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2D Stereology Estimates and 3D Serial
Sectioning for Additively Manufactured
Ti 6Al 2Sn 4Zr 2Mo Alloy

Vergleich der Porositatsanalyse einer
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Abstract

Porosity is a typical defect in additively
manufactured (AM) parts. Such defects
limit the properties and performance of AM
parts, and therefore need to be character-
ized accurately. Current methods for char-
acterization of defects and microstructure
rely on classical stereological methods that
extrapolate information from two dimen-
sional images. The automation of serial
sectioning provides an opportunity to pre-
cisely and accurately quantify porosity in
three dimensions in materials. In this work,
we analyzed the porosity of an additively
manufactured Ti 6Al 2Sn 4Zr 2Mo sample
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Kurzfassung

Porositatisteintypischer FehlerinBauteilenaus
additiver Fertigung (AF). Solche Fehler beein-
trachtigen Eigenschaften und Leistung von AF-
Teilen. Sie mUssen daher genau charakterisiert
werden. In aktuellen Verfahren zur Charakteri-
sierung von Fehlern und Geflige werden klas-
sische stereologische Verfahren angewendet,
die Informationen aus zweidimensionalen Bil-
dern ableiten. Die Automatisierung bei Serien-
schnittverfahren bietet die Méglichkeit, die Po-
rositat in Werkstoffen prazise dreidimensional
zu quantifizieren. In dieser Arbeit haben wir die
Porositat einer Ti 6Al 2Sn 4Zr 2Mo-Probe aus
additiver Fertigung mit Robo-Met.3D®, einem
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using Robo-Met.3D®, an automated se-
rial sectioning system. Image processing
for three dimensional reconstruction of the
serial-sectioned two dimensional images
was performed using open source image
analysis software (Fiji/lmaged, Dream.3D,
Paraview). The results from this 3D serial
sectioning analysis were then compared
to classical 2D stereological methods
(Saltykov stereological theory). We found
that for this dataset, the classical 2D meth-
ods underestimated the porosity size and
distributions of the larger pores; a critical
attribute to fatigue behavior of the AM part.
The results suggest that acquiring experi-
mental data with equipment such as Robo-
Met.3D® to measure the number and size
of particles such as pores in a volume irre-
spective of knowing their shape is a better
choice.

1. Introduction

Three-dimensional characterization of mi-
crostructural features such as size, shape
and distribution of porosity provides us
with geometrical measurements of fea-
tures directly, and provides critical input
into Integrated Computational Materials
Science and Engineering (ICMSE) models.
Porosity plays a critical role in determining
the mechanical behavior of a material and
makes the material appropriate for specific
biomedical applications requiring low stiff-
ness and high surface area, or acts as a
limitation for certain aerospace applica-
tions affecting fatigue life. It is important to
understand the size, distribution and mor-
phology of porosity in order to accurately
predict the mechanical performance of a
material.

Until the advent of serial sectioning, classi-
cal stereological methods, which extrapo-
late information from two dimensional imag-
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automatisierten System zur Ausflhrung von
Serienschnitten, untersucht. Die Serienschnit-
te der zweidimensionalen Bilder wurden fur die
dreidimensionale Rekonstruktion unter Einsatz
einer Open Source-Bildanalysesoftware (Fiji/
Image J, Dream.3D, Paraview) verarbeitet. Die
Ergebnisse dieser 3D-Serienschnittanalyse
wurden anschlieBend mit Ergebnissen klassi-
scher stereologischer Verfahren (2D, stereo-
logische Theorie von Saltykov) verglichen. Wir
haben fur diesen Datensatz festgestellt, dass
die klassischen 2D-Verfahren die PorengroBe
und die Verteilung der gréBeren Poren, ein ent-
scheidendes Merkmal fir das Ermudungsver-
halten des AF-Teils, unterbewerteten. Die Er-
gebnisse legen nahe, dass die Erfassung von
Versuchsdaten mit Geraten wie beispielsweise
Robo-Met.3D®, mit denen Anzahl und GréBe
von Partikeln in einem Volumen unabhéangig
davon, ob ihre Form bekannt ist oder nicht,
die bessere Alternative ist.

1. Einleitung

Die dreidimensionale Charakterisierung von
Geflgemerkmalen wie GroBe, Form und Poro-
sitatsverteilung liefert uns direkt geometrische
MessgréBen der Merkmale und entscheiden-
den Input fir Modelle der integrierten rechner-
gestutzten Materialwissenschaft und -technik
(Integrated Computational Materials Science
und Engineering, ICMSE). Die Porositat spielt
bei der Bestimmung des mechanischen Ver-
haltens eines Werkstoffes eine entscheidende
Rolle. Von ihr hangt ab, ob sich der Werkstoff
fur bestimmte biomedizinische Anwendungen,
die geringe Steifigkeit und eine groBe Oberfla-
che erfordern, eignet, oder ob sein Einsatz flr
bestimmte Anwendungen im Bereich Luft- und
Raumfahrt aufgrund ihres Einflusses auf die Er-
mudungslebensdauer, eingeschranktist. Umdie
mechanische Leistung eines Werkstoffes genau
vorherzusagen, ist es wichtig, GrdBe, Verteilung
und Morphologie der Porositat zu verstehen.

Bis zum Aufkommen von Serienschnitten
wurden diese Informationen durch Gefl-
geanalysen mit klassischen stereologischen

Pract. Metallogr. 54 (2017) 2
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Fig. 1: 2D Section through a 3D distribution of Pores
Bild 1: 2D-Schnitt durch eine 3D-Verteilung von Poren

es, were used to derive this information from
microstructural analyses. There is always a
level of uncertainty associated with classical
approaches in overestimating or underesti-
mating the true feature size and shape. The
underestimation of pore sizes that results
when only a 2D section through a porous
body is measured is apparent from the
sketch in Fig. 1. For any given pore that is
intersected by a plane, the plane intersects
the pore at a true diameter only rarely. In
most cases, the plane will intersect at a sec-
tion through the pore where the diameter of
the exposed circle of intersection is smaller
than the true diameter of the pore.

Serial sectioning involves removing ma-
terial from a sample layer by layer. It is a
practical and direct method of obtaining
three dimensional data of the microstruc-
ture, especially when automated [1]. Mul-
tiple destructive (atom probe tomography,
laser/plasma FIB-SEM and Robo-Met.3D®)
as well as nondestructive (micro x-ray
computed tomography (microCT), ultra-
sonic imaging) methods are available and
appropriate for characterizing features of
varying length scales, depending on the
feature of interest. Selection of the appro-
priate technique is predicated on the re-
quired spatial resolution, time, destructive
vs. nondestructive, and analysis area / vol-
ume for 3-D microstructural characteriza-
tion. Tab. 1 summarizes several techniques
and their associated range of length scales
[2-6].

Pract. Metallogr. 54 (2017) 2

Verfahren aus zweidimensionalen Bildern ex-
trapoliert. Klassische Methoden bringen stets
einen gewissen Unsicherheitsfaktor mit sich,
da die tatsachliche GroBe bzw. Form Uber-
schatzt bzw. unterschatzt wird. Die Porengro-
Be wird unterschatzt, wenn nur ein 2D-Schnitt
durch einen pordsen Korper erfasst wird. Dies
geht aus dem Schaubild in Bild 1 hervor. Wird
eine Pore von einer Ebene geschnitten, trifft
dieser Schnitt nur selten auf den tatsach-
lichen Durchmesser der Pore. In den meisten
Fallen durchschneidet die Ebene die Pore in
einem Abschnitt, in dem der Durchmesser des
freigelegten Schnittkreises kleiner ist als der
tatsachliche Durchmesser der Pore.

Bei Serienschnitten wird Schicht fur Schicht
Material von einer Probe abgetragen. Es ist
ein praktisches und direktes Verfahren, das
dreidimensionale Daten zum Geflge liefert, ins-
besondere bei einem automatisierten Verfahren
[1]. Mehrere zerstérende Verfahren (Atomson-
dentomographie, FIB-REM (Laser/Plasma) und
Robo-Met.3D®) sowie zerstdrungsfreie Ver-
fahren (rechnergestitzte Mikroréntgentomo-
graphie  (Mikro-CT), Ultraschallbildgebung)
stehen hier zur Verfigung. In Abhangigkeit des
entsprechend zu analysierenden Merkmals
eignen sich diese fur die Charakterisierung von
Merkmalen unterschiedlicher Langenskalen.
Die Wahl des geeigneten Verfahrens richtet
sich nach folgenden Aspekten: Erforderliche
raumliche Auflésung, Zeit, zerstérend oder zer-
stérungsfrei und Analyseflache/-volumen fir
die 3D-Gefugecharakterisierung. Tab. 1 flhrt
zusammenfassend einige Techniken und den
zugehorigen Langenskalenbereich auf [2-6].
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Teomque Techri | LgpaSeles (m | Desrctve on Desiruetve
gg.ﬁigmfgﬁgsgfoﬂoogéfapph% é 10710-10°8 Destructive / zerstérend
FIB/SEM / FIB/REM 108-107° Destructive / zerstérend
Robo-Met.3D® 1077-1073 Destructive / zerstérend
A &V Micromiller / A & V Mikrofraser 106-1073 Destructive / zerstérend
Micro X-ray CT / Mikroréntgen-CT 1076-107 Non-Destructive / zerstérungsfrei

Tab. 1: 3D Microstructural Characterization Techniques. References: Kral, M. V. 2004, Lieberman, S. I.
2006, Spowart, J. E. 2006, Zankel, A. 2014, Sosa, J.M. 2014.

Tab. 1: Gefligecharakterisierungstechniken in 3D. Referenzen: Kral, M V. 2004, Lieberman, S. I. 2006,
Spowart, J. E. 2006, Zankel, A. 2014, Sosa, J. M. 2014.

In cases where features of interest are larg-
er, a light microscopy-based approach is an
appropriate method. An early implementa-
tion of such a method using a customized
sliding microtome equipped with a micro-
milling attachment to prepare the samples,
followed by etching and imaging using a
light microscope, was demonstrated by
Alkemper and Voorhees [7].

Porosity is a significant feature of interest for
characterization using microCT scans, how-
ever limited in resolution to identify pores in
the order of voxel size. Bright field microsco-
py aids in easy identification of pores due to
large difference in reflection of light between
metal and pores present in the sample and
resolution is an order of magnitude higher
compared to microCT which is useful in
identification of small pores [8-9]. Hence a
serial sectioning technique combined with
bright field microscopy helps to identify
and quantify more number of pores com-
pared to microCT scans which is a critical
attribute for additive manufactured parts.
Robo-Met.3D® is a more recent commer-
cial product for serial sectioning. It uses a
combination of mechanical metallographic
polishing and etching followed by light mi-
croscopy imaging of each layer to examine

80

In Fallen, in denen die zu analysierenden
Merkmale einen groBeren MaBstab aufweisen,
eignen sich lichtmikroskopische Verfahren.
Frih wurde ein solches Verfahren unter Ver-
wendung eines entsprechend eingerichteten
Schlittenmikrotoms, das zur Probenpraparati-
on mit einer Mikrofrasvorrichtung ausgerustet
war (gefolgt von einem Atzschritt und der
Bildgebung mit einem Lichtmikroskop), von
Alkemper und Voorhees angewendet [7].

Die Porositat ist ein wesentliches Merkmal bei
einer Charakterisierung mittels Mikroréntgento-
mographie-Scans. Allerdings ist die Auflésung
fur die Erkennung von Poren auf die GroBen-
ordnung der VoxelgréBe begrenzt. Die Hellfeld-
mikroskopie ist bei der einfachen Identifizierung
von Poren aufgrund eines groBen Unterschieds
bei der Lichtreflexion zwischen Metall und den
in der Probe vorhandenen Poren nutzlich. Die
Auflésungist, im Vergleich zur Mikro-CT, zudem
eine GroBenordnung héher, was bei der Er-
kennung von kleinen Poren hilfreich ist [8-9].
Durch eine mit Hellfeldmikroskopie kombinierte
Serienschnitttechnik kdnnen somit im Vergleich
zu Mikro-CT-Scans mehr Poren erkannt und
quantifiziert werden, was fUr Teile aus additiver
Fertigung wesentlich ist. Robo-Met.3D? st ein
neueres kommerzielles Produkt zur Herstellung
von Serienschnitten. Fir die Analyse vieler
Strukturwerkstoffe werden hier mechanisches

Pract. Metallogr. 54 (2017) 2
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many structural materials. Arrays of image
tiles from each layer can be stitched into
a montage image. Stacks of such images
are then aligned and analyzed using open
source or commercially available image
analysis software to create a 3D dataset
[10-11]. The process allows for the analysis
of a wide variety of materials, while avoiding
some of the surface contamination chal-
lenges inherent in micro-milling methods
[12-14].

2. Robo-Met.3D® Equipment Specifi-
cations and Capabilities:

Robo-Met.3D® as shown in Fig. 2 is a self-
contained automated optical tomography
system that generates two-dimensional
data sets from multiple sequenced layers
for three-dimensional microstructural in-
vestigations. The system is fully enclosed,
consisting of an automatic polishing system
with a cassette of eight platens allowing for
polishing with multiple cloths, diamond and
colloidal alumina/silica suspensions, two
ultrasonic cleaning stations, 3 washing/ dip
well stations for etching, one drying station,
and a fully automated inverted microscope.
It has an external operator station for pro-
cess parameter inputs. Once set-up, the
operation is fully automated.

The output is a set of images that are
readily transferred to available analysis
software packages, as appropriate for the
analysis required. This system dramatical-
ly reduces the amount of time required for
sectioning and imaging the sample which
includes sample preparation, and image
capturing. It can be a validation tool for
examining the quality of materials, identi-
fying solidification defects in coatings and
for characterizing freckle defects in single

Pract. Metallogr. 54 (2017) 2

metallographisches Polieren und Atzen kom-
biniert. AnschlieBend wird jede einzelne Schicht
lichtmikroskopisch abgebildet. Arrays aus Bild-
kacheln jeder Schicht kénnen in ein Montage-
bild eingearbeitet werden. Um einen 3D-Daten-
satz zu erstellen, werden Stapel solcher Bilder
anschlieBend ausgerichtet und unter Verwen-
dung einer Open Source- oder einer im Handel
erhaltlichen Bildanalysesoftware analysiert
[10-11]. Dieses Verfahren erlaubt die Analyse
einer Vielzahl an Werkstoffen, wobei zudem
einige der bei Mikrofrasverfahren auftretenden
Herausforderungen durch  Oberflachenver-
unreinigung vermieden werden [12-14].

2. Robo-Met.3D® Gerétespezifika-
tionen und Systemfahigkeiten:

Robo-Met.3D® (wie in Bild 2 abgebildet) ist
ein geschlossenes automatisiertes optisches
Tomographiesystem, das anhand mehrerer auf-
einanderfolgender Schichten zweidimensionale
Datensétze fur dreidimensionale Gefligeunter-
suchungen erstellt. Es handelt sich um ein voll-
standig geschlossenes System, das sich aus
den folgenden Elementen zusammensetzt: au-
tomatisches Poliersystem mit einer Kassette mit
acht Tragerplatten, die ein Polieren mit mehreren
Tuchern ermdglicht, Diamant- und kolloidale
Aluminiumoxid-/Silicasuspensionen, zwei Ultra-
schallreinigungsstationen, drei Wasch-/Tauch-
badstationen zum Atzen, eine Trocknungsstation
und ein vollautomatisiertes inverses Mikroskop.
Die Prozessparameter kdnnen Uber eine externe
Bedienstation eingegeben werden. Einmal ein-
gerichtet, arbeitet das System vollautomatisch.

Das System erzeugt eine Bildreihe, die sogleich
an verflgbare und flr die entsprechende Ana-
lyse geeignete Analysesoftwarepakete Ubertra-
gen wird. Dabei wird die fur die Serienschnitte
und die Abbildung der Probe erforderliche Zeit
erheblich reduziert. Dies umfasst insbesondere
die Probenpréaparation und die Bildaufnahme. Es
kann als Validierungsinstrument in der Qualitats-
Uberprufung von Werkstoffen, zur Identifizierung
von Erstarrungsfehlern in Beschichtungen und
zur Charakterisierung von Freckles-Defekten
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1 Computer System, DVR / Computersystem, DVR
Microscope Power Supply / Stromversorgung des Mikroskops,
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Fig. 2: Robo-Met.3D® System
Bild 2: Robo-Met.3D® System

crystal nickel super alloys. The system has
been used to characterize grains, grain
boundaries, precipitates, voids, and den-
dritic structure formations [15-18]. In this
work, the Robo-Met.3D® system is used
to measure three dimensional pore size
distributions.

3. Sample Preparation and Experi-
mental Procedure

* Material Composition and State

An additively manufactured Ti 6Al 2Sn 4Zr
2Mo (Ti6242) sample, produced by elec-
tron beam powder bed fusion, was excised
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in einkristallinen Nickelbasis-Superlegierungen
eingesetzt werden. Bei der Charakterisierung
von Kornern, Korngrenzen, Ausscheidungen,
Hohlrdumen und Anordnungen dendritischer
Strukturen wurde mit diesem System gearbeitet
[15—-18]. In dieser Arbeit wird das System Robo-
Met.3D® fiir die Erfassung dreidimensionaler
PorengréBenverteilungen eingesetzt.

3. Probenpréparation und Versuchs-
ablauf
* Werkstoffzusammensetzung und -beschar-
fenheit

Eine Probe aus Ti 6Al 2Sn 4Zr 2Mo (Ti6242)
aus additiver Fertigung (hier mittels pulverbett-
basiertem Elektronenstrahlschmelzen) wurde

Pract. Metallogr. 54 (2017) 2
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Fig. 3: Ti6242 Bridge Sample lllustration
Bild 3: Darstellung der Ti6242-Briickenprobe

from a larger part as shown in Fig. 3. The
excised sample had the dimensions of
20 mm x 20 mm x 18 mm in length, width
and depth respectively.

» Sample Preparation and Mounting

These sample dimensions fit well in a
1.5inch metallographic mount, 25 mm
deep, which is appropriate for the Robo-
Met.3D® system. The mounting material
was a powdered thermoset compound. The
mount was adhered to the sample puck
using an adhesive.

e Section Thickness Determination

The experiment set up was predicated on
capturing all porosity with a feature size
greater than 5 pm. Robo-Met.3D® uses z-
focus or z-height of the optical microscope
for accurate thickness measurements be-
tween sections. Calculations are based on
the average slice thickness for the com-
plete data consisting of 70 slices. We have
customized an auto-focus algorithm that
utilizes both coarse and fine z-steps to find
the best focus position in order to measure
section thickness. In addition, the process
is automated and controlled, dispensing
speed and time, and applied forces are
constant for each slice and the complete
run was well within the lifetime of the polish-
ing pads which yields consistent material
removal. Fig. 4 shows the average focus
height (material removal) per slice and the
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aus einem groBeren Teil wie in Bild 3 gezeigt he-
rausgeschnitten. Die enthommene Probe hatte
die Abmessungen 20 mm x 20 mm x 18 mm
(Lange, Breite, Tiefe).

* Probenpréparation und -einbettung

Far diese Probenabmessungen passend ist
ein fir das Robo-Met.3D®-System geeigneter
Metallographiehalter mit 1,5 Zoll und einer
Tiefe von 25 mm. Die Probe wurde in eine pul-
verisierte Duroplastmasse eingebettet. Die
eingebettete Probe wurde mit einem Klebstoff
an den Probentrager angeklebt.

* Bestimmung der Schnittdicke

Der Versuchsaufbau zielte auf die Erfassung
der Porositat mit einer MerkmalsgréBe von mehr
als 5 pm. Um zwischen den Schnitten genaue
Dickenmesswerte zu erhalten, arbeitet Robo-
Met.3D® mit dem z-Focus oder der z-Héhe des
Lichtmikroskops. Die Berechnungen basieren
auf dem Durchschnittswert fur die Schichtdicke,
deraus den Gesamtdaten (70 Schichten) hervor-
geht. Wir haben den Autofokus-Algorithmus, der
sowohl mit groben als auch feinen z-Schritten
arbeitet, individuell eingerichtet, um so die beste
Fokusposition zur Messung der Schnittdicke zu
finden. Dieser Prozess ist zudem automatisiert
und lauft kontrolliert ab. Ausgabegeschwindig-
keit und -zeit sowie die aufgebrachten Kréfte
sind flUr jede Schicht konstant. Ein kompletter
Durchlauf passte zeitlich gut zur Lebensdauer
der Polierpads, wodurch ein gleichméaBiger Ma-
terialabtrag gewéhrleistet werden konnte. Bild 4
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Fig. 4: Robo-Met.3D® Material Removal Profile
Bild 4: Robo-Met.3D® Materialabtrag im Profil

average thickness for this study is 5.51 ym
with an error bar of +4.26 pm correspond-
ing to depth offield (DOF). Visual inspection
of this data was performed to understand
the section-to-section variability and the
pores appeared to grow/shrink per section
indicating the uniformity of the sectioning
process. Precise thickness measurements
can be obtained using hardness indenters
/ fiducial marks etc. which were not em-
ployed for this work [19]. The accuracy and
repeatability of serial section thickness/
depth is maintained by careful control of
the process, such as polishing parameters,
as currently the process is open loop.

Section thickness is based on the micro-
structural feature of interest and number
of sections that can be obtained within a
reasonable amount of time. A minimum
of 10 sections per feature is a reason-
able estimate as suggested by Uchic [20]
With current capabilities in PC speed and
memory, quantitative representations and
reconstructions of microstructural features
inthree dimensions can be created with rea-
sonable speed and effort.
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zeigt die durchschnittliche Fokushohe (Mate-
rialabtrag) pro Schicht. Die durchschnittliche
Dicke liegt fur diese Untersuchung bei 5,51 ym
bei einem der Schéarfentiefe entsprechenden
Fehlerbalken von #+ 4,26 um. Zum Verstandnis
der Datenvariabilitdt von Schnitt zu Schnitt
wurde eine Sichtprufung durchgefuhrt. Dabei
schienen die Poren von Schnitt zu Schnitt zu
wachsen bzw. zu schrumpfen — ein Hinweis auf
die GleichmaBigkeit des Serienschnittvorgangs.
Durch den Einsatz von Eindringkérpern (Harte-
prufung) bzw. Bezugsmarken etc., die fur diese
Arbeit nicht verwendet wurden, kdnnen prézise
Dickenmesswerte erzielt werden [19]. Genau-
igkeit und Wiederholbarkeit der Serienschnitt-
dicke bzw. -tiefe wird durch sorgféltige Kontrolle
des Vorgangs, beispielsweise der Polierpara-
meter, gewdhrleistet, da es sich bei dem Prozess
derzeit um einen Open-Loop-Prozess handelt.

Die Schnittdicke wird ausgehend vom ent-
sprechenden Gefligemerkmal und der An-
zahl an Schnitten gewahlt, die innerhalb eines
angemessenen Zeitraums angefertigt werden
kénnen. Eine Mindestanzahl von 10 Schnitten
proMerkmalwie sie von Uchic [20] vorgeschla-
gen wird, ist Grundlage einer angemessenen
Schatzung. Bei derzeitigen PC-Geschwindig-
keiten und -Speichern kénnen Gefligemerk-
male in drei Dimensionen mit angemessener
Geschwindigkeit und Aufwand quantitativ dar-
gestellt und rekonstruiert werden.

Pract. Metallogr. 54 (2017) 2
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* Robo-Met.3D® Recipe

As-polished sections were used for this
porosity study, without etching, as the
features of interest were pores. Polishing
steps involved Gold Label polishing pad
for diamond suspensions of varying sizes -
9 ym and 6 pm, Kempad for 1 ym diamond
suspension and Final A polishing pad for
0.05 pm colloidal alumina. Intermittent and
final cleaning steps with water and ethanol
were performed to keep cross contamina-
tion to a minimum. These consumables
were all sourced from Allied High Tech
(www.alliedhightech.com).

* Image Acquisition

Optical images were automatically acquired
with the Zeiss Axio Observer microscope
built into the Robo-Met.3D® system. A 10x
objective with 1x optivar was used, with
bright field illumination. Seventy (70) slices
of 16 image tiles each were used for 3D re-
construction.

* Post Processing Parameters

The 2D image tiles from each layer were
stitched into 4 x4 montages, then regis-
tered with the images from the next layer
using Fiji and ImageJ software. Fig. 5
shows one of the 70 slices after post pro-
cessing. For the purpose of this analysis we
set a threshold of 5 pixels in one direction
to define an object, any object below that

-
-
-
. -
- - b
- -
- .'
= -
- -
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* Robo-Met.3D® Rezeptur

Fur diese Untersuchung wurden polierte
Schnitte ohne Atzschritt gewahlt, da es sich bei
den zu untersuchenden Merkmalen um Poren
handelte. Poliert wurde mit Gold Label Polier-
pad fur Diamantsuspensionen unterschiedli-
cher GréBen — 9 um und 6 pm, Kempad fr
1 um Diamantsuspension und Final A Polier-
pad far 0,05 um kolloidales Aluminiumoxid.
Um eine wechselseitige Kontamination auf ein
Minimum zu reduzieren, wurde mit Wasser und
Ethanol zwischen- und endgereinigt. Diese
Verbrauchsmaterialien stammen alle von Allied
High Tech (www.alliedhightech.com).

* Bilderfassung

Optische Bilder wurden automatisch mit dem
im Robo-Met.3D® System eingebauten Mi-
kroskop Zeiss Axio Observer aufgenommen.
Hier wurde mit einem 10x-Objektiv mit 1x-Op-
tivar und Hellfeldbeleuchtung gearbeitet. Die
3D-Rekonstruktion basierte auf siebzig (70)
Schichten mit jeweils 16 Bildkacheln.

* Nachbearbeitungsparameter

Die 2D-Bildkacheln jeder einzelnen Schicht
wurden in 4 x4-Montagen eingearbeitet und
anschlieBend zusammen mit den Bildern der
nachsten Schicht mit der Software Fiji und
Image J erfasst. Bild 5 zeigt eine der 70 Schich-
ten nach der Nachbearbeitung. Fur die Analyse
haben wir zur Objektdefinition einen Schwellen-
wert von 5 Pixel in einer Richtung eingestellt.

- Fig. 5: 2D Post-processed (thresh-
olded) Image of the Ti6242 Sample
using Robo-Met.3D®

Bild 5: Mit Robo-Met.3D® nach-
bearbeitetes 2D-Bild (Schwellen-
wertbild) der Ti6242-Probe
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threshold was removed. The pixel resolution
in these images, using a 10x objective and
1x optivar with our current microscope and
camera settings is approximately 1.08 um
in both x and y. In 3D, a single voxel of the
reconstructed data set has dimensions
of 1.08 um x 1.08 pm x5.51 pm at 100x
magnification. The smallest pore that can
be detected is one voxel in volume.

3. Pore Size Analysis from Micro-
structural Examination

An analysis was undertaken to compare
Robo-Met.3D®direct measurements of the
pore size distribution in a volume of material
with the 2D to 3D extrapolation calculation
using classical stereology methods.

* Robo-Met.3D® Serial Sectioning Data

Binary images for 2D analysis were made
by selecting a pixel intensity threshold using
Fiji/image J open source software. These
images were stacked and aligned using
Image J. No fiducial marks/indents were
usedtoaligntheimages [21]. Alignment was
performed using Fiji (Linear stack alignment
with SIFT algorithm) which we observed to
be effective in registration of the image stack
and produced good quality aligned images.
Next, 3D datasets were reconstructed and
visualized in 3D using Dream.3D and Para-
view open source software. Fig. 6. is the 3D
reconstruction of the 70 slices made using
Paraview (color variation based on sphere
size). Equivalent sphere diameter (ESD)
is outputted from the Dream.3D software.
This dataset is represented as 3D RoboMet
in Fig. 7.

* Classical Stereological Methods
A representative 2D image is shown

(Fig. 5). Slices 1, 44 and 65 were selected
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Jedes Objekt unterhalb dieses Schwellenwerts
wurde entfernt. Beim Einsatz eines 10x-Objek-
tivs und 1x-Optivar mit unseren aktuellen Mi-
kroskop- und Kameraeinstellungen lag die Pi-
xelauflésung in diesen Bildern bei ca. 1,08 um
fir sowohl x als auch y. In 3D hat ein einzelnes
Voxel des rekonstruierten Datensatzes bei
einer 100-fachen VergréBerung eine GroBe
von 1,08 pm x 1,08 pm x 5,51 ym. Die kleinste
Pore, die wahrgenommen werden kann, hat ein
Volumen von einem Voxel.

3. PorengridBenanalyse anhand der
Gefiigeuntersuchung

Zum Vergleich der direkten Messungen der
PorengréBenverteilung  mit  Robo-Met.3D®
in einem Materialvolumen mit der Extra-
polationsberechnung von 2D nach 3D unter
Anwendung klassischer stereologischer Ver-
fahren wurde eine Analyse durchgefuhrt.

* Robo-Met.3D® Serienschnittdaten

Anhand der Open Source-Software Fiji/lmage J
wurden Binarbilder fur die 2D-Analyse erstellt.
Dabeiwurde eine Pixelintensitatschwelle ausge-
wahlt. Die Bilder wurden mit Image J gestapelt
und ausgerichtet. Fur die Ausrichtung der Bilder
wurde nicht mit Bezugsmarken gearbeitet [21].
Die Bilder wurden mittels Fiji (lineare Stapelaus-
richtung mit SIFT-Algorithmus) ausgerichtet.
Wir konnten dabei eine effiziente Erfassung
des Bildstapels und ausgerichtete Bilder guter
Qualitat feststellen. AnschlieBend wurden 3D-
Datenséatze rekonstruiert und mit Dream.3D
und der Open Source-Software Paraview in 3D
dargestellt. Bild 6 zeigt die 3D-Rekonstruktion
der 70 Schichten, die mit Paraview (Farbvaria-
tion basierend auf der KugelgrdBe) angefer-
tigt wurde. Der aquivalente Kugeldurchmesser
(Equivalent sphere diameter, ESD) wird von der
Software Dream.3D ausgegeben. Dieser Daten-
satz wird in Bild 7 fur 3D RoboMet dargestellt.

* Klassische stereologische Verfahren

Bild 5 zeigt ein reprasentatives 2D-Bild. Die
Schichten 1, 44 und 65 wurden aus dem

Pract. Metallogr. 54 (2017) 2
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Fig. 6: 3D Reconstruction of the Ti6242 Sample collected using Robo-Met.3D®
Bild 6: 3D-Rekonstruktion der mittels Robo-Met.3D® erfassten Ti6242-Probe

from the stack of 70 images acquired, to
perform classical stereological analysis.
Binary images were made by selecting a
pixel intensity threshold using Fiji/image J
open source software. Image J software
was used to calculate the ESD of the pores
visible in this two-dimensional image, and
a distribution of pore size versus relative
fraction was created (2D measured, single
image).

Subsequently, Saltykov’'s area analysis
(detailed below) was used to extrapolate a
three dimensional ESD distribution from a
set of 2D measurements of pore intersec-
tions with a plane [22-23]. In the Saltykov
analysis, pore/surface intersection circles
in the 2D experimental sections are di-
vided into n size intervals/bins (based on
a logarithmic scale). In this case n=14
was selected. The underlying assumptions
in this extrapolation are that (a) pores are
considered to be spherical and normally
distributed in size (b) a single 2D section
with 14 class intervals is used, where the
calculated values for the 14 bins are pro-
vided in the literature. While here we are
only addressing a spherical pore distribu-
tion, the Saltykov analysis can be extended
to project distributions for non-spherical
pores [24]
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erfassten Stapel mit 70 Bildern zur Durchfih-
rung einer klassischen stereologischen Ana-
lyse ausgewahlt. Binarbilder wurden durch
Auswahl eines Pixelintensitatsschwellenwerts
unter Verwendung der Open Source-Software
Fiji/image J angefertigt. Die Software Image J
wurde eingesetzt, um den ESD der in diesem
zweidimensionalem Bild sichtbaren Poren zu
berechnen. Zudem wurde eine Verteilung der
PorengréBe Uber dem relativen Mengenanteil
aufgetragen (2D gemessen, Einzelbild).

AnschlieBend wurde mit der Saltykov Flachen-
analyse (nachstehend detailliert ausgefuhrt)
gearbeitet, um eine dreidimensionale ESD-
Verteilung aus einer 2D-Messreihe von Poren-
schnittpunkten mit einer Ebene [22-23] zu
extrapolieren. In der Saltykov-Analyse werden
Poren-/Oberflachen-Schnittkreise  in  den
2D-Versuchsschnitten (basierend auf einer
logarithmischen Skala) in n GroBenintervalle/-
klassen geteilt. In diesem Fall wurde n=14
gewahlt. Die dieser Extrapolation zugrunde
liegenden Annahmen sind, dass (a) Poren als
kugelférmig angesehen werden, in ihrer Groe
normalverteilt sind und (b) ein einzelner 2D-
Schnitt mit 14 Klassenweiten verwendet wird.
Die berechneten Werte fur die 14 Klassen sind
in der Literatur zu finden. Wahrend wir uns hier
lediglich mit einer Verteilung kugelférmiger
Poren befassen, kann die Saltykov-Analyse
um die Hochrechnung von Verteilungen nicht-
kugelférmiger Poren erweitert werden [24].
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Fig. 7: Plot of Equivalent Sphere Diameter (ESD) vs Relative Fraction for 2D Measured (Single Image),
3D Saltykov (Saltykov Extrapolation) and 3D RoboMet (70 Slices Robo-Met.3D®)

Bild 7: Grafische Darstellung des dquivalenten Kugeldurchmessers (Equivalent Sphere Diameter, ESD)
aufgetragen tber dem relativen Mengenanteil fiir die 2D-Messung (Einzelbild), 3D-Saltykov (Saltykov-
Extrapolation) und 3D-RoboMet (70 Schichten Robo-Met.3D®)

The number of pores in each size inter-
val (bin size) is represented by N,(i). Bin
size is calculated using [D,,,x 10701(-2-
DmaxX 1070“‘4:‘] Where Dmax ‘S the |argeSt
2D pore diameter observed in that section/
slice (93.3 ym). The corresponding N, (j),
the number of pores in each volume inter-

val, is calculated by multiplying N,(i) with a
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Die Porenanzahl in jedem einzelnen GroBen-
intervall (KlassengréBe) wird durch N,(i) dar-

gestellt. Die KlassengroBe wird berechnet
durch  [Dy x 1070102 D % 107010-0],
Doy ISt hier der groBte beobachtete 2D-

Porendurchmesser in diesem Schnitt/dieser
Schicht (93,3 pm). Der entsprechende Wert
N,(j), die Anzahl der Poren in jeden einzelnen

Pract. Metallogr. 54 (2017) 2
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matrix coefficients and reciprocal bin size'
It should be noted here that N,(i) is directly
measured, and N, (j) values are calculated
from respective N,(i) values where |, j =
1,2,3... 14. Since N4(i) and N,(j) values
obtained were on different scales, they
were first converted to relative scale by
dividing each value of N,4(i) and N,(j) with
their respective total number of values. Size
distribution of pores for 2D Measured, 3D
Saltykov and 3D RoboMet for slices 1, 44,
and 65 are represented in Fig. 7.

4. Results and Discussion

Fig. 7a is represented as a scatter plot to
depict the variability in the mean 2D ESD per
slice compared to the 3D mean ESD, and
frequency plots for 2D Measured (single
image for slices 1, 44 and 65), 3D Saltykov
(Saltykov Extrapolation) and 3D RoboMet
(70 Slices Robo-Met.3D®). We conducted
pore distribution analysis to compare 3D
experimental data captured using Robo-
Met.3D® (mean ESD 43.9 um) with the
results obtained via stereological Saltykov
area analysis (Saltykov projection of the
3D distribution from a 2D section) and with
the data obtained from a single image slice
(Figs. 7b, 7c and 7d).

In the case of slice # 1, whose mean ESD
was 37.4 ym, using this dataset from the sin-
gle 2D slice alone underestimated the num-
ber of large pores and overestimated the
number of small pores, although this could
also be due to the large number of small
pores presentin slice #1. In the case of slice
# 44, whose mean ESD was 43.6 um (close

' a matrix coefficients used in the Matlab

program are taken from Shen et al.
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Volumenintervall, wird berechnet durch Multi-
plikation von N,(i) mit a-Matrixkoeffizienten
und der reziproken KlassengroBe'. Es sollte
hier angemerkt werden, dass N,(i) direkt ge-
messen und die N, (j)-Werte anhand der ent-
sprechenden N,(i)-Werte berechnet werden,
wobei i,j=1,2,3... 14. Da die N,(i)- und
N,(j)-Werte aus unterschiedlichen Skalen
stammten, wurden sie zunachst durch Divisi-
on jedes einzelnen Werts N, (i) und N, (j) durch
die entsprechende Gesamtzahl an Werten fur
eine relative Skala umgerechnet. Bild 7 zeigt
die GroBenverteilung von Poren fur 2D-Mes-
sungen, 3D-Saltykov und 3D-Robo-Met fur
die Schichten 1, 44 und 65.

4. Ergebnisse und Diskussion

Bild 7a wird als Streudiagramm/Punktwolke
dargestellt, um die Schwankungsbreite beim
2D-ESD-Mittelwert pro Schicht im Vergleich
mit dem 3D-ESD-Mittelwert und Haufigkeits-
verteilungen fir 2D-Messungen (Einzelbild
far Schichten 1, 44 und 65), 3D-Saltykov
(Saltykov-Extrapolation) und 3D-RoboMet
(70 Schichten Robo-Met.3D®) abzubilden.
Wir haben die Porenverteilung analysiert, um
Robo-Met.3D®-Versuchsdaten  (ESD-Mittel-
wert 43,9 ym) mit den Ergebnissen der ste-
reologischen Flachenanalyse nach Saltykov
(Saltykov-Hochrechnung der 3D-Verteilung
von einem 2D-Schnitt) und mit den Daten
eines Einzelbilds zu vergleichen (Bilder 7b, 7c
und 7d).

Im Fall von Schicht Nr. 1, deren ESD-Mittel-
wert bei 37,4 um lag, wurde bei Verwendung
dieses Datensatzes von lediglich dieser ein-
zelnen 2D-Schicht die Anzahl groBer Poren
unterschatzt und die Anzahl kleiner Poren
Uberschatzt, wobei dies jedoch auch auf die
groBe Anzahl kleiner Poren in Schicht Nr. 1 zu-
rlckzuflhren sein kdnnte. FUr Schicht Nr. 44,

' Die im Matlab-Programm verwendeten
a-Matrixkoeffizienten stammen von Shen
etal.
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to the 3D mean ESD of 43.9 um), the num-
ber of large pores in the single 2D slice was
overestimated, though by a smaller margin
compared to the case of slice # 65, whose
mean ESD was 54 pm.

The Saltykov extrapolation is limited in that
it compensates neither for the underestima-
tion of large pores in slice #1 nor for the
overestimations in slices 44 and 65. A pos-
sible reason for this lack of compensation is
that the total number of pores present in the
slice used for extrapolation is significantly
low; slice #1, slice #44, and slice #65 used
in this analysis comprised 65, 46, and 55
pores, respectively. Statistically, a larger
number of data points results in a better dis-
tribution fit. It is to be noted that the under-
lying assumption in this analysis is that all
pores are spherical and follow normal dis-
tribution which might not be the real case.
The data shown supports the notion that a
finite mixture of normal distributions may be
more appropriate.

In addition, there is a risk of underestimat-
ing small spheres when they are unevenly
distributed with regard to other large
spheres and this inaccuracy in measur-
ing small spheres that result from large
spheres are magnified in inverse (o) ma-
trix calculations (that incorporates size and
shape of the sphere) used in N, (j). We did
notice that there is significant variability in
the mean 2D ESD per slice compared to
the 3D mean ESD as shown in (Fig. 7a).
Therefore it is completely dependent upon
selection of the 2D slice for extrapolation
that results in the overestimation or under-
estimation of the true ESD — a potential
weakness of the conventional metallo-
graphic technique.
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deren ESD-Mittelwert bei 43,6 um lag (nahe
dem 3D-ESD-Mittelwert von 43,9 um) wurde
die Anzahl groBer Poren in der einzelnen 2D-
Schicht Uberschatzt, allerdings, verglichen
mit dem Fall von Schicht Nr. 65, dessen ESD
54 um betrug, in geringerem Umfang.

Die Saltykov-Extrapolation ist dahingehend
beschrankt, dass sie weder die Unterschét-
zung groBer Poren in Schicht Nr. 1 noch die
Uberschatzungen in den Schichten 44 und 65
kompensiert. Ein méglicher Grund fur diese
fehlende Kompensation ist die Tatsache,
dass die Gesamtzahl an Poren in der fur die
Extrapolation verwendeten Schicht auBerst
gering ist; die bei dieser Analyse herangezo-
genen Schichten Nr. 1, Nr. 44 und Nr. 65 ent-
hielten jeweils 65, 46 und 55 Poren. Statistisch
gesehen ergibt eine gréBere Anzahl an Daten-
punkten einen besseren Verteilungsfit. Es soll-
te hier beachtet werden, dass dieser Analyse
die Annahme zugrunde liegt, dass alle Poren
kugelférmig sind und einer Normalverteilung
folgen, was maglicherweise tatsachlich nicht
der Fall ist. Die gezeigten Daten unterstitzen
die Auffassung, dass eine finite Mischung
normaler Verteilungen moglicherweise an-
gebrachter ware.

Zusétzlich besteht das Risiko der Unterschat-
zung kleiner Kugeln, wenn diese im Hinblick
auf andere groBe Kugeln ungleichmaBig ver-
teilt sind. Diese auf die groBen Kugeln zu-
rickgehende Messungenauigkeit bei kleinen
Kugeln wird in inversen (a) Matrixberechnun-
gen (mit Einbeziehung von GréBe und Form
der Kugel), die in N,(j) angewendet werden,
vergroBert. Wir haben festgestellt, dass beim
2D-ESD-Mittelwert pro Schicht im Vergleich
zum 3D-ESD-Mittelwert erhebliche Schwan-
kungen aufgetreten sind, wie es aus Bild 7a
hervorgeht. Dieser ist daher vollstandig ab-
hangig von der Auswahl der 2D-Schicht fur
die Extrapolation, die die Uberschatzung
oder Unterschatzung des tatsachlichen ESD
zur Folge hat — ein potentieller Nachteil des
herkdmmlichen metallographischen Ver-
fahrens.
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Fig. 8: Plot of slice-to-slice variation in the
port density, area percent porosity and volume
percent porosity

Bild 8: Grafische Darstellung der Variation
von Schicht zu Schicht fiir Porendichte, Fla-
chenprozent Porositdt und Volumenprozent
Porositét

Fig. 8 shows slice-to-slice variation in the
pore density (number of pores per unit
area) and area percent porosity (area of
pores divided by the total area and mul-
tiplied by 100). In addition, the volume
percent porosity (volume of pores divided
by the total volume and multiplied by 100)
measured from the Robo-Met.3D® recon-
struction is plotted. The equivalent diam-
eter, pore area density, and area percent
porosity show a similar periodicity when
plotted against slice number. However,
while the equivalent diameter and area
percent porosity show an overall increas-
ing trend, the pore area density does not.
At present, the periodicity and increasing
trends cannot be linked to differences in
the AM process, although further studies
are underway to relate these differences to
the use of thermal support structures.

Direct three dimensional measurement
provides an accurate representation of fea-
tures of interest when measurement of po-
rosity is a design optimization parameter,
and provides more reliable data to predict
mechanical properties such as the fatigue
life of additively manufactured parts. We
will continue our work considering a few

Pract. Metallogr. 54 (2017) 2

Bild 8 zeigt die Schicht-fur-Schicht-Schwan-
kungen bei der Porendichte (Anzahl der Poren
pro Flacheneinheit) und den Flachenprozent
der Porositat (Porenflache geteilt durch die
Gesamtflache und multipliziert mit 100). Darin
werden die durch die Robo-Met.3D®-Rekon-
struktion gemessenen Volumenprozent der
Porositat (Porenvolumen geteilt durch das Ge-
samtvolumen und multipliziert mit 100) zudem
grafisch dargestellt. Der aquivalente Durch-
messer, Porenflachendichte und Flachenpro-
zent der Porositat zeigen eine ahnliche Peri-
odizitat, wenn sie Uber die Schicht-Nummer
aufgetragen werden. Wahrend der aquivalente
Durchmesser und die Flachenprozent der Po-
rositat eine steigende Tendenz aufweisen, gilt
dies nicht fur die Porenflachendichte. Gegen-
wartig kdnnen die Periodizitat und steigende
Tendenzen nicht mit den Unterschieden beim
AF-Prozess in Verbindung gebracht werden.
Allerdings laufen weitere Untersuchungen, um
diese Unterschiede mit der Verwendung von
thermischen Tragstrukturen in Beziehung zu
bringen.

Ist die Messung der Porositat ein Parameter
fur die Designoptimierung, liefert eine direkte
dreidimensionale Messung eine genaue Dar-
stellung der zu analysierenden Merkmale und
bringt verlasslichere Daten zur Vorhersage
mechanischer Eigenschaften wie der Ermu-
dungslebensdauer von Teilen aus additiver
Fertigung hervor. Wir fihren unsere Arbeit
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random 2D sections and more bins to com-
pare the accuracy of fit between extrapo-
lated data and direct measurements using
Robo-Met.3D®. Microstructural evaluation
using Robo-Met.3D® to better understand
the relationship between microstructure,
processing conditions and properties of
the AM parts, is also planned to be con-
ducted.

5. Conclusion

In this analysis, single 2D slices were ex-
trapolated to 3D using Saltykov stereologi-
cal theory; these results were compared to
the direct experimental measurements per-
formed using Robo-Met.3D®. In these ex-
periments, the Saltykov extrapolation was,
in general, observed to overestimate the
equivalent sphere diameter of the smaller
pores for all three slices. In contrast, it
was also observed to underestimate the
equivalent sphere diameter of larger pores
in slice #1 and to overestimate the num-
ber of large pores in slices 44 and 65 com-
pared to the experimental results obtained
by Dream.3D using data obtained from the
slices at accurate intervals through the ma-
terial collected by Robo-Met.3D®. Visuali-
zation of the 3D topological features using
serial sectioning methods such as Robo-
Met.3D® creates a better understanding of
the actual microstructural features com-
pared to that achieved using estimations
such as surface area and volume fraction
from classical stereological methods.
Such direct measurements provide accu-
rate representations, which are imperative
to accurately detect pores of critical size
for fatigue life predictions, particularly in
the case of additively manufactured parts.
These techniques are also relevant to simi-
lar microstructural evaluations in titanium,
stainless steel, and nickel-based super al-
loys.
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fort und erwagen einige zufallig gewahlte 2D-
Schnitte und mehr Klassen, um die Genau-
igkeit des Fits zwischen extrapolierten Daten
und direkten Messungen mit Robo-Met.3D®
zu vergleichen. Eine Geflgeauswertung
mittels Robo-Met.3D® fir ein besseres Ver-
stdndnis der Beziehung zwischen Geflge,
Verarbeitungsbedingungen und Eigenschaf-
ten der AM-Teile ist ebenfalls vorgesehen.

5. Schlussfolgerung

In dieser Untersuchung werden einzelne 2D-
Schichten unter Anwendung der stereologi-
schen Theorie von Saltykov nach 3D extrapo-
liert; diese Ergebnisse wurden mit den direkten
Messungen aus den mit Robo-Met.3D® aus-
gefuhrten Versuchen verglichen. Bei diesen
Versuchen konnte beobachtet werden, dass
die Saltykov-Extrapolation im Allgemeinen
den aquivalenten Kugeldurchmesser der
kleineren Poren fur alle drei Schichten Uber-
schatzt. Im Gegensatz hierzu konnte auch be-
obachtet werden, dass dabei der &quivalente
Kugeldurchmesser gréBerer Poren in Schicht
Nr. 1 unterschétzt wird. Ferner wird die Anzahl
groBer Poren in den Schichten 44 und 65, ver-
glichen mit den Ergebnissen der Versuche mit
Dream.3D mit Daten der von Robo-Met.3D®in
prazisen Abstanden Uber das Material hinweg
erfassten Schichten, Uberschatzt. Die Visuali-
sierung der topologischen 3D-Merkmale mit
dem Serienschnittverfahren wie beispiels-
weise mit Robo-Met.3D® fihrt im Vergleich
zu Schéatzungen beispielsweise der Flache
und des Volumenanteils, die aus klassischen
stereologischen Verfahren hervorgehen, zu
einem besseren Verstandnis der tatsachlichen
Gefugemerkmale. Solche Direktmessungen
liefern genaue Darstellungen, die unabding-
bar sind, um Poren kritischer GréBe flr Vor-
hersagen zur Ermudungslebensdauerim Falle
von Teilen aus additiver Fertigung genau zu er-
kennen. Solche Verfahren sind ebenfalls maB-
geblich fur &hnliche Geflgeauswertungen bei
Titan, rostfreiem Stahl und Nickelbasissuper-
legierungen.
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