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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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