristallorientierungsmessung. Die Erfindung betrifft
weiterhin ein Verfahren zur Kristallorientierungsmessung,
umfassend Fokussieren von einer lonenquelle (42)
abgegebener lonen zu einer lonensonde;
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Richten der lonensonde auf eine kristalline oder vielkristalline Probe (16); und Registrieren mindestens eines lonen-Blocking-Pattern
(26) in digitaler Form mit Hilfe eines abbildenden Ionen-Detektors (12).
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Vorrichtung und Verfahren zur Kristallorientierungsmessung mittels

lonen-Blocking-Pattern und einer fokussierten lonensonde

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung und ein Verfahren zur Kristallorientierungsmessung
mittels lonen-Blocking-Pattern und einer fokussierten lonensonde gemaf} den Ansprichen 1
und 11. Die Vorrichtung ermdglicht die effektive Erfassung der Verteilung der Kornorientie-
rungen und der Phasen in vielkristallinen Festkérperoberflachen bis herab in den Nano-
meterbereich. Anwendungsgebiete sind die Materialwissenschaften, Geologie und Kristallo-
graphie mit Fragestellungen aus der Texturanalyse, Rekristallisation und Kornwachstum mit

hoher Ortsaufldsungen und Oberflachensensitivitat.

Die Kristalltextur, das heif3t die rdumliche und statistische Verteilung der kristallographischen
Orientierung der Kérner im vielkristallinen Festkorper [H.J. Bunge: Texture Analysis in
Materials Science — Mathematical Methods. Butterworths, London 1982], ist neben der
Mikromorphologie, der Phasenverteilung und der Elementverteilung einer der grundlegenden
Gefligeparameter. Die Beschreibung der Kristalltextur als statistische Gefligekenngréf3e und
die grafische Darstellung der Orientierungsverteilung in Form von Gefligebildern (,Orientie-
rungsmikroskopie®, ,Orientation Maps*®) setzt die Kenntnis einer sehr gro3en Anzahl von
gemessenen Einzelorientierungen voraus. Da aber bereits die eindeutige Ermittlung
einzelner Kristallorientierungen sehr zeitraubend sein kann, wird eine automatisierte,
rechnergesteuerte Mess- und Auswertevorrichtung benétigt, die zudem eine hohe Ortsauf-

I6sung gestatten muss, um auch feinkristalline Festkérper untersuchen zu kdnnen.

Die heute verfiigbaren Verfahren beruhen auf Rastersystemen und der Beugung von fein
kollimierten Rontgen-, Synchrotron- oder Elektronenstrahlen. Am haufigsten angewendet
wird die Feinbereichs-Elektronenbeugung und die Feinstrahlbeugung an diinnen Proben im
Transmissions-Elektronenmikroskop (Ring-, Textur- und Kikuchi-Diagramme) und insbeson-
dere die Riickstreu-Elektronenbeugung (EBSD: Electron Backscatter Diffraction) an

massiven Proben mittels Rickstreu-Kikuchi-Diagrammen im Raster-Elektronenmikroskop.

Die automatische Kristallorientierungsmessung im Raster-Elektronenmikroskop hat sich zu
einem anerkannten Verfahren in den Materialwissenschaften entwickelt [A.J. Schwartz, M.
Kumar und B.L. Adams: Electron Backscatter Diffraction in Materials Science. Kluwer
Academic/Plenum Press 2000. ISBN 0-306-46487-X]. Wesentliche Nachteile der EBSD-
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Technik sind der niedrige Kontrast der Rickstreu-Kikuchi-Diagramme von wenigen Prozent,
die limitierte Orts- und Tiefenauflésung infolge der Grofte des Wechselwirkungsvolumens
hochenergetischer Elektronen mit Materie, die erforderliche Probenkippung von typischer-
weise 70° gegenliber dem Primarstrahl infolge der ausgepragten Vorwartsstreuung
hochenergetischer Elektronen und demzufolge eine stark asymmetrische Streckung der
Elektronensonde auf der gekippten Probenoberflache und Reduzierung der Ortsauflésung in
Primarstrahlrichtung sowie die Verzeichnung des aus den Orientierungsdaten konstruierten

Orientierungsverteilungsbildes (Orientation Map) des Oberflachengefiiges.

Alternativ kdnnen Kristallorientierungen mit Hilfe des lonen-Blocking-Effekts untersucht
werden. Beim Abrastern einer kristallinen Probe in einem Raster-lonenmikroskop hangt die
Signalhdhe in einem Bildpunkt nicht allein vom betrachteten Ort auf der Probe, sondern auch
vom Einfallswinkel des lonenstrahls zum Kristallgitter in diesem Probenort ab. Dies fihrt bei
vielkristallinen Proben zu einem ausgepragten Orientierungskontrast im Gefligebild, eine der
Hauptanwendungen von Raster-lonenmikroskopen in den Materialwissenschaften. Die
Ursache flr die Richtungsabhangigkeit (Anisotropie) des Bildsignals ist der lonen-Blocking-
Effekt. Als Bildsignal werden vorwiegend die Elektronen verwendet, die vom Primarionen-
strahl beim Auftreffen auf den Kristalliten ausgeltst werden (ionenausgeldste Elektronen),
aber auch die rlickgestreuten lonen, Sekundarionen, Neutralteilchen, ein aus diesen Parti-

keln gemischtes Signal oder der in der Probe absorbierte lonenstrom (Probenstromsignal).

Die Primarionen dringen besonders tief in einen Kristalliten ein, wenn sie auf ihn unter einem
kleineren Winkel als einem kritischen Winkel zu niedrig indizierten kristallographischen
Richtungen oder Netzebenen treffen. In diesen sogenannten Channeling-Richtungen ist die
Ausbeute (d.h. die Anzahl) an ionenausgeldsten Elektronen, riickgestreuten lonen, Sekun-
darionen und Neutralteilchen pro einfallendes Primarion besonders niedrig. Entsprechend
geringer ist das Bildsignal, und so erscheint der entsprechende Bildpunkt im Rasterbild
dunkel. Fir Einstrahlrichtungen unter grofderen Winkeln zum Kristallgitter als die kritischen
Winkel ist die Reichweite der Primarionen gering; sie werden ,geblockt®. Daher treten in
diesem Fall mehr ionenausgeldste Elektronen, Riickstreuionen, Sekundarionen und
Neutralteilchen aus der Kristallitoberflache aus. Das hdhere Bildsignal in Blocking-Richtun-
gen flihrt zu hellen Bildpunkten im Rasterbild. Wird das Gefligebild mit dem in der Probe
absorbierten lonenstrom als Signal registriert, so sind die Kontrastverhaltnisse umgekehrt.
Die kritischen Winkel kdnnen mit Hilfe von klassischen ballistischen Theorien der lonen-

streuung oder mit der dynamischen Theorie der lonenbeugung berechnet werden.
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Der Orientierungskontrast im Gefligebild gibt die Orientierungsverteilung der Kristallite nur
grob qualitativ wieder. Ein Schluss auf die einzelne Kristallitorientierung oder auf Orientie-
rungsdifferenzen ist nicht moglich, da unterschiedlich orientierte Kristallite einen gleichen

Anisotropiewert fir die jeweilige Einstrahlrichtung aufweisen kdnnen und somit im Bild mit

dem gleichen Grauwert wiedergeben werden.

Beim Beschuss eines kristallinen Festkdrpers mit einem weitgehend parallelen lonenstrahl
entstehen lonen-Blocking-Pattern (IBP) [A.F. Tulinov: Influence of the crystal lattice on some
atomic and nuclear processes. Soviet Physics USPEKHI 5 (1966) 864-872 (engl. Uberset-
zung aus Usp. Fiz. Nauk 87 (1965) 585-598); R.G. Livesey: A 30 keV instrument for ion
surface interactions studies. Vacuum 22 (1972) 595-597]. Sie weisen schmale geradlinige
Bander auf und wurden mit speziellen Photoplatten registriert. Sie kdnnen als Folge des
lonenblockings nach einer klassisch-ballistischen Theorie der lonenstreuung oder als lonen-
Beugungsdiagramme gedeutet werden. Wegen der kiirzeren Wellenlange und der im
Vergleich zu Elektronen unterschiedlichen Wechselwirkung von lonen mit dem kristallinen

Festkorper unterscheiden sie sich wesentlich von den Rickstreu-Kikuchi-Diagrammen.

Die Kristallstruktur und die Kristallorientierung einzelner Kristallite kann aus der Intensitat
und der Lage von Bandern im lonen-Blocking-Pattern ermittelt werden. Die Bandmitten
reprasentieren die beugenden Netzebenenscharen, die Schnittpunkte von Bandern, Pole

genannt, reprasentieren Zonenachsen des Kristalls.

Bisher wurden in der Literatur nur Einkristalle oder sehr grobkristalline Festkdrper mittels
lonen-Blocking-Pattern untersucht. Wenn man die lonensonde jedoch sehr fein macht und
eine kleine Apertur einstellt, so entstehen ebenfalls lonen-Blocking-Pattern, wobei die
Ortsaufldsung im wesentlichen nur durch den Sondendurchmesser begrenzt wird. Um die
Uberlagerung von lonen-Blocking-Pattern unterschiedlich orientierter Gitter zu verhindern,
muss der Durchmesser der lonensonde grundsatzlich kleiner sein als die Grofe der zu

untersuchenden Kristallite im vielkristallinen Festkdrper.

Feine, kollimierte lonensonden sind Stand der Technik. Als Quellen kommen Gasentladun-
gen, Feldemissions-lonenquellen und Flissigmetall-lonenquellen in Frage [V.N. Tondare: J.
Vac. Sci. Techn. A 23 (2005) 1498-1508]. Sie werden kommerziell in lonen-Rastermikro-
skopen [ORION Helium lon Microscope der Firma Carl Zeiss SMT, Oberkochen; J. Morgan
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und J. Notte: An introduction to the Helium ion microscope. Materials Today 14 (2006) 24-31]

sowie als Zusatze (,FIB*) zu Elektronen-Rastermikroskopen eingesetzt.

Raster-Elektronenmikroskope und Raster-lonenmikroskope beruhen auf einem ahnlichen
Prinzip der Erzeugung von Gefiigebildern von Festkorperoberflachen. Sie unterscheiden sich
hauptsachlich in der Art der verwendeten Primarstrahlung (Elektronen bzw. lonen), den
Linsentypen und Ablenkeinheiten sowie den verwendeten Detektoren. Falls im Raster-
lonenmikroskop als bildgebendes Signal nur die ionenausgeltdsten Elektronen dienen,
konnen im Abbildungsbetrieb dieselben Detektoren wie im Raster-Elektronenmikroskop

verwendet werden.

Rickstreu-Kikuchi-Diagramme weisen eine gewisse Verwandtschaft mit den lonen-Blocking-
Pattern auf. Aus beiden kann Information Uber das Kristallgitter erhalten werden. Die heute
als Stand der Technik vorhandenen EBSD-Systeme sind jedoch aus mehreren Griinden
nicht fur die Kristallorientierungsmessung mittels lonen-Blocking-Pattern im Raster-

lonenmikroskop geeignet.

Die zur automatisierten Registrierung von Ruckstreu-Kikuchi-Diagrammen verwendeten
Detektoren (Leuchtschirm mit angekoppelter Videokamera) eignen sich nicht fiir die
Registrierung von lonen-Blocking-Pattern. Das Leuchtpulver in Leuchtschirmen wird durch
den Beschuss mit den lonen, die das Pattern bilden, sowie durch hochenergetische,
rickgestreute lonen und Neutralteilchen, die keine Information Giber das Kristallgitter tragen,
zerstort. Des weiteren sind den rlickgestreuten lonen, welche das lonen-Blocking-Pattern
formen, weitere Signale Uberlagert, die einen starken, die Auswertung erheblich stérenden
Untergrund im Pattern hervorrufen wiirden. Bei diesen Signalen handelt es sich im wesentli-
chen um ionenausgeldste Elektronen und Neutralteilchen. Sie miissen vom abbildenden
lonendetektor ferngehalten werden. Im Fall von Kikuchi-Diagrammen hat man im Gegensatz
dazu kein gemischtes Signal, sondern nur die hochenergetischen riickgebeugten Elektronen,
welche den Leuchtschirm anregen kdnnen aber nicht zerstéren. (Gegen den Untergrund aus
isotrop riickgestreuten Elektronen werden in EBSD-Systemen spezielle Bildverarbeitungs-

methoden eingesetzt.)

In den Arbeiten der Arbeitsgruppe von S. Shimoda und T. Kobayashi werden im Hochener-
giebeschleuniger Mikrokanalplatten durch Choppen des Signals fiir Laufzeitmessungen

eingesetzt. Die Mikrokanalplatten stehen daher — im Gegensatz zu der in dieser Patentschrift
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vorgesehenen Anordnung — weit auseinander. Es werden nur lonen durchgelassen, die eine
bestimmte Geschwindigkeit (d.h. Masse bzw. kinetische Energie) haben (,Laufzeit-
Messung", ,Time-of-Flight” (TOF)). Umladungseffekte nach Eintritt des lons in dieses TOF-
Spektrometer wirken sich nicht nachteilig auf die Auswertung aus. Andere lonen, Neutralteil-
chen oder Elektronen erreichen den Ausgang des Detektors nicht. Wird in einer TOF-Anord-
nung der Primarstrahl selbst gechoppt, so reicht eine einzelne Mikrokanalplatte als ,Gate*
aus. Der Zweck dieser TOF-Vorrichtung ist nicht die Ermittlung der Kristallorientierung oder
von Texturdaten, sondern die Phasenanalyse (d.h. die Bestimmung der Kristallstruktur) als
Funktion der Tiefe unter der Probenoberflache. Die Ortsauflésung ist hier von sekundarer

Bedeutung.

Im Artikel von J. Saarilahti und E. Rauhala: Interactive personal-computer data analysis of
ion backscattering spectra. Nucl. Instr. Meth. Phys. Res. B64 (1992) 734-738 werden
Mikrokanalplatten nicht zur Registrierung von lonen-Blocking-Pattern, sondern zur Registrie-
rung von Energiespekiren der rlickgestreuten lonen verwendet. Daraus wird interaktiv mit
einem Computerprogramm die Elementverteilung (Zusammensetzung) der Probe, auch

tiefenaufgeldst unter der Oberflache, ermittelt.

Die lonen-Blocking-Pattern unterscheiden sich in wesentlichen Merkmalen von Rickstreu-
Kikuchi-Diagrammen, die aus der Elektronenbeugung im Raster-Elektronenmikroskop
bekannt sind. Der Grund liegt im unterschiedlichen Entstehungsmechanismus (klassische
ballistische lonenstreuung gegentber der Elektronenbeugung), sowie der unterschiedlichen
Spezies (Teilchenmasse, Teilchenladung, Wellenlange) und der unterschiedlichen Wechsel-

wirkung mit dem Kristallgitter.

Im Einzelnen bestehen folgende Unterschiede zwischen lonen-Blocking-Pattern und
Rickstreu-Kikuchi-Diagrammen. Der Untergrund ist anders strukturiert; der Intensitatsverlauf
in lonen-Blocking-Pattern ist flacher. Das Bandprofil von lonen-Blocking-Pattern ist glocken-
formig, wahrend die Bander in Kikuchi-Diagrammen zum Teil eine ausgepragte, fur die
beugende Netzebenenschar signifikante Struktur aufweisen. Die Breite von Kikuchi-Bandern
wird sehr prazise durch die Braggsche Gleichung beschrieben; fiir lonen-Blocking-Pattern
fehlt dagegen bisher eine ausreichend genaue Theorie, um die Bandbreite (kritische Winkel)
fur die Indizierung einsetzen zu kénnen. Kikuchi-Bander sind durch scharfe Kikuchi-Linien
am Ort der Braggwinkel begrenzt, was die Auswertung erleichtert; entsprechende Linien

fehlen dagegen in lonen-Blocking-Pattern. In Kikuchi-Diagrammen treten besonders an
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niedrig indizierten Bandern hohere Beugungsordnungen in Erscheinung, die fir eine exakte
Indizierung verwendet werden kdnnen; sie fehlen in lonen-Blocking-Pattern. Schlief3lich
weisen lonen-Blocking-Pattern ausgepragte, fast runde Minima um niedrig indizierte Zonen-
achsen auf, die haufig einen gréfieren Durchmesser als die Breite der sie kreuzenden

Bander haben; derartige ,Flecken® fehlen in Kikuchi-Diagrammen.

Programme, wie sie fir die Bandlokalisierung und Indizierung von Kikuchi-Diagrammen
entwickelt wurden, sind daher fir die Anwendung auf lonen-Blocking-Pattern nicht geeignet.
Es missen die Eigenheiten der lonen-Blocking-Pattern durch spezielle Auswertealgorithmen

bertcksichtigt werden.

Es ist eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung, eine Vorrichtung und ein Verfahren
anzugeben, welche eine auf lonen-Blocking-Pattern basierende rechnergestitzte Messung
von Kristallorientierungen ermdglichen. Erfindungsgemaf wird diese Aufgabe mittels einer
Vorrichtung mit den im Anspruch 1 genannten Merkmalen oder mittels eines Verfahrens mit

den im Anspruch 11 genannten Merkmalen geldst.

Dadurch, dass die erfindungsgemalfte Vorrichtung und das erfindungsgemafie Verfahren mit
einer fokussierten lonensonde arbeiten, wird das Problem geldst, dass die Ortsauflésung der
zur Zeit verfigbaren Texturmessverfahren nicht fiir die Untersuchung feinkérniger
(Nano-)Werkstoffe ausreicht. Ein wesentlicher Vorteil der erfindungsgemafen Vorrichtung ist
die hohe Ortsauflésung. Mit Rasterapparaturen, die auf der Rontgen- oder Synchrotron-
beugung beruhen, liegt die Ortsauflosung zur Zeit bei einigen Mikrometern bzw. bei einigen
zehntel Mikrometern. Mit dem Transmissions-Elektronenmikroskop kann man Einzelorientie-
rungen in diinnen Schichten in der Feinbereichsbeugung (SAD) mit etwa 0,5 pm und in der
Feinstrahlbeugung (Transmissions-Kikuchi-Diagramme) bis zu etwa 10 nm herab ermitteln.
Die erreichbare Ortsauflésung mit Riickstreu-Kikuchi-Diagrammen an massiven Proben-
oberflachen im Raster-Elektronenmikroskop ist durch die Grofie des Streuhofs der Elektro-
nen im Festkorper auf einige 10 nm, abhangig von der Beschleunigungsspannung und der
Dichte des Probenmaterials, beschrankt, wahrend lonen-Blocking-Pattern in den obersten
Atomlagen des Kristalls erzeugt werden. Somit ist die mit ihnen erreichbare Ortsauflésung
durch den Durchmesser der lonensonde begrenzt. Man kann bei Verwendung von lonen-
Blocking-Pattern von Ortsauflésungen bis in den Sub-Nanometerbereich ausgehen, entspre-

chend der mit dem He-lonen-Rastermikroskop bereits erreichten Ortsauflésung im
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Abbildungsbetrieb. Hinzu kommt, dass das Messverfahren mit lonen-Blocking-Pattern

oberflachensensitiv ist.

Geeignete lonen zur Erzeugung von lonen-Blocking-Pattern sind beispielsweise H*, He",
Ne®, Ar", aber auch positive oder negative lonen mit hohem Atomgewicht wie Ga* und In*
oder ein Gemisch aus ionisierter Luft. Die Energie E liegt vorzugsweise im keV-Bereich bei
einer Breite von AE/E < 1072, Die Streucharakteristik von lonen im keV-Bereich weist keine
ausgepragte Vorwartsrichtung auf, so dass die Probe nur so weit gegen den Primarstrahl
gekippt werden muss, dass ein ausreichend grofRer Bereich des Beugungsdiagramms vom
Detektor erfasst wird. Die moderate Probenkippung reduziert die Streckung der lonensonde
auf der geneigten Probenoberflache und die Verzerrung des aus den Orientierungsdaten

konstruierten Verteilungsbildes des Oberflachengefliges.

Dadurch, dass die erfindungsgemafie Vorrichtung einen abbildenden lonen-Detektor zur
Registrierung mindestens eines lonen-Blocking-Pattern in digitaler Form umfasst, wird eine
rechnergestitzte Messung von Kristallorientierungen ermdéglicht. Hierdurch wird das Problem
gelbst, dass die interaktive Positionierung der lonensonde auf der Probe, die Registrierung
einzelner lonen-Blocking-Pattern, die interaktive Lokalisierung der Bander oder Pole sowie
die manuelle Auswertung durch einen Operateur sehr zeitintensiv und fehleranfallig sind.
Diese Vorgehensweise ist flir die Texturanalyse wegen der erforderlichen sehr hohen Zahl

von Einzelorientierungen nicht praktikabel.

Die Vorrichtung kann dazu ausgelegt sein, die lonensonde auf eine ausgewahlte Stelle der
Probe zu richten. Alternativ oder in Kombination hiermit ist die Vorrichtung vorzugsweise
dazu ausgelegt, die lonensonde nacheinander auf eine Vielzahl ausgewahlter Stellen der
Probe zu richten und dabei an jeder der ausgewahlten Stellen mit dem abbildenden lonen-
Detektor ein lonen-Blocking-Pattern in digitaler Form zu registrieren. Dadurch wird eine

Messung der Kristallorientierung an einer Vielzahl ausgewahlter Stellen ermoglicht.

Besonders bevorzugt ist, dass die Vorrichtung dazu ausgelegt ist, die Probe vollautomatisch
punktweise mit der lonensonde abzurastern. Dadurch wird das Problem geldst, dass fiir die
Gefligecharakterisierung, die statistische Auswertung und die Analyse der Kristalltextur eine
sehr grofde Anzahl von Messwerten in einem Feld aus regelmafigen Rasterpunkten bendtigt
wird und dies durch interaktive Strahlpositionierung durch den Operateur nicht zu bewerk-

stelligen ist. Daher wird in der vorliegenden Vorrichtung die Probenoberflache punktweise
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vollautomatisch abgerastert, entweder durch mechanisches Verschieben der Probe in einem
x-y-Tisch gegenlber der feststehenden lonensonde oder durch Ablenkung des lonenstrahls
gegentber der feststehenden Probe oder durch kombiniertes Verschieben der Probe und
Ablenken des lonenstrahls. Neben der vollautomatischen Abrasterung eines Probenbereichs
mittels einer Steuervorrichtung kdnnen ausgewahlte Probenorte weiterhin wahlweise auch

interaktiv durch den Operateur angefahren werden.

Die Vorrichtung kann Mittel zur interaktiven Darstellung eines in digitaler Form registrierten
lonen-Blocking-Patterns umfassen, welche dazu ausgelegt sind, einem Operateur das
Detektieren und Lokalisieren der Bander in dem lonen-Blocking-Pattern zu ermdglichen.
Dadurch wird das Problem gel6st, dass zur Kalibrierung des Systems die Band- und/oder
Polpositionen mit héchster Genauigkeit lokalisiert werden missen, dass ,falsche® (= nicht
wirklich vorhandene) Bander bzw. Pole automatisch detektiert oder vorhandene, fir die
Indizierung wichtige Bander oder Pole nicht automatisch detektiert werden und/oder dass in
Einzelfallen die automatische Detektion ganz versagt. Die Lokalisierung von Bandern
und/oder Polen im lonen-Blocking-Pattern kann daher interaktiv durch den Operateur
erfolgen. Er kann beispielsweise im Monitorbild des lonen-Blocking-Patterns mit der
Computer-Maus Punkte auf den Béndern oder Polpositionen anklicken, diese Ortskoordina-
ten an den Auswerterechner lbertragen und die Indizierung mit dem Rechenprogramm

vornehmen lassen.

Es ist ferner eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung, eine auf lonen-Blocking-Pattern
basierende, automatisierte, rechnergesteuerte Texturmess- und Auswertevorrichtung mit
hoher Ortsauflésung und Messgeschwindigkeit sowie ein entsprechendes Verfahren
bereitzustellen. Erfindungsgemalf? wird diese Aufgabe mittels einer Vorrichtung mit den im

Anspruch 4 genannten Merkmalen geldst.

Dadurch, dass die Vorrichtung vorzugsweise Mittel zum automatischen Detektieren und
Lokalisieren von Bandern in lonen-Blocking-Pattern, zum automatischen Indizieren von in
lonen-Blocking-Pattern detektierten und lokalisierten Bandern, zum Berechnen der entspre-
chenden Kristallorientierungen, zum Abspeichern der berechneten Kristallorientierungen
zusammen mit den Ortskoordinaten der zugehoérigen Probenstellen, zum Berechnen der
Kristalltextur sowie von Orientierungsverteilungsbildern und davon abgeleiteten Geflige-
parametern aus den berechneten Kristallorientierungen, zum Ermitteln der Gitterstrukturen in

der Probe enthaltener Kristallite aus den lonen-Blocking-Pattern sowie zum Differenzieren
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oder Ermitteln in der Probe vorliegender Phasen aufgrund der ermittelten Gitterstrukturen
umfasst, wird eine automatisierte, rechnergesteuerte Texturmessung und Auswertung mit
hoher Ortsauflésung und Messgeschwindigkeit ermdglicht. Die Vorrichtung kann wahlweise
auch nur einige der angegebenen Mittel enthalten, um die entsprechenden Auswertungs-
schritte zu automatisieren, wahrend die verbleibenden Auswertungsschritte soweit erwiinscht

weiterhin von einem Operateur durchgefiihrt werden.

Die relative Positionierung der lonensonde und der Probe kann durch mechanische
Verschiebung der Probe gegeniiber der lonensonde und/oder durch Ablenkung der lonen-

sonde gegenliber der Probe digital steuerbar sein.

Der abbildende lonen-Detektor umfasst vorzugsweise eine erste Mikrokanalplatte (MCP:
Micro-Channel Plate), einen Durchsichtleuchtschirm und einen Multi-Array-Sensor
(beispielsweise einen CCD- oder CMOS-Kamerachip). Besonders bevorzugt umfasst der
abbildende lonen-Detektor ferner eine zweite Mikrokanalplatte, die bezlglich der ersten
Mikrokanalplatte eine Chevron-Anordnung aufweist. Dadurch werden die Neutralteilchen und
lonen daran gehindert, den Szintillator bzw. Leuchtschirm zu erreichen und zu zerstdren.
Vorzugsweise weist der Eingang der ersten Mikrokanalplatte relativ zu dem Mittel zur
Aufnahme der Probe ein negatives Potential im 100-Volt-Bereich auf. Dadurch werden die
ionenausgeldsten Elektronen daran gehindert, in den Detektor zu gelangen. Das negative
Potential liegt vorzugsweise im Bereich zwischen 50V und 500V und besonders bevorzugt
im Bereich zwischen 200V und 300V.

Vorzugsweise ist der Durchmesser der lonensonde kleiner als die Grofie der Kristallite in der
Probe. Dadurch wird erreicht, dass lonen-Blocking-Pattern einzelner Kristallite aufgenommen
und dadurch die einzelnen Orientierungen der Kristallite bestimmt werden kénnen. Fir die
Untersuchung feinkristalliner Nanowerkstoffe und von Metallen nach plastischer Verformung
tber 95% wird die lonensonde auf bis zu 1 Nanometer Durchmesser herab fokussiert. Sind
die zu untersuchenden Kristallite gréf3er, so braucht nur auf einen gré3eren Sondendurch-

messer von bis zu wenigen 10 Nanometern Durchmesser fokussiert zu werden.

Das erfindungsgemafie Verfahren umfasst vorzugsweise automatisches Detektieren und
Lokalisieren von Bandern in lonen-Blocking-Pattern, automatisches Indizieren von in lonen-
Blocking-Pattern detektierten und lokalisierten Bandern und Berechnen der entsprechenden

Kristallorientierungen, Abspeichern der berechneten Kristallorientierungen zusammen mit
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den Ortskoordinaten der zugehdrigen Probenstellen, Berechnen der Kristalltextur sowie von
Orientierungsverteilungsbildern und davon abgeleiteten Gefligeparametern aus den berech-
neten Kristallorientierungen, Ermitteln der Gitterstrukturen mindestens eines in der Probe

enthaltenen Kristallits aus den lonen-Blocking-Pattern sowie Differenzieren oder Ermitteln in

der Probe vorliegender Phasen aufgrund der ermittelten Gitterstrukturen.

Wenn sich die Kristallgitter (Gittertyp, Gitterzentrierung, Gitterkonstanten) der in der Probe
vorliegenden Phasen hinreichend unterscheiden, kdnnen sie anhand der geometrischen
Anordnung und Intensitat der Bander in den lonen-Blocking-Pattern voneinander getrennt

beziehungsweise bestimmt werden (Phasendiskriminierung und Phasenbestimmung).

Das Detektieren, Lokalisieren und Indizieren der Bander in den lonen-Blocking-Pattern sowie
die Berechnung der Kristallorientierungen kénnen wahlweise vollautomatisch online, d.h.
zeitlich parallel zur Registrierung der lonen-Blocking-Pattern, oder auch offline, d.h. im

Nachhinein auf der Grundlage zwischengespeicherter lonen-Blocking-Pattern, erfolgen.

Vorzugsweise umfasst das automatische Detektieren und Lokalisieren eines Bandes in
einem lonen-Blocking-Pattern das Ausfiihren einer Radon-Transformation des lonen-
Blocking-Pattern. Dadurch wird die Erkennung linienformiger Bander auf die Bestimmung

von Extrema der Radon-Transormierten zurlickgefihrt.

Vorzugsweise umfasst das erfindungsgemalde Verfahren ferner das Korrigieren des Unter-
grunds in einem lonen-Blocking-Pattern mit Hilfe eines Leerbildes durch Normierung oder
Subtraktion im Ortsraum und/oder im Radon-Raum. Dadurch, dass die Korrektur im Radon-
Raum erfolgt, wird erreicht, dass Artefakte, die bei der Transformation von Pattern entstehen
konnen, ebenfalls korrigiert werden. Das Leerbild kann durch Registrieren einer Vielzahl von
lonen-Blocking-Pattern, Berechnen des Leerbildes als Mittelwert der lonen-Blocking-Pattern

und Filtern des Leerbildes gewonnen werden.

Vorzugsweise umfasst das automatische Detektieren und Lokalisieren eines Bandes in
einem lonen-Blocking-Pattern ferner das Abfragen eines Profils entlang einer Geraden und
das AusschlieRen derjenigen Geraden, die nur stiickweise durch ein Band verlaufen, von der
Radon-Transformation. Damit wird die Beseitigung von stérenden Geisterpeaks und die

Scharfung der Peaks im Radon-Raum, und somit eine sicherere Bandlokalisierung erreicht.

-10 -
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Besonders bevorzugt werden das Abfragen eines Profils und das Ausschlielden von Geraden
wie folgt durchgefiihrt. Es wird die Intensitat aufeinander folgender Pixel langs der Geraden
ausgewertet und mit dem mittleren Untergrund im bereits untergrundkorrigierten lonen-
Blocking-Pattern verglichen. Zunachst wird ein geglattetes Intensitatsprofil Iangs der
Geraden durch gleitende Mittelwertbildung tber eine vorbestimmte Anzahl Pixel berechnet,
welche vorzugsweise im Bereich von 5 bis 10 liegt. Es werden folgende Ausschlusskriterien
oder eine beliebige Teilmenge derselben angewendet: i) Die Variation der Intensitat des
geglatteten Intensitatsprofils ist in aufeinander folgenden Pixeln grofler als ein vorbestimmter
Wert, welcher vorzugsweise 10% bis 30% und besonders bevorzugt 20% betragt. ii) Die
Lange des Plateaus in dem geglatteten Intensitatsprofil ist kiirzer als ein vorbestimmter
Anteil der Lange der Geraden, welcher vorzugsweise 75% bis 95% und besonders bevorzugt
85% betragt. Die Gerade verlauft in diesem Fall nicht in einem Band. iii) Die mittlere Intensi-
tat des Plateaus in dem geglatteten Intensitatsprofil ist grofer als ein vorbestimmter Anteil
des mittleren Patternuntergrunds, welcher vorzugsweise 75% bis 95% und besonders bevor-
zugt 85% betragt. Da die Bander infolge des Blocking-Effektes eine geringere Intensitat als
der mittlere Untergrund aufweisen, liegt diese Gerade nicht in einem Band, sondern kreuzt
ein Band unter einem Winkel von typischerweise >10°. Zur Anpassung an komplexe lonen-
Blocking-Pattern, insbesondere im Fall von niedriger Kristallsymmetrie, muss der vorbe-
stimmte Anteil des mittleren Patternuntergrunds experimentell an den Einzelfall angepasst
werden. Geraden, die eines oder mehrere der angewandten Ausschlusskriterien erfiillen,
werden nicht Radon-transformiert. Durch diese Vorgehensweise wird eine besonders zuver-
lassige Beseitigung von stérenden Geisterpeaks und eine besonders starke Scharfung der

Peaks im Radon-Raum, und somit eine besonders sichere Bandlokalisierung erreicht.

Vorzugsweise umfasst das automatische Indizieren eines in einem lonen-Blocking-Pattern
detektierten und lokalisierten Bandes das Ermitteln der Lage von Polen, d.h. Durchstof3-
punkten einer kristallographischen Zonenachse in dem lonen-Blocking-Pattern.

Dies geschieht mit Hilfe eines Konvolutionsfilters, das an die Form der dunklen ,Flecken“ an
den Kreuzungspunkten von Bandern angepasst ist. Diese Information wird zusatzlich zur
Information aus den Bandlagen bei der Indizierung verwendet und erhoht die Sicherheit der

Orientierungsbestimmung.

Weitere bevorzugte Ausgestaltungen der Erfindung ergeben sich aus den ibrigen, in den

Unteranspriichen genannten Merkmalen.

-11 -
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Der erfindungsgemalfe abbildende lonendetektor 16st die oben dargelegten Probleme, die
bei Verwendung von zur automatisierten Registrierung von Rickstreu-Kikuchi-Diagrammen

verwendeten Detektoren auftreten wirden.

Mit Hilfe der Mikrokanalplatten in Chevron-Anordung werden die Neutralteilchen und lonen
daran gehindert, den Szintillator bzw. Leuchtschirm zu erreichen und zu zerstoren. Das
lonen-Blocking-Pattern wird in ein Elektronen-Pattern umgewandelt. Ferner werden durch
Anheben des Potentials auf der Eingangsseite der ersten Mikrokanalplatte auf etwa 100 V
negativ gegenlber der geerdeten Probe die ionenausgeldsten Elektronen daran gehindert, in
den Detektor zu gelangen, da sie — wie Sekundarelektronen — mit niedrigen Energien von
typischerweise 50 eV aus dem Festkdrper austreten und nicht nachbeschleunigt werden. Sie
wirden beim Eintritt in die erste Mikrokanalplatte Sekundarelektronen auslésen und zu
einem verstarkten Untergrund ohne Information Uber das IBP fiihren. Die das Pattern erzeu-
genden lonen werden wegen ihrer hohen Energie (typischerweise 30 bis 100 keV) von dem
schwachen elektrostatischen Bremsfeld vor den Mikrokanalplatten nicht in ihrer Bahn abge-
lenkt, so dass das Pattern keine Deformation aufweist. Die zweite Mikrokanalplatte steht in
einem Abstand von wenigen Millimeter dicht hinter der ersten Mikrokanalplatte, so dass
keine Unscharfe im Pattern infolge des Austritiskegels der Elektronen aus der ersten Platte
verursacht wird. Die Kanale der beiden Platten sind um etwa 10° gegeneinander geneigt.
Diese Anordnung verhindert den geradlinigen Durchtritt von hochenergetischen lonen und

Neutralteilchen bis zum Leuchtschirm.

Bei den in der Literatur beschriebenen Anwendungen von lonen-Blocking-Pattern brauchen
diese MalRnahmen nicht getroffen zu werden. Bei der Registrierung von lonen-Blocking-
Pattern auf Photoplatten storten die ionenausgeldsten Elektronen nicht, weil sie die Emulsion
nicht schwarzen kénnen. Der starke Untergrund wurde durch mehrfaches Umkopieren

ausgeglichen.

Die digitale Strahlrasterung oder die mechanische Rasterung mit dem Probentisch sowie das
Registrieren, Auslesen und Abspeichern von Pattern sind Stand der Technik. Die einfachste
Implementierung der Vorrichtung dieser Erfindung ist mit einem kommerziellen Raster-
lonenmikroskop mdglich, weil die Ablenkeinheit und eine fokussierbare lonensonde bereits
vorhanden sind. Weil die Geschwindigkeit der Indizierung der Pattern von der Komplexitat
des aktuellen Patterns und damit von der Orientierung abhangt, wird bei der Online-Orientie-

rungsbestimmung nicht der Rasterscan-Generator des Mikroskops verwendet. Er ist flir den

-12-
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Ublichen Abbildungsbetrieb optimiert und verschiebt den Strahl in konstanten Zeitintervallen
von einem Probenpunkt zum nachsten (,constant dwell time®). Die digitale Strahlsteuerung
bzw. die Probentischsteuerung wird vielmehr extern synchron mit dem Auslesen der Pattern
mit dem Auswerterechner als ,Master” kontrolliert, die Ablenkeinheit des Rastermikroskops

fungiert als ,Slave®.

Wird die Auswertung der Pattern offline vorgenommen, so kénnen die Pattern mit konstanter
Geschwindigkeit aufgenommen und ausgelesen werden. Die Rasterung kann in diesem Fall
grundsatzlich mit Hilfe der fiir den konventionellen Abbildungsbetrieb optimierten Strahl-

ablenkeinheit des Rastermikroskops erfolgen. Eine zeitliche Synchronisierung von Messung

und Auswertung ist also hier nicht erforderlich.

Der Untergrund in den Pattern kann auf verschiedene Weise ermittelt und korrigiert werden.

Es kann vor der Messung ein Leerbild aufgenommen werden, d.h. ein Pattern moglichst
ohne Details des lonen-Blocking-Pattern. Dazu wird entweder wahrend des Rasterns iber
einen grofden Probenbereich ein Pattern integriert, das einen Mittelwert Giber sehr viele
Pattern unterschiedlich orientierter Kristallite ergibt. Die Struktur der einzelnen lonen-
Blocking-Pattern wird dabei herausgemittelt. Eine Alternative ist, den Primarstrahl so stark zu
defokussieren, dass die Strahlapertur wesentlich grofer als die kritischen Winkel des
lonenblockings ist. Die Banddetails verschwinden in diesem Leerbild, so dass im wesent-
lichen nur die Untergrundinformation im Pattern verbleibt. Das Leerbild dient dazu, den
Untergrund von den zu indizierenden Pattern abzuziehen oder die Pattern auf das Leerbild

ZU normieren.

Ein Leerbild kann auch analytisch durch Filtern des Patterns mittels Median- oder Sobelfilter
gewonnen werden. Dies ist Stand der Technik. Fir lonen-Blocking-Pattern missen die Filter

jedoch an die spezielle Struktur der Bander und Pole in den Diagrammen angepasst werden.

Bei der Offline-Auswertung von Messsequenzen kann ein Leerbild durch nachtragliche
Integration einer Anzahl (typisch sind mehrere hundert) von Pattern der Sequenz als ein
Mittelwert berechnet werden, der zusatzlich noch einer Filterung unterzogen wird. Mit diesem
Leerbild wird fir jedes auszuwertende Pattern die Untergrundkorrektur durch Normierung

oder Subtraktion vorgenommen.

-13 -
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Die Detektion von Bandern in lonen-Blocking-Pattern kann durch die Anwendung von
Kantendetektionsalgorithmen, beispielsweise dem Burns-Algorithmus oder der Radon- oder
Hough-Transformation und Konvolutionsfiltern, mit dem Rechenprogramm vollautomatisch
erfolgen. Die Bander sind wegen der im Vergleich zu den Netzebenenabstanden kleinen
Wellenlange von Korpuskularstrahlen nur einige Bogenminuten breit und praktisch
geradlinig. Die Pole werden alternativ durch Konvolutionsfilter im lonen-Blocking-Pattern
oder durch einen speziellen Suchalgorithmus im Pattern detektiert. Das Rechenprogramm
macht Gebrauch von bekannten Winkelbziehungen zwischen Netzebenen und Richtungen

im Kristall.

Fir die Lokalisierung von Bandern in Ruckstreu-Kikuchi-Diagrammen wird gemaf dem
Stand der Technik Ublicherweise eine modifizierte Hough-Transformation eingesetzt.
Erfindungsgemal? wird neben der Hough-Transformation auch die Radon-Transformation fir

die Lokalisierung von Bandern in lonen-Blocking-Pattern verwendet.

Die vollautomatische Messung der Bandpositionen erfolgt nicht im realen lonen-Blocking-
Pattern, sondern nach einer Radon-Transformation (J. Radon: Uber die Bestimmung von
Funktionen durch ihre Integralwerte langs gewisser Mannigfaltigkeiten. Ber. Sachs. Akad.
Wiss. Leipzig 69 (1917) 262-267) des Grauwert-Bildes f(x, y):

R(p.9) = [ [ f(x)-8(p —x-cos¢ = y-sing) dx dy

—00—00

Sie beruht auf der Hesseschen Normalform der Geradengleichung:
pP=X-cos@+y-sing

p ist der Abstand der Geraden vom Ursprung, ¢ der Steigungswinkel zur x-Achse, & die
Diracsche Delta-Funktion. Eine Gerade {x, y} als Bildmotiv wird somit in einen einzigen Punkt
(p, @) im Radon-Raum mit den kartesischen Koordinatenachsen p - ¢ abgebildet. Die
Bander, als Uberlagerung der eingeschlossenen und sie kreuzenden Linien, ergeben
schmale, schmetterlingsférmige Intensitatsverteilungen. Diese Radon-Peaks lassen sich
wesentlich einfacher lokalisieren als bandartige Motive. Zur Auffindung der Peaks werden
spezielle Konvolutionsfilter (,Schmetterlingsfilter) oder eine lineare Fouriertransformation

eingesetzt; die Algorithmen nach Anpassen der Filter sind Stand der Technik. Nach der
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Ricktransformation kennt man sowohl die Breite, die Lage als auch das Intensitatsprofil des
betrachteten Bandes. Sind mindestens drei Bander eines Diagramms bestimmt, kann die
Indizierung erfolgen. In der Praxis sind jedoch wesentlich mehr Bander erforderlich, um eine

eindeutige und zuverlassige Lésung zu erhalten.

Ein einfacher Sonderfall der allgemeinen Radon-Transformation ist die Hough-Transforma-
tion [P.V.C. Hough: A method and means for recognizing complex patterns. US Patent
3,069,654 (1962)], die in der Bildverarbeitung fast ausschlie3lich zur Lokalisierung von
scharfen Linien und geraden Kanten in bindaren Bildern eingesetzt wird. Ein Punkt im Bild
wird in den Hough-Raum mit den kartesischen Koordinatenachsen p - ¢ auf eine sinusahn-

liche Kurve

p(@)=x-cos @ +y-sing

abgebildet, welche alle mdglichen Referenzgeraden durch diesen Bildpunkt reprasentiert.

Der sinusahnlichen Kurve, die aus der Transformation eines Bildpunktes im Pattern hervor-
geht, wird Uber ihren gesamten Kurvenverlauf einheitlich die Intensitat dieses Bildpunktes
zugeordnet. Schlielich werden die sinusahnlichen Kurven aller Bildpunkte liberlagert
(,akkumuliert®). Fir die Punkte auf einer Geraden im Pattern schneiden sich diese Kurven im
Hough-Raum in genau einem Punkt und bilden durch Akkumulation ein Maximum. Ihm
kommt die aufsummierte Intensitat der kolinearen Bildpunkte zu. Benachbarte Referenz-
geraden innerhalb eines Bandes und das Bindel von Referenzgeraden, die dazu um kleine
Winkel gegeneinander geneigt sind, bilden schmetterlingsférmige Peaks. Ein Band mit
rechteckigem Intensitatsprofil im Pattern wird so durch die Transformation der eingeschlos-
senen oder das Band kreuzenden Geraden in eine schmetterlingsformige Intensitatsvertei-

lung Ubergefiihrt, ganz ahnlich wie mit der Radon-Transformation.

Die Radon-Transformation bietet gegentiiber der Hough-Transformation als besonderen
Vorteil die Moglichkeit, das gesamte Motiv — im Fall der lonen-Blocking-Pattern sind dies
Geraden, welche die Bander bilden oder kreuzen — noch vor der Transformation in den
Radon-Raum zu bearbeiten. Diese Mdglichkeit wird erfindungsgemal angewandt, um das
Profil Iangs der Geraden abzufragen. Auf diese Weise werden Referenzgeraden, die nur
stlickweise durch Bander verlaufen, diese also nur kreuzen, von der Transformation

ausgeschlossen. Nur Geraden, welche liberwiegend in einem Band verlaufen, werden in den
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Radon-Raum transformiert. Dies fiihrt zu einer Beseitigung von stérenden Geisterpeaks und

Scharfung der Peaks im Radon-Raum, und somit zu einer sicheren Bandlokalisierung.

Die Untergrundkorrektur kann wahlweise nicht nur im Pattern, sondern auch im Radon-Raum
vorgenommen werden. Dazu wird zunachst das Leerbild transformiert. Die transformierten
Pattern werden nun auf das transformierte Leerbild normiert, d.h. pixelweise durch das
transformierte Leerbild dividiert. Mit diesem Verfahren werden Artefakte, die bei der

Transformation von Pattern entstehen kdnnen, ebenfalls korrigiert.

Pole, d.h. Durchstof3punkte von kristallographischen Zonenachsen im lonen-Blocking-
Pattern werden, ebenfalls zur Indizierung des Diagramms verwendet. lhre Lage im digitali-
sierten Pattern wird mit einem Konvolutionsfilter ermittelt, das an die Form der dunklen
.Flecken® an den Kreuzungspunkten von Bandern angepasst ist. Diese Information wird
zusatzlich zur Information aus den Bandlagen bei der Indizierung verwendet und erhoht die

Sicherheit der Orientierungsbestimmung.

Die Bandmitten entsprechen den Schnittlinien der bis zum Leuchtschirm verlangert
gedachten niedrig indizierten Netzebenen des Kristalliten unter dem Primarionenstrahl. Der
Auftreffpunkt des Primarstrahls entspricht somit dem Zentrum einer gnomonischen
Projektion des Kristallgitters auf den ebenen Leuchtschirm. Die gnomonische Projektionsver-
zerrung wird analytisch im Programm korrigiert. Die Winkel zwischen Bandmitten sind dann
gleich den Winkeln zwischen niedrig indizierten Netzebenen im Kristall, die Winkel zwischen
Polen sind Winkel zwischen niedrig indizierten Richtungen im Kristall. Die gemessenen
Winkel werden mit den aus der Kristallographie der Probe bekannten Winkeln abgeglichen,
so dass sich fur die gefundenen Bander eine konsistente Indizierung ergibt. Daraus wird mit
bekannten Formeln aus der Kristallographie die Orientierung des Kristalliten berechnet, von
dem das lonen-Blocking-Pattern erzeugt wurde. (Diese kristallographischen Berechnungen
sind Stand der Technik.)

Die Berechnung von Texturkennwerten (z.B. Orientierungsdichtefunktion ODF, Polfiguren,
kristallographische Missorientierungen, Sigma-Korngrenzen, Orientierungskorrelationsfunk-
tionen) sowie die grafische Darstellung von Orientierungskartographien in Falschfarben
(,Orientierungsmikroskopie®, Orientation Maps) aus dem Datensatz der Messsequenz ist
Stand der Technik.
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Die Erfindung wird nachfolgend in einem Ausflihrungsbeispiel anhand der zugehdrigen

Zeichnung naher erlautert.

Ein Ausflihrungsbeispiel der Erfindung ist in Fig. 1 schematisch dargestellt. Die Vorrichtung
besteht in diesem Beispiel aus einem Raster-lonenmikroskop 10, einer offenen Mikrokanal-
platten-Bildverstarker-Kamera als abbildendem lonendetektor 12 und einem
Steuer-/Auswerterechner 14. Die Probe 16 befindet sich auf dem Probentisch 18 des Raster-
lonenmikroskops 10. Die Steuerung des primaren lonenstrahls kann wahlweise durch die im
Mikroskop vorhandene Rastereinheit 20 (insbesondere fiir die Offline-Auswertung) oder
durch eine externe Strahlsteuerung 22 (digital beam scan) erfolgen. Der Strahl kann auch
interaktiv durch den Operateur auf der Probenoberflache positioniert werden. Die erforderli-
chen Anschlisse flr die externe Strahlsteuerung 22 sind in Raster-lonenmikroskopen vom

Werk aus vorhanden oder kénnen als Option geordert werden.

Der abbildende lonendetektor 12 ist an der Probenkammer 24 des Raster-lonenmikroskops
10 mit Blickrichtung auf die Probenoberflache angebracht. Die Probe 16 ist typischerweise
um 45° aus der Horizontalen gegen den Primarstrahl gekippt, der Detektor 12 blickt
typischerweise unter 45° auf die Probe 16. Diese Winkel sind nicht kritisch, weil das lonen-
Blocking-Pattern 26 unter einem weiten Winkel abgestrahlt wird. Die Umwandlung des
lonen-Blocking-Patterns 26, dessen Offnungskegel in Fig. 1 grau unterlegt ist, in ein Elektro-
nenbild erfolgt beim Eintritt der lonen in die Mikrokanalplatte 28. An den Wanden der Mikro-
kanale l6sen die lonen Elektronen aus, welche im Spannungsgefalle in Richtung zum Durch-
sichtleuchtschirm 30 beschleunigt werden. Die zusatzliche Elektronenvervielfachung durch
Erzeugung von Sekundarelektronen in den Kanalen (Bildverstarkung) ist erwiinscht, aber fir
die Funktion nicht zwingend erforderlich. Ein Teil der am Kristallgitter riickgestreuten lonen
kann durch Umladungseffekte in der Probe 16 und auf dem Weg zum Detektor 12 seine
Ladung &ndern oder verlieren, ohne dass sich ihre Bewegungsrichtung merklich &ndert.
Diese Korpuskeln enthalten somit weiterhin die Information des lonen-Blocking-Patterns 26.
Sie kdnnen — unabhangig von ihrer Ladung — mit diesem lonendetektor 12 zur Abbildung
verwendet werden, weil sie beim Eintritt in die Kanale der Mikrokanalplatte 28 ebenfalls
Elektronen ausldsen. Die Betriebsspannung Up des lonendetektors 12 braucht dazu nicht
geandert zu werden. Der Durchsichtleuchtschirm 30 liegt auf positiver Hochspannung. In den
Kanalen bildet sich ein Spannungsgefalle aus, in dem die Primar- und Sekundarelektronen in
Richtung auf den Leuchtschirm 30 beschleunigt werden. Die Widerstande R1, R2 und R3

dienen als Potentialteiler mit Werten im Megaohm-Bereich.
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Zur Optimierung des Bildsignals wird der Eingang der Mikrokanalplatte 28 anstatt auf
Erdpotential auf ein negatives Potential im 100-Volt-Bereich gelegt. Diese Gegenspannung
Ug verhindert, dass niederenergetische Elektronen, die durch lonenbeschuss an der Proben-
oberflache oder an Oberflachen in der Probenkammer 24 ausgeldst wurden, in den lonen-

detektor 12 gelangen und den Untergrund im lonen-Blocking-Pattern 26 erhdhen.

Vorteilhaft ist eine Chevron-Mikrokanalplatte 28 — in Fig. 1 schematisch durch den abgewin-
kelten Verlauf der Mikrokanale dargestellt —, da sie den direkten Durchtritt von hochenergeti-
schen lonen und Neutralteilchen bis zum Leuchtschirm 30 unterdriickt, was andernfalls zur

Zerstoérung des Leuchtschirms 30 fiihren kdnnte.

Die optische Ankopplung des Sensors 32 (beispielsweise eines CCD- oder CMOS-Kamera-
chips) an den Leuchtschirm 30 kann mit einer (verjlingten) Faseroptik 34 oder mit einem
lichtoptischen Objektiv erfolgen. Die Exposition des Sensors 32 kann auch direkt, ohne
lichtoptischen Umweg tber einen Leuchtschirm 30, durch die aus dem Bildwandler austre-

tenden Elektronen erfolgen.

Ein typisches lonen-Blocking-Pattern 26 ist auf dem Monitorbild rechts oben dargestellt. Das
Monitorbild rechts unten zeigt schematisch in der oberen Bildhalfte ein Orientierungsvertei-
lungsbild 38, das aus den Orientierungsdaten in den einzelnen Rasterpunkten konstruiert
wird, sowie in der unteren Bildhalfte schematisch ein konventionelles Bild 40 des vielkristalli-

nen Gefiiges.

Anstelle der oben beschriebenen Kombination aus Mikrokanalplatte 28 und Videokamera als

abbildendem Flachendetektor 12 sind auch andere abbildende lonendetektoren 12 moglich.

Eine mdgliche Ausflihrung ist eine Kombination aus einem Szintillator und einem lichtemp-
findlichen 2D-Sensorarray. Als Szintillatoren bieten sich zur Zeit Scheiben insbesondere aus
Einkristallen (Garnets) aus YAG:Ce und aus YAP:Ce an, doch sind auch andere Szintillator-
materialien verfugbar (www.crytur.com). Wegen des hohen Brechungsindex der Garnet-
Einkristalle missen sie faseroptisch an das Sensorarray angekoppelt werden, um eine hohe
Lichtibertragung zu erreichen. Die Langzeitbestandigkeit von Garnet-Szintillatoren gegen
lonenbeschuss muss erst geprift werden. Gegen eine mogliche Fluoreszenzanregung durch

Elektronen, die durch die Primarionen an der Probe ausgeldst werden, muss die Frontseite
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der Szintillatoren gegebenenfalls auf ein negatives Potential von etwa 100 V gegen Erde
gelegt werden. Als lichtempfindliches 2D-Sensorarray kommen derzeit beispielsweise CCD-
oder CMOS-Bildsensoren in Betracht.

Zukinftig kdnnte die direkte Registrierung von lonen-Blocking-Pattern auch mit einem
zweidimensionalen, abbildenden Festkdrperdetektor moglich sein. Bisher wurde nur ein
eindimensionaler (d.h. Zeilendetektor) realisiert [M.P. Sinha, M.V. Wadsworth: Direct
detection of low-energy particles using metal oxide semiconductor circuitry. Patent US
6,576,899 B2 (2003)]. Dieser Detektortyp kann auch unter moderatem Hochvakuum bis zu

Atmospharendruck betrieben werden und wird nicht durch lonenbeschuss zerstdrt.
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PATENTANSPRUCHE

Vorrichtung zur Kristallorientierungsmessung, umfassend

eine lonenquelle (42);

Mittel (44) zum Fokussieren von der lonenquelle abgegebener lonen zu einer
lonensonde; und

Mittel (18) zur Aufnahme einer kristallinen oder vielkristallinen Probe (16),
gekennzeichnet durch

einen abbildenden lonen-Detektor (12) zur Registrierung mindestens eines lonen-

Blocking-Pattern (26) in digitaler Form.

Vorrichtung nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Vorrichtung dazu ausgelegt ist, die lonensonde nacheinander auf eine Vielzahl
ausgewabhlter Stellen der Probe (16) zu richten und dabei an jeder der ausgewahlten
Stellen mit dem abbildenden lonen-Detektor (12) ein lonen-Blocking-Pattern (26) in

digitaler Form zu registrieren.

Vorrichtung nach Anspruch 2,
dadurch gekennzeichnet, dass
die Vorrichtung dazu ausgelegt ist, die Probe (16) vollautomatisch punktweise mit der

lonensonde abzurastern.

Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriche,

gekennzeichnet durch

Mittel zur interaktiven Darstellung eines in digitaler Form registrierten lonen-Blocking-
Patterns (26), welche dazu ausgelegt sind, einem Operateur das Detektieren und
Lokalisieren der Bander in dem mindestens einen lonen-Blocking-Pattern zu
ermdglichen;

Mittel zum automatischen Detektieren und Lokalisieren mindestens eines Bandes in

dem mindestens einen lonen-Blocking-Pattern (26);
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Mittel zum automatischen Indizieren mindestens eines in dem mindestens einen lonen-
Blocking-Pattern (26) detektierten und lokalisierten Bandes und zum Berechnen der
mindestens einen entsprechenden Kristallorientierung;

Mittel zum Abspeichern der mindestens einen berechneten Kristallorientierung
zusammen mit den Ortskoordinaten der zugehoérigen Probenstelle;

Mittel zum Berechnen der Kristalltextur sowie von Orientierungsverteilungsbildern und
davon abgeleiteten Gefligeparametern aus der mindestens einen berechneten
Kristallorientierung;

Mittel zum Ermitteln mindestens einer Gitterstruktur mindestens eines in der Probe (16)
enthaltenen Kristallits aus dem mindestens einen lonen-Blocking-Pattern (26); und
Mittel zum Differenzieren oder Ermitteln mindestens einer in der Probe (16)

vorliegenden Phase aufgrund der mindestens einen ermittelten Gitterstruktur.

Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriche,

dadurch gekennzeichnet, dass

die relative Positionierung der lonensonde und der Probe (16) durch mechanische
Verschiebung der Probe (16) gegenliber der lonensonde und/oder durch Ablenkung

der lonensonde gegenlber der Probe (16) digital steuerbar ist.

Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriche,
dadurch gekennzeichnet, dass
der abbildende lonen-Detektor (12) folgendes umfasst:
eine erste Mikrokanalplatte (28a);
einen Durchsichtleuchtschirm (30); und

einen Multi-Array-Sensor (32).

Vorrichtung nach Anspruch 6,
dadurch gekennzeichnet, dass
der abbildende lonen-Detektor (12) ferner eine zweite Mikrokanalplatte (28b) umfasst,

die bezlglich der ersten Mikrokanalplatte (28a) eine Chevron-Anordnung aufweist.

Vorrichtung nach Anspruch 6 oder 7,
dadurch gekennzeichnet, dass
der Eingang der ersten Mikrokanalplatte (28a) relativ zu dem Mittel (18) zur Aufnahme

der Probe und/oder zu der Probe (16) ein negatives Potential aufweist, wobei das
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10.

11.

12.

13.

14.

negative Potential vorzugsweise im Bereich zwischen 50V und 500V liegt und

besonders bevorzugt im Bereich zwischen 200V und 300V liegt.

Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriche,

dadurch gekennzeichnet, dass

der Durchmesser der lonensonde kleiner ist als die Grofie der Kristallite in der Probe
(16).

Verwendung einer Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriche zur

Kristallorientierungsmessung.

Verfahren zur Kristallorientierungsmessung, umfassend

Fokussieren von einer lonenquelle (42) abgegebener lonen zu einer lonensonde;
Richten der lonensonde auf eine kristalline oder vielkristalline Probe (16); und
Registrieren mindestens eines lonen-Blocking-Pattern (26) in digitaler Form mit Hilfe

eines abbildenden lonen-Detektors (12).

Verfahren nach Anspruch 11,
gekennzeichnet durch

automatisches Abrastern der Probe (16) mit der lonensonde.

Verfahren nach einem der Anspriiche 11 oder 12,
gekennzeichnet durch
automatisches Detektieren und Lokalisieren mindestens eines Bandes in dem

mindestens einen lonen-Blocking-Pattern (26).

Verfahren nach Anspruch 13,

dadurch gekennzeichnet, dass

das automatische Detektieren und Lokalisieren des mindestens einen Bandes in dem
mindestens einen lonen-Blocking-Pattern (26) das Ausflihren einer Radon-

Transformation des mindestens einen lonen-Blocking-Pattern (26) umfasst.
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15.

16.

17.

18.

19.

Verfahren nach Anspruch 14,

dadurch gekennzeichnet, dass

das automatische Detektieren und Lokalisieren des mindestens einen Bandes in dem
mindestens einen lonen-Blocking-Pattern (26) ferner umfasst:

Abfragen eines Profils entlang mindestens einer Geraden; und

Ausschliel3en derjenigen Geraden, die nur stiickweise durch ein Band verlaufen, von

der Radon-Transformation.

Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis 15,

gekennzeichnet durch

automatisches Indizieren mindestens eines in dem mindestens einen lonen-Blocking-
Pattern (26) detektierten und lokalisierten Bandes;

Berechnen der mindestens einen entsprechenden Kristallorientierung; und
Abspeichern der mindestens einen berechneten Kristallorientierung zusammen mit den

Ortskoordinaten der zugehorigen Probenstelle.

Verfahren nach Anspruch 16,

dadurch gekennzeichnet, dass

das automatische Indizieren mindestens eines in dem mindestens einen lonen-
Blocking-Pattern (26) detektierten und lokalisierten Bandes das Ermitteln der Lage
mindestens eines DurchstoR3punktes einer kristallographischen Zonenachse in dem

mindestens einen lonen-Blocking-Pattern (26) umfasst.

Verfahren nach einem der Anspriiche 16 oder 17,

gekennzeichnet durch

Berechnen der Kristalltextur sowie von Orientierungsverteilungsbildern und davon
abgeleiteten Gefligeparametern aus der mindestens einen berechneten

Kristallorientierung.

Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis 18,

gekennzeichnet durch

Ermitteln mindestens einer Gitterstruktur mindestens eines in der Probe (16)
enthaltenen Kristallits aus dem mindestens einen lonen-Blocking-Pattern (26); und
Differenzieren oder Ermitteln mindestens einer in der Probe (16) vorliegenden Phase

aufgrund der mindestens einen ermittelten Gitterstruktur.
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20.

21.

22.

Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis 19,

gekennzeichnet durch

Korrigieren des Untergrunds in dem mindestens einen lonen-Blocking-Pattern (26) mit
Hilfe eines Leerbildes durch Normierung oder Subtraktion im Ortsraum und/oder im

Radon-Raum.

Verfahren nach den Anspriichen 15 und 20,

dadurch gekennzeichnet, dass

das Abfragen eines Profils entlang der mindestens einen Geraden umfasst:
Auswerten der Intensitat aufeinander folgender Pixel langs der mindestens einen
Geraden;

Berechnen eines geglatteten Intensitatsprofils langs der mindestens einen Geraden
durch gleitende Mittelwertbildung iber eine vorbestimmte Anzahl Pixel; und
Vergleichen der Intensitat mit dem mittleren Untergrund im bereits
untergrundkorrigierten lonen-Blocking-Pattern,

und das Ausschlief3en von Geraden das Anwenden mindestens eines der folgenden
Schritte auf die mindestens eine Gerade umfasst:

Auswerten, ob die Variation der Intensitat des geglatteten Intensitatsprofils
langs der mindestens einen Geraden in aufeinander folgenden Pixeln grofer als ein
vorbestimmter Wert ist;

Auswerten, ob die Lange des Plateaus in dem geglatteten Intensitatsprofil
kirzer ist als ein vorbestimmter Anteil der Lange der mindestens einen Geraden,;
und/oder

Auswerten, ob die mittlere Intensitat des Plateaus in dem geglatteten
Intensitatsprofil grofder ist als ein vorbestimmter Anteil des mittleren
Patternuntergrunds,
wobei die mindestens eine Gerade von der Radontransformation ausgeschlossen wird,

wenn mindestens eine der Auswertungen ein positives Ergebnis ergibt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 20 oder 21,

gekennzeichnet durch

Registrieren einer Vielzahl von lonen-Blocking-Pattern (26) in digitaler Form;
Berechnen des Leerbildes als Mittelwert der lonen-Blocking-Pattern (26); und

Filtern des Leerbildes.
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