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Abstract

Hard metals are in great demand in areas that
require high hardness and wear resistance
Tungsten carbide excels in this area, espe-
cially with cobalt as a binder phase [1, 2]. For
microstructural characterization, choosing
an applicable preparation method is the most
essential step. Publications concerning
WC-Co materials were published by the Na-
tional Physical Laboratory in Teddington,
England, notably by Prof. B. Roebuck, though
the influence of preparation methods was not
entirely explored. Electron backscatter dif-
fraction (EBSD) is one of the most common
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Kurzfassung

Hartmetalle sind in Bereichen, in denen hohe
Harte und Verschleifestigkeit gefordert wer-
den, sehr gefragt. In diesen Bereichen Uber-
zeugt Wolframcarbid, insbesondere mit Ko-
balt als Bindephase [1, 2]. Der wichtigste
Schritt zur Geflgecharakterisierung ist die
Auswahl eines geeigneten Praparationsver-
fahrens. Das National Physical Laboratory in
Teddington, England, und hier vor allem Prof.
B. Roebuck, veroéffentlichte Publikationen zu
WC-Co-Werkstoffen. Dabei wurde allerdings
nicht umfassend auf den Einfluss der Prapara-
tionsverfahren eingegangen. Die Elektronen-
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characterization techniques for metallurgical
investigations. We use common preparation
techniques and a few others we developed to
analyze and compare the resulting surface
quality and their applicability for EBSD [3-6].
In addition to EBSD, the sample should be
compatible with X-ray diffraction (XRD) and/
or transmission electron microscopy (TEM)
characterization. Our criteria consider EBSD
grain indexing in orientation imaging micros-
copy analysis (OIM) software, changes in
microstructure, cobalt leaching/cobalt loss-
es, the size of the characterization area and
ease of preparation procedure. We target the
distribution of cobalt phases, hexagonal
close packing (HCP) and face-centered
cubic (FCC) with respect to their magnetic
saturation. HCP is stable at room tempera-
ture, while FCC forms at temperatures higher
than 417°C [7].

Keywords: Tungsten carbide, magnetic
saturation, electron backscatter diffraction,
mechanical preparation, ion polishing,
crystal structure, elemental distribution

1 Materials and method

Commercially available rods are provided by
G-ELIT Prazisionswerkzeug GmbH (Berlin).
These rods are type DK120, consisting of
94 % WC (including > 1% vanadium) and 6 %
Co. The diameter of these rods is measured
tobe 60 mm. Average WC grain sizeis 1.2 um
with a hardness of 1620 kg/mm2 HV30.

Moreover, the samples are divided into two
categories: high magnetic saturated (HMS)
and low magnetic saturated samples (LMS).
HMS samples have a value of more than
11 uT/m3/kg with an average value of
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rlckstreubeugung (EBSD) ist bei metallurgi-
schen Untersuchungen eines der gangigsten
Charakterisierungsverfahren. Fir eine Analyse
und einen Vergleich der hervorgebrachten
Oberflachenqualitat und Eignung fur EBSD
greifen wir auf gangige und einige weitere von
uns entwickelte Praparationsverfahren zurtick
[3-6]. Zusatzlich zur EBSD sollte sich die Probe
auch fur eine Charakterisierung mittels Ront-
genbeugung (XRD) und/oder Transmissions-
elektronenmikroskopie (TEM) eignen. Unsere
Kriterien sind die EBSD-Kornindizierung in mit
orientierungsabbildender Mikroskopie-Analy-
sesoftware (Orientation Imaging Microscopy
(OIM)), Anderungen im Geflge, Cobalt-Lea-
ching (Auslésen von Cobalt) bzw. Cobaltver-
luste, die GroBe des charakterisierten Bereichs
und die Einfachheit des Pré&parationsverfah-
rens. Wir betrachten die Verteilung der Cobalt-
phasen und die Gitterstrukturen hexagonal
dichte Packung (HCP) und kubisch-flachen-
zentriert (FCC) in Bezug auf ihre magnetische
Sattigung. HCP ist bei Raumtemperatur stabil,
wahrend sich FCC bei Temperaturen Uber
417 °C bildet [7].

Schlagwérter: Wolframcarbid, magnetische
Séttigung, Elektronenriickstreubeugung,
mechanische Préaparation, lonenpolieren,
Kristallstruktur, Elementverteilung

1 Werkstoffe und Verfahren

Handelsubliche Stédbe stammen von der G-
ELIT Prazisionswerkzeug GmbH (Berlin). Es
handelt sich dabei um Stabe der Sorte DK120
mit einer Zusammensetzung aus 94 % WC
(einschlieBlich < 1 % Vanadium) und 6 % Co
und einem Durchmesser von 60 mm. Die
durchschnittliche WC-KorngroBe betragt 1,2 um,
die Harte 1.620 kg/mm?2 HV30.

Die Proben sind dartber hinaus in zwei Kate-
gorien unterteilt: Proben mit hoher magneti-
scher Sattigung (HMS) und solche mit niedri-
ger magnetischer Sattigung (NMS). Mit einem
Wert von durchschnittlich 11,49 = 0,2 uT/m3/kg
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11.49 = 0.2 yT/m?/kg, whereas LMS sam-
ples have < 11 uT/m%kg with an average
value of 10.21 = 0.2 uT/m?®/kg. Each catego-
ry corresponds to a single batch and each
batch contains several WC-Co rods. The
samples used are given a name that indi-
cates the batch and the rod number.

As a reference method for hard metal prepa-
ration we chose broad ion beam milling (BIB)
(I1). The method is proven to provide the best
surface for metallurgical characterization [6].

Each sample prepared for BIB must be
mounted on a shield for ion milling. We use
Acheson Silver Dag 1415 to glue the sample
onto the shield. The samples are typically
milled for 5-6 hours at 6 kV.

For comparison purposes, we apply a num-
ber of mechanical polishing techniques (M1-
M3): mechanical polishing (M1), waterless
mechanical polishing with corrosion inhibi-
tors (M2), and waterless mechanical polish-
ing with ion beam etching (M3). These all
share the same embedding and grinding
route and they differ in the lubricate and the
polishing method used. The details are sum-
marized in Table 1. The number shown next
to the thinning step is the abrasives’ grain
size.

We also apply transmission electron micros-
copy (TEM) preparation methods (T1-T2)
and compare the characteristics of WC-Co
to the results obtained using the methods
mentioned above. Focused ion beam (FIB)
scanning electron microscope (SEM) mill-
ing is the most common method for TEM
preparation (T1). Additionally, the last meth-
od used is TEM preparation with argon ion
polishing (T2). A 3 mm disc in diameter is
cut from the bulk; it undergoes mechanical
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liegen HMS-Proben Uber 11 pT/m?3kg, wéh-
rend NMS-Proben mit durchschnittlich
10,21 = 0,2 uT/mé/kg unter 11 pT/m3/kg lie-
gen. Die Kategorien entsprechen jeweils einer
Charge, wobei jede Charge mehrere WC-Co-
Stabe umfasst. Die Proben bekommen eine
Bezeichnung, aus der Charge und die Num-
mer des Stabs hervorgehen.

Als Referenzverfahren zur Hartmetallprapara-
tionhabenwirdas Breitstrahl-lonenétzen (BIB)
(1) gewahlt. Das Verfahren bringt nachweis-
lich die fur die metallurgische Charakterisie-
rung bestgeeigneten Oberflachen hervor [6].

Jede fur BIB praparierte Probe muss fur das
lonenstrahlatzen auf einem Probenhalter, der
gleichzeitig ein Schutzschild ist, befestigt wer-
den. Wir arbeiten mit Acheson Silver Dag 1415,
um die Probe auf den Probenhalter aufzukle-
ben. Die Probenwerdenin der Regel 5-6 Stun-
den lang bei 6 kV geétzt.

Fur Vergleichszwecke arbeiten wir mit mehre-
ren mechanischen Polierverfahren (M1-M3):
mechanisches Polieren (M1), wasserloses me-
chanisches Polieren mit Korrosionsinhibito-
ren (M2) und wasserloses mechanisches Po-
lierendurch lonenstrahlatzen (M3). Einbettung
und Schliff laufen bei all diesen Routinen
gleich ab. Sie unterscheiden sich aber in der
Art der Schmierung und Politur. Einzelheiten
hierzu gehen aus unten stehender Tabelle 1
hervor. Bei der neben den Dinnungsschritten
angezeigten Zahl handelt es sich um die Korn-
groBe des Schleifmittels.

Wir setzen auBerdem TEM-Praparationsver-
fahren (T1-T2) ein und vergleichen die Eigen-
schaften von WC-Co mit denen der mit oben
genannten Verfahren préparierten Proben.
Das lonenstrahlatzen mit fokussiertem lonen-
strahl (FIB) in Kombination mit einem Raster-
elektronenmikroskop (REM) ist das gebrauch-
lichste Verfahren zur TEM-Praparation (T1).
SchlieBlich wurde als letztes Verfahren zudem
eine TEM-Praparation mittels Argon-lonen-
Politur (T2) durchgefuhrt. Aus dem Volumen
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Method /
Verfahren

Thinning step /
Dinnung

Mechanical polishing
(M1) /
Mechanische Politur
(M)

Waterless mechanical
polishing with
corrosion inhibitors
(M2) / Wasserlose
mechanische Politur
mit Korrosions-
inhibitoren (M2)

Waterless mechanical
polishing with ion
beam etching (M3) /
Wasserlose mecha-
nische Politur mit
lonenstrahlatzung
(M3)

Grinding (> 3 ym) /
Schleifen (> 3 um)

Distilled water /
Destilliertes Wasser

DP-Lubricant Brown
(Struers) /
DP-Schmiermittel
Braun (Struers)

DP-Lubricant Brown
(Struers) /
DP-Schmiermittel
Braun (Struers)

Active oxide colloidal
silica
(OP-U - Struers) /
Aktives kolloidales
Siliciumoxid (OP-U)
(Struers)

Polishing (< 3 ym) /
Polieren (< 3 ym)

Avilub Metacool
AFS-COB Extra (Avia) /
Avilub Metacool
AFS-COB Extra (Avia)

Argon plasma /
Argon-Plasma

Table 1: Summary of phase distributions based on EBSD measurements.

Tabelle 1: Zusammenfassung der Préparationsverfahren fiir mechanisch polierte Proben.

grinding and polishing using Allied Multi-
Prep; it differs from other mechanical polish-
ing procedures as this method uses ultrafine
diamond lapping films which speed up the
process. The MultiPrep is a semi-automatic
method and provides accurate control over
the sample thickness. Samples are thinned
to approximately 100 um thickness and sub-
sequently dimpled. At the end, samples are
milled with Arions until a hole appears in the
thinnest dimple region. The circumference of
the hole is an electron transparent region
and is suitable for TEM characterization.

2 Electron microscopy
characterization: SEM & EBSD

The surface analysis has been carried out for
all samples using secondary electrons (SE)
in a Zeiss Ultra 55 field emission gun (FEG)
microscope and in an FEI environmental
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wird eine Scheibe mit 3 mm Durchmesser ge-
stanzt, die mit dem Allied MultiPrep mechanisch
geschliffen und poliert wird. Das Verfahren un-
terscheidet sich zu anderen mechanischen
Polierverfahren dahingehend, dass hier ultrafei-
ne Diamantlappfolien verwendet werden, wo-
durch der Prozess beschleunigt wird. Das Mul-
tiPrep-Verfahren ist halbautomatisch und
bietet genaue Kontrolle Gber die Probendicke.
Die Proben werden auf eine Dicke von etwa
100 pm gedunnt. AnschlieBend wird auf einer
Seite der Probe eine Vertiefung geschliffen
und poliert. Sie werden schlieBlich mit Ar-lo-
nen geatzt, bis im dunnsten Muldenbereich
ein Loch entsteht. Die Peripherie des Lochs ist
ein fur die TEM-Charakterisierung geeigneter
elektronentransparenter Bereich.

2 Charakterisierung mit dem Elektro-
nenmikroskop: REM und EBSD

Die Oberflachenanalyse aller Proben wurde mit
Sekundarelektronen (SE) in  einem Zeiss
Ultra 55 Mikroskop mit Feldemissionskano-
ne (FEG) und einem FEI-,Environmental Scan-
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scanning electron microscope (ESEM)
Quanta 450 FEG. The acceleration voltage
used varies between 5-10 kV and the work-
ing distance is between 5-12 mm. Success-
ful electron backscatter diffraction (EBSD)
measurements are also shown next to the
SEM surface images. The EBSD scans do
not necessarily correspond to the image ac-
quisition location. In the EBSD map, we see
the phase distribution of WC (yellow), FCC
cobalt (green,) and HCP cobalt (red). All
EBSD data are cleaned for one iteration using
“Cleanup Dataset” function in orientation im-
aging microscopy (OIM) analysis, the param-
eters are: grain tolerance angle: 5, minimum
grain size: 6, restrict cleanup to points with
Clsless than 0.05. We neglect any points with
confidence index below 0.05 when reporting
our EBSD data; these neglected points are
plotted as black points in the EBSD maps.
The scans are done at 15 kV using 120 um
lens with high current settings. The working
distance for our EBSD measurements is set
at 15 mm. Below, we show the 6 different pro-
cedures first for HMS and then for LMS sam-
ples. A summary of the phase distribution
values is given in Table 2.

Our reference for surface and EBSD charac-
terization is BIB, the SE image and the EBSD
phase distribution map are shown in Figure 1.
Inthe EBSD map, we see an excellent cover-
age of cobalt indexing, the area scanned is
approximately 60 x 50 pm with 50 nm step
size between each point at 10 x 10 binning
and a9 x 9 medium mask; the mapped area
is relatively large compared to the SE image,
as we need an adequate scanning area for an
accurate representation of the cobalt/WC
phase distribution. In the case of SE image,
we are interested in observing the cobalt
grains, as we will see in further samples that,
depending on the method used, the appear-
ance of these grains will change.
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ning Electron Microscope” auch auf Deutsch
Umweltrasterelektronenmikroskop (ESEM)
Quanta 450 FEG durchgefuhrt. Die Beschleu-
nigungsspannung variiert zwischen 5-10 kV
und der Arbeitsabstand betragt zwischen
5-12 mm. Neben den REM-Aufnahmen der
Oberflache werden auch erfolgreiche EBSD-
Messungen abgebildet. Die EBSD-Scans ent-
sprechen nicht unbedingt dem Ort, an dem
die Aufnahme gemacht wurde. Die EBSD-
Map zeigt die Phasenverteilungvon WC (gelb),
FCC-Cobalt (griin) und HCP-Cobalt (rot). Alle
EBSD-Daten werden fur eine lteration mit der
Funktion ,Cleanup Dataset” in OIM Analysis
bereinigt. Die Parameter lauten: Korntoleranz-
winkel: 5, MindestkorngréBe: 6, Beschrankung
der Bereinigung auf Punkte mit Cls unter 0,05
(Cl = Confidence Index (Vertrauensindex)).
Bei der Angabe unserer EBSD-Daten bertick-
sichtigen wir keine Punkte mit einem Vertrau-
ensindex von unter 0,05. Die nicht bertcksich-
tigten Punkte werden in EBSD-Maps als
schwarze Punkte dargestellt. Die Scans wer-
den bei 15 kV mit einer 120-pm-Linse und
Hochstromeinstellung durchgefihrt. Der Ar-
beitsabstand fur unsere EBSD-Messungen ist
auf 15 mm eingestellt. Im Folgenden zeigen
wir die sechs verschiedenen Verfahren zu-
nachst an HMS- und dann an NMS-Proben. In
Tabelle 2 sind die Werte der Phasenverteilung
zusammengefasst.

Unsere Referenz fur die Oberflachen- und
EBSD-Charakterisierung ist BIB. Bild 1 zeigt
die entsprechende SE-Aufnahme und die
EBSD-Phasenverteilungs-Map. In der EBSD-
Map ist eine hervorragende Abdeckung mit
indiziertem Cobalt zu erkennen. Der gescann-
te Bereich hateine GréBevonetwa60 x 50 pm
bei einer Schrittweite von 50 nm zwischen den
Punkten bei einem 10 x 10-Binning-Modus
und einer mittleren 9 x 9-Maske. Der in der
Map abgebildete Bereich ist im Vergleich zur
SE-Aufnahme relativ groB, da fir eine genaue
Darstellung der Cobalt/WC-Phasenverteilung
ein ausreichend groBer Scanbereich benétigt
wird. Hinsichtlich der SE-Aufnahme liegt unser
Interesse in der Betrachtung der Cobaltkérner,

Pract. Metallogr. 62 (2025) 4 DE GRUYTER
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Teomie | we | corco | conce | TomCoamapsis ) | Iness
HMS 1 89.0 10.4 0.7 1.1 6.73
HMS M1 100.0 0.0 0.0 0.0 -
HMS M2 99.3 0.5 0.2 0.7 28.5
HMS M3 94.0 1.3 4.7 6.0 78.3
HMS T1 85.0 5.4 9.6 15 64.0
HMS T2 95.8 41 0.1 4.2 2.38
LMS 1 88.3 1.5 0.2 1.7 1.71
LMS M1 100.0 0.0 0.0 0.0 -
LMS M2 98.1 1.6 0.3 1.9 15.8
LMS M3 95.2 4.6 0.2 4.8 417
LMS T1 54 29.9 64.7 94.6 68.4
LMS T2 94.9 4.9 0.2 5.1 3.92

Table 2: Summary of preparation procedures for mechanically polished samples.
Tabelle 2: Auf EBSD-Messungen basierende Zusammenfassung der Phasenverteilungen.

denn das Aussehen der Korner andert sich mit
dem Verfahren, wie wir bei weiteren Proben
sehen werden.

The result of M1 procedure, shown in Fig- Bild 2 zeigt das Ergebnis des M1-Verfahrens.
ure 2, delivered a good surface finish for WC, Es lieferte eine gute Oberflachengute fur WC,
but not for cobalt. We face the problem of aber nicht fur Cobalt: Wahrend der Praparati-

WD=84mm Width=2500pm 2Hm
EHT=10.00 kV Detector = SE2 B7390X_3

Figure 1: I1 surface of HMS sample with a corresponding phase distribution scan generated from the
EBSD signal. Yellow = WC, green = FCC cobalt, red = HCP cobalt.

Bild 1: 11-Oberfldche der HMS-Probe mit einem entsprechenden Phasenverteilungs-Scan, der aus dem
EBSD-Signal generiert wurde. Gelb = WC, Griin = FCC-Cobalt, Rot = HCP-Cobalt.
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Figure 2: M1 of HMS sample. Red arrows indicating the edge effect and the corresponding EBSD map

of the surface. Yellow = WC.

Bild 2: M1 der HMS-Probe. Entsprechende EBSD-Map der Oberfldche; rote Pfeile zeigen Kanteneffek-

te an. Gelb = WC.

cobalt leaching during preparation. Due to
that, we were unable to obtain a good EBSD
map for the corresponding route applied, as
no signal was detected from the backscat-
tered electrons from cobalt. The red arrows
show bright edges, which means that the
cobalt grains and surrounding WC are not on
the same level.

We change the grinding medium to non-wa-
ter-based solution; adding to that, we use a
cobalt corrosion inhibitor solution to hinder
the dissolution of cobalt as much as possible
for better cobalt indexing in EBSD. Neverthe-
less, as seen in Figure 3, the indexing is bad,
though a cobalt signal is detected. Moreover,
the edge effect is seen in Figure 3; the white
dots in the SE image are a residue from the
polishing solution.

We apply an identical grinding procedure to
the sample in Figure 3. The polishing is done
this time using argon plasma etching for
7 minutes. We can obtain good phase map-
ping, although we notice a phase transforma-
tion of the majority of FCC cobalt to HCP
cobalt. This means that the argon plasma
etching is altering the crystal structure on the
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on werden wir mit dem Problem des Cobalt-
Leachings konfrontiert. Infolgedessen konn-
ten wir fur die entsprechende Routine keine
gute EBSD-Map erhalten, da kein Rickstreue-
lektronensignal von Co erhalten wurde. Die
roten Pfeile zeigen helle Kanten. Das heif3t,
Cobaltkérner und umgebendes WC liegen
nicht auf derselben Ebene.

Wir wechseln das Schleifmedium und verwen-
den eine nicht wasserbasierte Losung. AuBer-
dem greifen wir auf eine Losung mit einem
Korrosionsinhibitor fir Cobalt zurlick, um die
Auslésung von Cobalt so weit wie méglich zu
verhindern und beim EBSD eine bessere Indi-
zierung des Cobalts zu erzielen. Obwohl ein
Cobaltsignal erkannt wird, fallt die Indizierung,
wie in Bild 3 zu erkennen, schlecht aus. Hier
treten dartber hinaus Kanteneffekte auf. Bei
den weiBen Punkten in der SE-Aufnahme han-
delt es sich um Ruckstande der Polierldsung.

Wir wenden bei der in Bild 3 gezeigten Probe
das gleiche Schleifverfahren an. Dieses Mal
wird die Probe 7 Minuten lang mittels Argon-
Plasmaatzen poliert. Wir erhalten eine gute
Phasen-Map, obwohl eine Phasenumwand-
lung des GroBteils des FCC-Cobalts zu HCP-
Cobalt festzustellen ist. Das bedeutet, dass
die Kristallstruktur auf der Probenoberflache

Pract. Metallogr. 62 (2025) 4 DE GRUYTER
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Figure 3: M2 of HMS sample and its EBSD map. Yellow = WC, green = FCC cobalt, red = HCP cobalt.
Edge effect is marked with red arrows.

Bild 3: M2 der HMS-Probe und entsprechende EBSD-Map. Gelb = WC, Griin = FCC-Cobalt, Rot =
HCP Cobalt; Kanteneffekte sind mit roten Pfeilen gekennzeichnet.

surface of the sample. The mapping also durch das Argon-Plasmaatzen verandert wird.

shows a drop in total cobalt indexed com- Im Vergleich zur Probe in Bild 1 zeigt die Map

pared to the sample in Figure 1 (see Table 2)) auch einen Ruckgang des insgesamt indizier-
ten Cobalts (siehe Tabelle 2.)

We also compare the most used TEM prep- Wir vergleichen auBerdem das am haufigsten

aration method, FIB, to our method of choice verwendete TEM-Praparationsverfahren, FIB,

[1. We notice that most of the indexed grains mit dem Verfahren unserer Wahl, I1. Wir stellen

are HCP, which potentially means that the fest, dass es sich bei den meisten indizierten

method induces preparation errors and mis- Kérnern um HCP handelt. Das bedeutet mog-

represents of the results. licherweise, dass das Verfahren Praparations-
fehler hervorruft und falsche Ergebnisse an-
gezeigt werden.

Figure 4: M3 of HMS sample with its EBSD map. Yellow = WC, green = FCC cobalt, red = HCP cobalt.
Edge effect is indicated by red arrows.

Bild 4: M3 der HMS-Probe mit entsprechender EBSD-Map. Gelb = WC, Griin = FCC-Cobalt, Rot =
HCP-Cobalt; Kanteneffekte sind mit roten Pfeilen gekennzeichnet.
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Figure 5: FIB lamella of HMS sample
with its EBSD map. Yellow = WC,
green = FCC cobalt, red = HCP cobalt.

Bild 5: FIB-Lamelle der HMS-Probe
mit entsprechender EBSD-Map.
Gelb = WC, Griin = FCC-Cobalt,
Rot = HCP-Cobalt.

For the sample in Figure 6, the T2 procedure Bei der in Bild 6 gezeigten Probe wurde das
was chosen. As seen, we obtain a good T2-Verfahren gewahlt. Wir erreichen hier, trotz
EBSD quality surface, though the amount of einer geringeren indizierten Menge als in
indexed points is less than the amount seen Bild 1, eine Oberflache in guter EBSD-Quali-
in Figure 1. Adding to that, the preparation tat. Es ist hier anzumerken, dass diese Prapa-

route done is time consuming and tedious. rationsroutine zeitaufwandig und muhsam ist.
The same procedure is done for all LMS sam- Das gleiche Verfahren wird bei allen NMS-Pro-
ples, and the results are mostly identical. Fig- ben angewendet und die Ergebnisse fallen

ure 7 shows our refence method as well as weitestgehend identisch aus. Bild 7 zeigt das

the corresponding surface using SE. In most Ergebnis unseres Referenzverfahrens sowie

cases, HMS samples have a higher indexed die entsprechende Oberflache als SE-Aufnah-

HCP cobalt percentage than the LMS ones. me. In den meisten Féllen liegt bei HMS-Pro-
ben ein héherer indizierter HCP-Cobaltanteil
vor als bei NMS-Proben.
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Figure 6: T2 of HMS sample and its corresponding EBSD map. Yellow = WC, green = FCC cobalt,
red = HCP cobalt.

Bild 6: T2 der HMS-Probe und entsprechende EBSD-Map. Gelb = WC, Griin = FCC-Cobalt, Rot =
HCP-Cobalt.

240 Pract. Metallogr. 62 (2025) 4  DE GRUYTER



Alatrash, A. et al: Alterations in work tools / Gefugeveranderungen in Zerspanungswerkzeugen

WD= 51mm  Width=5000pm 1Okm
2

EHT =10.00kV Detector = SE: 6016X_13

Figure 7: 11 LMS sample with its EBSD map. Yellow = WC, green = FCC cobalt, red = HCP cobalt.
Bild 7: 11-NMS-Probe mitentsprechender EBSD-Map. Gelb = WC, Griin = FCC-Cobalt, Rot = HCP-Cobalt.
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Figure 8: M1 of LMS sample and the corresponding EBSD map. Yellow = WC. Edge effect is marked
with red arrows.

Bild 8: M1 der NMS-Probe und entsprechende EBSD-Map. Gelb = WC. Kanteneffekte sind mit roten
Pfeilen gekennzeichnet.

In Figure 8, similar to Figure 2, the applied In Bild 8 zeigt sich &hnlich wie in Bild 2, dass
route is not good enough for EBSD analysis die angewendete Routine fur die EBSD-Ana-

as previously seen and mentioned in Fig- lyse nicht ausreichend geeignet ist. Es sind
ure 2; therefore, further processing steps are daher weitere Praparationsschritte erforder-
needed. Our system was not able to index lich. Unser System konnte, wie in der EBSD-
cobalt grains, as can be seen in the EBSD Map in Bild 8 zu erkennen, keine Cobaltkdrner
map in Figure 8. indizieren.

We can still see the difference in the degree Wir kénnen noch immer den Unterschied beim

of polishing between WC and Co (Figure 9). Poliergrad zwischen WC und Co erkennen
We are able to detect a cobalt signal; the (Bild 9). Wir kébnnen Cobaltsignale erkennen,
EBSD map shows poor cobalt indexing. aber die EBSD-Map zeigt eine schlechte Indi-

zierung von Cobalt.
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The phase transformation in Figure 4 did not Eine Phasenumwandlung wie in Bild 4 fand in
occur in the LMS, which means that the ef- der NMS-Probe nicht statt. Daraus l&sst sich
fect is related to the interaction between the folgern, dass das Phanomen auf eine Wech-
argon plasma and the HMS sample. The selwirkung zwischen dem Argon-Plasma und
surface and the quality of the indexed EBSD der HMS-Probe zurlckgefuhrt werden kann.
map are okay, though the issue of cobalt Oberflache und Qualitat der indizierten EBSD-
loss still stands, as the total percentage of Map sind in Ordnung. Allerdings besteht das
indexed cobalt is much less compared to Problem des Cobaltverlusts weiterhin, da der
Figure 8. We still see cobalt leaching and Gesamtanteil des indizierten Cobalts im Ver-
bright edges of WC. Nevertheless, it is not gleich zu Bild 8 viel geringer ist. Es sind noch
as dramatic as it was possible to consist- immer Cobalt-Leaching und helle WC-Kanten
ently obtain EBSD maps. zu erkennen. Das Ergebnis ist allerdings nicht
wirklich dramatisch, denn es war moglich,
durchweg EBSD-Maps zu erhalten.
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Figure 9: M2 of LMS sample with the corresponding EBSD map. Yellow = WC, green = FCC cobalt,
red = HCP cobalt. Red arrows are used to mark some of leached cobalt grains.

Bild 9: M2 der NMS-Probe mit entsprechender EBSD-Map. Gelb = WC, Griin = FCC-Cobalt, Rot =
HCP-Cobalt. Einige der ausgeldsten Cobalt-Kérner sind mit roten Pfeilen markiert.

Figure 10: M3 of LMS sample with its EBSD map. Yellow = WC, green = FCC cobalt, red = HCP cobalt.

Bild 10: M3 der NMS-Probe mit entsprechender EBSD-Map. Gelb = WC, Griin = FCC-Cobalt, Rot =
HCP-Cobalt.
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In Figure 11, we were not able to get diffrac-
tion WC patterns, though it was possible for
cobalt. Furthermore, just like in Figure 5,
most of the cobalt grains transformed to HCP.
This confirms that T1 does influence the crys-
tal structure of individual cobalt grains and
causes a phase transition. The method
should and must not be applied if the binder
phase is of an interest. The interaction be-
tween the gallium beam and the Cobalt
grains in FIB directly influences the cobalt
microstructure in WC-Co

Figure 12 shows the T2 route for a LMS sam-
ple. Just like with the HMS sample, good pat-
tern indexing is achieved, though figure 6
shows a decrease of total cobalt indexed

3 Discussion

Based on our investigations, we can report
the following findings: in terms of the influ-
ence of sample preparation, both high mag-
netic saturated and low magnetic saturated
have mostly similar behavior, except for the
case of M3 (waterless polishing with argon
plasma etching). All routes that involved me-
chanical polishing are not adequate for EBSD
characterization due to cobalt losses. In ad-
dition, the M3 procedure caused the FCC
cobalt phase to transition to HCP in samples
with HMS; this phase transition was not ob-

DE GRUYTER
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In Bild 11 konnten wir zwar fir Cobalt, aber
nicht fur WC Beugungsmuster erhalten. Wie
aus Bild 5 hervorgeht, kam es bei den meisten
Cobaltkdrnern zu einer Phasenumwandlung
zu HCP. Das bestatigt, dass sich T1 auf die
Kristallstruktur einzelner Cobaltkérner aus-
wirkt und einen PhasenUbergang hervorruft.
Das Verfahren sollte und darf dann nicht an-
gewendet werden, wenn die Bindephase von
Interesse ist. Der FIB-Galliumstrahl wirkte sich
direkt auf das Cobaltgeftige in WC-Co aus.

Bild 12 zeigt das Ergebnis der T2-Routine fr
eine NMS-Probe. Wie bei der HMS-Probe fallt
die Musterindizierung gut aus, obwohl in Bild 6
eine Abnahme des insgesamt indizierten Co-
balts festzustellen ist.

3 Diskussion

In unseren Untersuchungen erzielten wir die
folgenden Ergebnisse: Im Hinblick auf den Ein-
fluss der Probenpraparation zeigen sowohl
Proben mit hoher magnetischer Sattigung als
auch Proben mit niedriger magnetischer Satti-
gung ein groBtenteils ahnliches Verhalten, mit
Ausnahme von M3 (wasserloses Polieren mit-
tels Argon-Plasmaétzen). Alle Routinen, in
denen mit einer mechanischen Politur gearbei-
tet wird, sind aufgrund von Cobaltverlusten
nicht fur die EBSD-Charakterisierung geeig-
net. Darlber hinaus fuhrte das M3-Verfahren

Figure 11: FIB lamella of LMS
sample and the acquired EBSD map.
Yellow = WC, green = FCC cobalt,
red = HCP cobalt.

Bild 11: FIB-Lamelle bzw. NMS-
Probe und aufgenommene EBSD-Map.
Gelb = WC, Griin = FCC-Cobalt,

Rot = HCP-Cobalt.
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Figure 12: T2 of LMS sample with its EBSD map. Yellow = WC, green = FCC cobalt, red = HCP cobalt.

Bild 12: T2 der NMS-Probe mit entsprechender EBSD-Map. Gelb = WC, Griin = FCC-Cobalt, Rot = HCP-

Cobalt.

served in the low magnetically saturated
samples. All samples that underwent any sort
of mechanical polishing showed a decrease
in total cobalt indexed in comparison to 11
(broad ion beam milling). Despite these re-
sults, any applied route is sufficient for meth-
ods with biginteraction volume, such as X-ray
diffraction (XRD). Samples that involved an
ion milling step showed better indexing using
EBSD. In the case of BIB, the sample prepa-
ration is straight forward; the drawbacks for
this method are the specialized equipment,
the extra blade required to operate the ma-
chine [6], and the limited characterization
region. T1 (FIB-SEM) is not recommended for
a binder phase analysis due to FCC to HCP
cobalt phase transition. T2 (standard TEM
and ion polishing) provides a large charac-
terization area at the cost of the reduction of
cobalt indexed in EBSD. We can confidently
state that FIB induces cobalt phase transition
in all samples we analyzed, due to the inter-
action between the gallium beam and cobalt
grains. For precise and concise microstruc-
tural investigations, only 11 (broad ion beam
milling) is recommended.

244

dazu, dass die FCC-Cobaltphase in Proben
mit HMS zu HCP uberging. In den Proben mit
niedriger magnetischer Sattigung konnte die-
ser Phasentbergang nicht beobachtet wer-
den. Bei allen Proben, die in irgendeiner Form
mechanisch poliert wurden, ging der Wert des
insgesamt indizierten Cobalts im Vergleich zu
I1 (Breitstrahl-lonenatzen) zurlck. Trotz dieser
Ergebnisse ist jedes der angewandten Routi-
nen flr Verfahren mit groBem Interaktionsvolu-
men, beispielsweise Rontgenbeugung, aus-
reichend. Fur Proben, die im Rahmen der
Praparation ionenstrahlgeatzt wurden, wird
mittels EBSD eine bessere Indizierung erzielt.
Die Probenpraparation mit BIB ist unkompli-
ziert. Zu den Nachteilen des Verfahrens zahlen
das spezielle Gerat, die zum Betrieb des Ge-
rats erforderliche zusatzliche Probenhalter [6]
und der begrenzte Charakterisierungsbereich.
Aufgrund des Phasenlbergangs von FCC zu
HCP wird T1 (FIB-REM) nicht fUr eine Analyse
der Bindephase empfohlen. T2 (Standard-TEM
und lonenpolieren) ermoglicht einen groBen
Charakterisierungsbereich auf Kosten eines
Ruckgangs des in EBSD indizierten Cobalts.
Wir kdnnen mit Sicherheit sagen, dass FIB auf-
grund der Wechselwirkung zwischen dem Gal-
liumstrahl und den Cobaltkérnern in allen von
uns analysierten Proben einen Cobaltphasen-
Ubergang induziert. Fur prazise Geflgeunter-
suchungen wird lediglich 11 (Breitstrahl-lone-
natzen) empfohlen.
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4 Conclusion

Sample preparation is the most important
step in any microscopic analysis. Choosing
and understanding the applicability of each
procedure is as important as the interpreta-
tion of the results. We show that established
techniques provide an altered representa-
tion of the samples. We also show that a
substantial phase transition takes place in
the case of plasma etching. Such methods
must not be used for a binder phase char-
acterization. We also recommend assess-
ing the magnetic saturation of the sample
and reporting it in the research work. The
amount of HCP cobalt present is not suffi-
cient as an indicator to determine the mag-
netic behavior of WC-Co tools; neverthe-
less, it may act as an indicator if the
characterization is done consistently. Unfor-
tunately, depending solely on mechanical
polishing is inadequate for a binder phase
characterization. As a result, to obtain the
best surface currently possible, BIB must be
used to provide a defect-free and EBSD
compatible surface. Separate samples
have to be prepared for XRD and TEM char-
acterization.
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4 Schlussfolgerung

Die Probenpréparation ist der wichtigste
Schritt jeder mikroskopischen Analyse. Die
Auswahl und das Wissen um die Anwendbar-
keit jedes Verfahrens ist ebenso wichtig wie
die Interpretation der Ergebnisse. Es wird auf-
gezeigt, dass etablierte Techniken eine unter-
schiedliche Darstellung der Proben hervor-
bringen. Gezeigt wird auBerdem, dass
Plasmaéatzen einen wesentlichen Phasen-
Ubergang hervorruft. Solche Verfahren dirfen
zur Charakterisierung der Bindephase nicht
angewendet werden. Wir empfehlen auBer-
dem, die magnetische Sattigung der Probe zu
ermitteln und in der Forschungsarbeit anzu-
geben. Die vorhandene Menge an HCP-Co-
balt reicht als Kennzahl zur Bestimmung des
magnetischen Verhaltens von WC-Co-Werk-
zeugen nicht aus, kann aber im Rahmen einer
konsequenten Charakterisierung dennoch als
Indikator dienen. Leider gentgt es fur die Cha-
rakterisierung der Bindephase nicht, aus-
schlieBlich auf eine mechanische Politur zu
setzen. Um die derzeit bestmogliche Oberfla-
che zu erzielen, muss daher mit BIB gearbeitet
werden, das eine fehlerfreie und sich fir EBSD
eignende Oberflache hervorbringt. Fur die
Charakterisierung mittels XRD und TEM mus-
sen separate Proben prapariert werden.
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