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弱ビーム電顕法によるGaAs中の転位ループの型決定
IdentificationofDislocationLoopsinGaAsbyWeak-BeamMethod
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1. は じ め に

電子暴戻微鏡を用いた結晶性材料中の欠陥の観察におい

ては,イメージが欠陥によるひずみ場からの電子線回折

により作られているため,観察像から欠陥の形状のみな

らず結晶が周囲に発生しているひずみに関する情報も得

られる.

格子転位の観察において決定すべき基本的な量はバー

ガスベクトル(以下,bと略記する)であり,これの測定

には像消失法ユ)が一般に用いられてきた.しかしこの方

法では bと直交する回折条件においても刃状成分によ

る残留コントラストが生じたり,逆に直交に近い条件の

ときに像のコントラストが弱くなり像が消失したと見誤

ることがあり,実際の適用にはかなり困難な点も多い｡

これに対してIshidaetal.はブラッグ条件から試料を

傾け弱ビーム条件下で転位を観察したとき,その両端で

切れる等厚干渉縞の本数からbを決定する方法を考え

だした(弱ビーム電顕法2').この方法は像消失条件を含
んでおり(g･b-0),線型独立な3つの回折波で撮影を行

えば bの方向のみならずその大きさまで決定できる｡

転位ループの場合は bのほかに符号の決定 (つまり空

孔型または格子間原子型)が重要である｡従来この判定

にはinside-outsidecontrast法3'4'がよく用いられたが,

ループ寸法の変化が像の線幅程度と小さいため判定が微

妙で実際の撮影にあたっては高度な技術 を必要 とす

る5).-これにたいして弱ビーム電顕法を用いると干渉縞

の切れる向きから疑義なくループの型が判定できる｡

本報ではGaAs中の転位ループを例 として弱ビーム

電顕法による型判定法を報告する｡

2. 等厚干渉縞の切れる方向

弱ビーム条件下での観察において,等厚干渉縞の切れ

る本数nは回折ベクトルgおよびバーガスベクトル b

の内積で表される.

g･b-sgn(S)n (1)

*東京大学生産技術研究所 第4部

ただし, Sはエワル ド球からのずれを表すパラメー

ター (偏差パラメータ)でエワル ド球の内部にあるとき

正と定義する｡またnは転位の右側が切れたとき正数に,

逆の場/飢ま負数に数える(図1).

このように約束しておくと転位が刃状成分を持つ場合

転位の向きuを試料の薄いほうから厚いほうにとって

extraplaneの方向は bXuであるが,写真の上では以

下のように判断する｡図2のようなextraplaneが試料

上部にある刃状転位に対してg をS>0の方向にずらせ

弱ビーム条件にしたとすると転位の近傍および転位から

十分に遠いところでのSは

(a)

DISlocat10nThlCknessFrlnge
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図1 等厚干渉縞の切れの本数nの定義
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図2 転位近傍および遠方てC7)sc7)変化
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図 4 回 折班点の″′平面に関する 180・回転

図3 等 厚干渉縞の切れる向きとgお よびsの関係

であるから図 1(a)の 向きに等厚干渉縞が切れる.下 側

にextra planeがある場合も同様に考えてgの 向きお

よび sの符号により等厚干渉縞の切れる向きをまとめる

と図 3の ようになる。したがって像面上で gの 向きおよ

びsが わかれば,図 3と比較してextra planeの向きが

わかり転位の符号が決定されるれ こ こで以下に述べる

ような重要な問題が生じる。

3.像 面と回折班点面の重ねあわせ

3.1 回転角の補正

電子顕微鏡は多段のレンズ系で拡大を行うため,観 察

される像は実際の試料にたいして回転する。同様に回折

班点面 (以下 DP面 と略す)も 回転するため像面にgを

記入するときこの回転角を補正する必要がある。この補

正は試料を傾斜させることによりそれぞれの回転軸を調

べて重ねあわせることにより行う。このとき傾斜を行う

つまみに対して向きをつけ回転軸を右ネジの方向にとる

と約束しておく。これらの回転軸の方向は容易に調べる

ことができるが,向 きに関しては特別な注意を払わない

と定まらない。このことから,以 下に述べるように,解

析を不注意に行 うとgの 向きが逆になり転位の型が逆

になる。

32 DP面 の回転軸の決定 (″υ平面の 180°回転)

たとえば fCC系の試料を観察したとして,試 料を傾斜

させ 0°と45・で撮影を行い図 4の DP写 真が得られたと

する.左 図は {200}面,右 図は (110}面であり,回 転

軸はク方向を向いているのは容易にわかる。しかし向き

に関しては十ク方向であるのか
―ク方向であるのかはこ

の図だけからはわからない。つまり,図 4(a-1),(a

-2)の ように指数を付けると+y方 向であるが,(b

sく0 s>0 s>0 s<0

図5 試 料の傾斜にたいする系統反射の強度の移動

-1),(b-2)の 場合は一ク方向である。これは班点を

見る限りにおいてDP面 が″y平 面に関して 180°回転が

許されるために回転軸の向きが定まらないことを示す。

回転軸の向きの決定には,試料を少し十方向(または一

方向)に 傾斜させて菊池線の移動の方向を見る方法もあ

るハ 系統反射を使う方法が最も簡単である。つまりs>

0の 倶Jのほうが s<0惧 Jより班点が強く出ることを禾U用

して試料の傾斜によりどちらの方向に強く出るかを見れ

ばよい(図5).

GaAsを 試料とした実際例を図 6に掲げる (使用した

電顕は本学工学部総合試験所に設置 してあるJEM

-1250,加速電圧は 1000keVで ある)。この場合傾斜角の

差から回転軸は [020]であり (図4参照),写 真上では

5時から11時の方向である。そして {110}面での系統

反射の動きから,回転軸の向きは 11時方向であると決定

される(図5参照).

3.3 像面の回転軸の決定 (試料の裏表)

試料中に任意の 2点 を考え,一 方を固定点とすると他
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図 6 系 統反射の移動による回転軸の向きの決定

方は試料を傾斜させることにより回転軸のまわりを移動

する.像面でトレースは直線運動を行い,回転軸はトレー

スに直交する(図7).

しかし回転軸の向きは定まらない。つまり,高 さ方向

(′方向)の 成分の符号を逆にすると回転軸は逆になる

が,そ の トレースからは区別できない(図7(b)).

したがって,回 転軸の向きの決定には表裏の区別のあ

る試料をつかって補正を行わねばならない力、 すぐ後に

述べるように転位の符号に関してはどちらの向きにとっ

ても結果は影響しない。

34 像 面とDP面 の重ねあわせ

32,33の 手続きによりDP面 および像面の回転軸が

わかるため, この 2つが重ねあわさるように回転補正を

行って像面に gが 書き込まれ,sの 符号と等厚干渉縞の

切れる方向から転位の符号が決定できる。このときDP

面の回転軸は向きまでわかるが像面に関しては方向しか

わからない。このため, どちらにとるかで像面をまわし

て回転補正を行うとき記入されたgは 180・回転する.し

かし同時に高さ方向の符号が逆転するため転位の符号は

変わらない。このことをもう少し具体的に説明する。

図8に示すように一部が切 り取られたプリズマチック

ループを考える.像 面の回転軸の方向はトレース解析よ

りすぐにわかる.DP面 の回転軸は方向,向 きを含めて

[020]である.

もし転位の両端が試料上部に抜け出ているとすると回

転軸は 10時方向であるから,像 面にぎを記入するとき

は40°反時計まわりにまわして記入しなければならな

い。したがっていずれの場合もgは 転位の右側を向きs

>0で あるから図 3と比較してextra planeは試料上部

から入っている。このことからこのループは格子間原子

型であると判断できる.

Q [‐
7 Q 2

Pl

図 7 像 の トレースと回転軸の関係

図8 像 面とDP面 の重ね合わせと転位ループの型判定

一方,両 端が下部に抜けているとすると回転軸は4時

方向であるから,gは 140・時計まわりにまわさなければ

ならない。このとき同様にして extra planeは試料下部

から入るため格子間原子型であり,前 述と同じ結果を与

える.

これに対して,不 注意に解析してDP面 の回転軸の向
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図9 水 素雰囲気で熱処理したGaAs中 の転位ループ

きを逆にすると両端がどちらに抜けていても転位の型は

空子し型になる。したがって,DP面 の回転軸の向きを誤る

と逆の解析結果を与えるため注意を必要とする。

4.GaAs中 の転仕ループの解析

LEC法 で作製されたアンドープGaAsを 900°C, 1気

圧水素雰囲気下で 3日 間熱処理を行った。この試料を

JEM 1250を 用いて,観察を行った。図 9は この試料中に

存在した転位ループである.

この転位のバーガスベクトルは

み=ク/2[101]

であり(式(1)参 照),らがこのループの乗っている(101)

面に垂直であるためプ リズマチックループである (図

10).

したがって次に問題となるのは空孔型または格子間原

子型であるかということである.図 中の gは ループの両

端が試料下面に抜けているとして記入した。これから図

3と比較してextra planeが試料下面から入っているた

め, このループは格子間原子型であると決定される.

5  ま    と    め

弱ビーム電顕法により転位ループの型を判定する方法

01210

■|:St(うこ●111

図 10 GaAs中 のプリズマチックループ

を説明した。原理的には sの 符号,gの 転位に対する方

向および等厚干渉縞の切れる方向により判定する.

実際の解析にあたっては gを 記入す るために DP面

および像面の回転軸による回転角補正が必要であり,特

に DP面 に対 しては方向だけでなく向きも決定 しなけれ

ばならない。

この方法は転位が試料表面に抜け出ていなければ適用

できないが, 1度 標準的な試料により回転軸の方向およ

び向きを決定 しておけば,他 の試料にたいしてもその解

析結果を参考にして等厚干渉縞の切れる方向だけで符号

の決定が行える。

熱処理 した GaAsを 例に してプ リズマチックル
ープ

の型判定を行った。なお本研究は GaAsの 熱処理におけ

る雰囲気効果の研究の
一部である。

(1986年7月 15日受理)
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