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光散乱 トポグラフィーに よる運動転位 のその場観察

工学部 片 岡 俊 彦(吹 田4611)

石の上にも十年?最 近、やっと結晶中の転位が見 えるようになった。運動す る転位 を可視光で観察

す ることがで きたのである。

ことの発端は、液体ヘ リウム温度でKC1結 晶 を塑性変形 させなが ら、結晶表面 に現れるすべ り線を観

察 していた頃であった。すべ り線 というのは、転位 が運動 して表面に抜けた結果生 じるステ ップである

から、平行光束で照明 してそ こ.から異 なった方向に散乱する光のみを取 り出 して結像 させれば、 コソ ト

ラス トよく観察す ることがで きる。いわゆる暗視野法で結晶表面 を見ていたのであるが、 このとき、見

えるはずのない直線状の像が観察 され、 しかもそれが結晶の内部 に存在する転位群から成 るすべ り帯に

対応す ることが判 って きた。すべり帯はその周 りに内部応力場を伴 ってお り、複屈折を生 じるので、直

交偏光場でなら観察す ることがで きる。 しかし、そのとき使 っていた光学系を検討 したが、偏光を生 じ

るようなのは何 もなかった。 どうしてもこの現象が転位による光散乱によるものとしか考えようがなかっ

た。 この結果は、低温工学協会の冷凍部会で発表 した。1)1980年 の ことである。

その後、2年 間の渡米の後、ふたたび この問題 を考 えることになった。 ちょうどその頃、学習院大学

の守谷 ・小川によって人工:水晶中の転位を光散乱によって観察 したという話を聞 いたのである。守矢 ・

小川はヘ リウム ・ネオソレーザーを用いてgoo散 乱 により人工水晶中の散乱体 を観察 していたのである

が、その中で入射光の方向により散乱光強度 が顕著 に変化する線状の欠陥があることを見出 し、理論計

算 の 結 果 、 これ が デ コ レー トされ て いな い 転位 で あ る と い う結 論 を 得 た。 結 果 は1980年 の

PhilosophicalMagazine2)に 掲 載 されていた。 しか しなが ら、彼 らの実験に用 いた結晶はas-grownの

ものであったため、多かれ少なかれ不純物 が析出 しているはずで あ り、そ の可能性を除 くためには、

KCI単 結 晶を用いて、塑性変形により導入 した転位 の観察を行 う必要 があると考 えた。 さらに、もしこ

れが うまく行ったなら、運動す る転位 も観察 できるか も知れないと思 ったのであ る。

まず最初、塑性変形により導入 されたすべ り転位が光を散乱す るものであるかどうかを確かめるため、

数%の 歪みまで圧縮変形 したKCI単 結 晶を出力5mWの ヘ リウム ・ネオ ンレーザーで照明 し、そ こから

90。 方向の散乱光強度を測定 した。その結果、期待 していた通 り散乱光が観察 され、 しか もその強度は

結晶の変形量 とともに増加 し、また、極端な方位依存性を示 した。更に、 この散乱光により試験片を顕

微鏡で観察 したところ、明 らかにすべ り帯と見 られ る明るい帯状 の部分が見られ、すべ り転位による光

散乱であることを確認す ることができた。 しか しながら、この時点では個々の転位を見ることはできず、

高倍率の対物 レソズを用いても、ラソダムに配列 した転位群 によって作 られたスペ ックルパターソしか

得 られなガ・った。

個々の転位 の観察の可能性 を検討するために、守矢 による理論3)に したがって、転位の散乱能を計算:

したところ、顕微鏡で作 られる転位像 の明るさは、入射光 と比較 して非常 に弱 く、およそ10-lo程度 に し

かならない ことが判明 した。 このような微弱光による観察を行 うために、光源を出力4Wの アル ゴソイ
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オ ソレーザーに換 え、写真撮:影には、ASA400の 高 感度 フィルムを用 い、また、像の コソ トラス トを上

げるため、迷光を極力押 さえるなど装置に改良を加 えた。 これによって、撮影には数10分 の露出時間を

要するものの、デコレー トされていない転位の鮮明な像を初めて得ることができた♂)

最初に考えたよ うに運動転位 をその場観察す るためには、更に工夫が必要であった。静止転位の場合

には、長時間露光によ り写真撮影 も可能であったが、運動転位の場合 にはそ うす る訳 にも行かないので、

微弱光の増強のためイメージイソテソシファイヤーを用いることに した。その像 の撮影、記録 には、高

感度CCDカ メ ラとビデオテープ レコー ダを使用 した。 また、観察 しなが ら転位を動かす必要があるの

で、小型 の荷重負荷装置を試作 し、それにより試験片結 晶に変形を与えた。 これ らの結果、 ようや く、

運動す る転位 の様子がテ レビのモニター画面上で観察することができるようになったのである。5>

図1に 観察装置の概略 を示す。原理は、 レーザー光を レンズで結晶中に集光 し、そこにある転位から

の散乱光 を用 いて顕微鏡で結像 させ るものである。上に述べたように、運動転位 の観察にはテ レビカメ

ラを、静止転位の観察には写真用カメラを用 いた。転位 からの散乱光は非常 に微弱であるので、良質の

像を得るためには極力迷光を少な くしなければな らない。観察時の迷光 の主 な原因は結晶表面での散乱

であるが、 これを防 ぐために、試料結晶を同 じ屈折率をもつ整合液 中に浸 した。整合液は、実験後試料

表面 が汚れないように揮発性のものがよく、 さらに、試料であるKCI結 晶の屈折率(π=1。49)と ほ檬

等 しい屈折率 をもつ液体 がよい。そ こで、 ここではペソゼソ@=1.50)と デカ リン(π=1.48)を 選
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び、体積比でほぼ等量 に混合 した液を用 いた。整合液容器 の光の出射面は、p偏 光の反射が0に なるよ

うブ リュースター角に傾け、戻 り光を防止 した。また、容器の内壁 からの反射 を低減 させ るために、エ

ポキシ系接着剤にカーボソブラックを混ぜたものを塗 りつけ黒 くし、 さらに容器の底にはフェル ト布を

敷いた。

図2は 、結晶成長 の途中で入った転位網 とその中を運動す るすべ り転位の観察例である。写真は焼 き

つけ時 に白黒を反転 し、見やす くしてあるので、黒 く見えている所 が実際には光 っている。観察領域 は

深 さ方 向には120μmで ある。画面全体に分布す る転位網および右側に帯状に見える結晶粒界 には不純

物が析出 してお り、それ らの像は小 さな輝点の集合からできてい る。また、散乱光の強度は転位線の向

きにはよらず、いずれの転位 も同 じ強度で写 ってい る。一方、中央付近 に見 える像が、塑性変形に よっ

て導入 されたすべ り転位で、鮮明で連続 した線と して観察 されている。 また、写っているのはほとんど

が刃状成分であって、デ コレー トされた転位線と比べて散乱光の異方性が強 いことを表わ している。図

3は 、 同一す べ り面上にある転位 がパイルア ップしている様子を示す。観察領域 は深 さ方 向に160μm

で 、荷重 はかかっていない。 パイル アップ している転位群の先頭の転位は他のすべ り系の転位 と反応を

起 こし、不動転位となって後続の転位を止めているものと考えられ る。以上2つ の例で示 した ように、

光散乱 トポグラフィー法で撮影 した転位線 の像は、X線 トポグラフィー法に比較 してかな り鮮明で、分

解能 もす ぐれている。 これは、X線 の場合と異なり、光 の場合にはレソズ用を用いて結像させることが

で きるか らである。

図4に イ メージイ ンテソシファイヤーを通 してCCDカ メ ラで撮影 した場合の映像 を示す。テ レビの

1画 面は、1/60秒 で1行 置 きに全面を走査 して作 られ、次の1/60秒 で残 りの部分 を走査するので、2画

擁糊
一
200μ 厨

図2す べ り転位 と不純物でデ コレー トされた転位網
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図3す べ り転位のパイルアップ

面 を合わせて!つ の映像が完成す る。 したがって、図に示す写真は2画 面 をパー ソナル コソピューター

に取 りこみ合成 した ものを、 白黒反転 してモニター上で撮影 したものである。図では、円弧状に張 り出

した単独の転位線 が見 えてい る。中央に見える大 きな黒点は不純物が析出 したものであ る。引張荷重を

加 えると、転位線 は、(c)のよ うに小さな析出物に引 っ掛か'りながら、やがて(d)の よ うに観察視野の外に

消えて しまう様子 がよく判る。(b)や(c)のよ うに転位線が部分的に見えにくくなっているが、 これはその

部分の速度が速いため露光時間が短 くなったためと考えられる。 なお、 このとき〔a)から(d)までの時間は

約4秒 であった。背景にある小 さな多 くの黒点は、テ レビモニター上ではチラツキとなって見えてお り、

微弱光のフォ トソイメー ジである。このチラツキは、結晶の純度 が悪 いものほど顕著であ り、不純物あ

るいはその微小析 出物 による散乱 と考 えられる。そのため、鮮明な転位像を得るためには、結晶の純度

をあげる必要 がある。

従来、運動転位 のその場観察には、電子顕微鏡法やX線 トポグラフィー法が用い られてきた。電子顕

微鏡では高倍率 と高分解能が得 られるとい う利点があ るものの、試験片は薄膜に限 られている。一方、

X線 トポグラフィーでは比較的厚い試験片で も観察可能であるが、転位の動的挙動を見 るためには高出

力のX線 源が必要 となる。また、現在 のところ、X線 に対するレソズ系 が開発 されておらず、分解能が

悪いとい う欠点がある。 このように考 えると、可視光による観察手段は電子線やX線 の場合の欠点を補

い、バルク結 晶中の転位を適当に高い分解能で観察す ることがで きる。特に、誘電体の場合には、その

多 くは可視光 に対 して透明であるので、金属、半導体ではで きなかった光学的手段が今後有用になって

くると思われる。

本研究を遂行す るに当た り、山田朝治教授(現 在、関西大学教授、大阪大学名誉教授)、 岸田敬三教

授、東健策助教授には、たえず御討論 していただ き、有益な御助言をいただいたことに深 く感謝 します。
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50μm

図4転 位の張 り出 しと運動(a)か ら(d)まで約4秒 間

研究がスター トした当時か ら今 日まての問、多 くの学生諸氏が このテーマに携わってきた。中ても、当

時の大学院生であった奥本豊冶(現 在㈱ 日立製作所)、 新久司(現 在、 シャー プ㈱)、 山際正道(現 在、住

友電気工業㈱)、 大路浩(現 在、三菱電気㈱)、 森下均(現 在、三菱電気㈱)の 各氏、および、現大学 院生

の前田伸幸氏の御協力に対 し厚 く感謝いた します。
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