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弱ビーム法による∑7対応粒界転位のバーガースベクトルの解析
BurgersVectorofg7CoincidenceBoundaryDislocationDeterminedbyWeakBeamMethod
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1. は じ め に

周期規則構造をもつ対応粒界には規則構造の乱れを反

映する粒界転位が存在し,この粒界転位の挙動が粒界析

出,粒界すべりといった粒界の諸現象を支配している.

したがって粒界転位のバーガースベクトルを決定するこ

とは非常に重要である.透過電子顕微鏡観察は,金属結

晶の3次元的な情報を得るのに適しており,粒界転位の

観察にも大きな役割を果たしてきた.透過電子顕微鏡を

用いた粒界転位のバーガースベクトルの決定は適当な回

折条件のとき転位の像が消失することを利用する像消失

法l)や写真の転位の像と種々の回折条件を仮定して行っ

た計算による転位の像を比較する像比較法2)が代表的で

ある.しかしながら像消失法ではバーガースベクトルを

厳密に決定することができないうえ,バーガースベクト

ルの絶対値が小さいために回折ベクトルとバーガースベ

クトルが直交に近いだけで像が消失するという問題点も

ある.像比較法は計算に必要とするパラメータが煩雑で

一般的でない.一方,弱ビーム回折条件下で転位の終端

部において 〝本の等厚干渉縞が途絶することを利用す

る弱ビーム干渉縞法3)は,これらの欠点を補うものであ

る.Cu-Ni合金中の双晶境界に存在する粒界転位のバー

ガースベク トルは弱 ビーム法により厳密に決定され

た.4)しかしながら,双晶は特殊な粒界であり,一般の対

応粒界では幾何学的に可能とされる粒界転位のうちでど

のバーガースベクトルの転位が実在できるか明確にされ

ていない.そこで本実験ではアルミニウムを用いて,エ

ネルギーカスプが比較的大きく,粒界移動速度が速 く,

粒界すべりを起こしにくいといった興味深い報告のされ

ている∑7対応方位関係にある粒界を1個含有する双結

晶を作成して粒界転位のバーガースベクトルを厳密に決

定することを試みた.

2.g7対応粒界に存在が予想される粒界転位

図 1に∑7対応関係にある格子点を示す.左右の結晶

の格子点を白丸と黒丸で区別してある.二重丸が左右の

結晶に共通して含まれる対応格子点である.もしもこの

*東京大学生産技術研究所 第4部

図1 (111〉方向から投影された∑7対応格子プロット

方位関係からのずれが存在する場合,ミスフイット転位

として粒界転位が導入される.図 1により予想されるバ

ーガースベクトルを図2に示す.

3.弱ビ-ム干渉縞法の原理

写真 1は,弱ビーム条件下でアルミニウムの格子転位

観察を行ったもので,転位の両端において等厚干渉縞が

途切れているのが観察される.弱ビーム条件で,ブラッ

グ回折条件からのずれが大きい場合,各回折面に対する

有効消衰距離はfgw-6g(1+S2EB)~1/2 (1)

で与えられる.1)Sは,転位が存在する場合転位の近傍に

おいて電子線の入射方向をZ,転位による変位をR,回

折ベクトルをgすると,変位を膜厚方向に平均して,

S'-S+(g･dR/dz) (2)
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と表せる。試料表面での転位の変位をR(0),膜 厚 ノのと

ころでの変位をR(′)として

s′=s+σ ・[R(ノ)一R(0)]ル (3)

一方,転位端部で途切れる等厚縞の本数πは:転位の

両側の点A,B(写 真 1)で の等厚縞の本数の差であり,

膜厚′を有効消衰距離ξyで除したものが,試 料端から

その場所までの間に観察される等厚縞の本数であるので

κ=(〃ξ′)B―(″ξy)′ ( 4 )

s′が大きいとき弱ビーム条件にあるという。(1)式 より

4.Σ 7対応粒界への弱ビーム法の適用

3種類の同一面内にない回折ベクトルと転位の終端部

で途絶する等厚縞の数がわかつていれば,(8)式 を3つ

連立させて転位のバーガースベクトルを厳密に決定する

ことができる.対 応粒界に存在する粒界転位に対して弱

ビーム法を応用する場合,粒 界転位の終端部で等厚縞の

途絶を生ぜじめるためには,gは ,粒界をはさむ両側の結

晶粒に共通に含まれる回折面に対応したものでなければ

ならない。共通な回折面は,そ れぞれの対応方位関係に

ついて決まっており,Σ7対応方位関係に対しては(111)

面が一番格子面間隔の大きな共通な回折面である。左右

の結晶粒に対して (420)面までの共通な回折面を図3に

示す。

5 .実 験 方 法

供試材は,5Nア ルミニウムである。実験に先立ち,図

4に示すような単結晶炉を製作した。透明石英管内にア

ルミニウムインゴットを入れたグラファイトルツボを設置

し10 3torrまで排気した後アルゴンガスを置換して酸

化を軽減した。炉内溶解した後,加熱炉を時速5cm程 度

の速度で移動させ,一方向凝固により単結晶を作製した。

棒状の単結晶を2本用いてX線 背面ラウエ回折により

方位測定し,く1lD軸 回りに38.2°回転することにより,

粒界面方位が {123}で あるように方位制御を行った

s′力汰 きいとき,ξ′21/ s′

(3 ) , ( 4 ) , ( 5 )か ら

π=g・([R (′)一R(0 ) ] B―[R (′)一R(0 ) ] A )

試料表面で R(0 ) = 0と して

η=ク・(2(′)3~R(′)A)         (7)

転位の両側における変位の差がバ‐ガースベクトルに

相当するため

π= g・ι

となる。

( 5 )

( 6 )

fr'r,:

十[T21]  寺口T3]

図 2 Σ 7対応粒界において予想される粒界転位

バーガースベクトル

図 3 Σ 7粒界を構成する2結 晶粒に共通な回折面指数

写真1 格 子転位の弱ビーム電顕像.転位の両端で等厚干渉縞

が途切れている
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図4 単 結晶作成炉

写真2 111共 通反射により撮影されたΣ7対応粒界の

明視野像

後,炉 内で一方向凝固することにより,Σ7対応粒界をも

つ双結晶を作製した。作製した双結晶から粒界を含んで

400 μmの 厚みの薄片を切り出し,5%過 塩素酸エチルア

ルコール液を用いて20Vで 電解研磨することにより,

薄膜とした。この薄膜から切 り出しを行い,透 過電子顕

微鏡観察用試料とした。

透過電顕は,東 京大学工学部総合試験所に設置されてい

るJEM 1250を 用いた。

6 .結 果 と 考 察

写真2は,電子線をく123〉方向から入射して,g=(111)

の共通回折条件で撮影したΣ7対応粒界の明視野像であ

る。粒界には等間隔に並んだ粒界転位が観察される。試

料端において,粒界転位密度が極端に低下しているのは,

薄膜作成後転位が脱出して対応度が非常に悪くなったた

めである。写真3は,g=(111)の 共通回折条件でブラッ

グ反射位置から約 0.2°試料を傾斜させて弱ビーム条件

下で撮影した暗視野像である。矢印近傍を拡大したのが

写真4である.左 右の結晶粒において矢印の場所同士が

連続した等厚干渉縞で結ばれている。写真3で,試 料端

から矢印の場所までの等厚干渉縞の本数を数えると右の

結晶粒では19本,左 の結晶粒では26本観察される。写

真4よ り, 2つの矢印を結ぶ等厚縞が7本の粒界転位と

交わっていることがわかる.こ の様子を模式的に表した

のが図5である.共 通な回折ベクトルと粒界転位のバ
ー

ガースベクトルとの間には,粒 界転位が等しいバーガー

スベクトルを有する場合,試 料端から,注 目する等厚縞

までの等厚縞の本数の差をπ,等 厚縞と交わる粒界転位

の本数を%と すると

ク・b=π/%                    (9)

である。この例では,π≡26-19=7,π=7で あるので,

g・b=1

となる。111反射を用いてこの式を満足するΣ7粒界の

バーガースベクトルは,b=α 〈356〉/14タイプの値を有

する。αく356〉/14タイプのバーガースベクトルをもつ転

位は,幾 何学的モデルから予想される粒界転位のうちで

2番目にイヽさなバーガースベクトルをもつ転位であり,
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写真3 111共通反射により撮影されたΣ7対応粒界の

弱ビーム暗視野像

エネルギー的に安定であると考えられる。粒界面方位は

[132]であるため,こ の転位のバーガースベクトルは粒

界面に対して垂直な成分をもつ.

7.  ま   と   め

アルミニウム双結晶粒界に生成する転位のバーガース

ベクトル解析に必要な対応方位関係に合わせたアルミニ

ウム双結晶の調整法と透過電子顕微鏡観察用薄膜試料の

作製法を確立した。1例 として,Σ7対応粒界に存在する

粒界転位の解析を行つた結果,αく356〉/14タイプのバ
ー

ガースベクトルをもつことが半J明した。十分転位間隔の

広い粒界で個々の転位のバーガースベクトルを解析する

ことが次の課題である。
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等厚干渉編

5 粒 界転位が多数並列して存在する場合の等厚縞の

模式図
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粒界転位




