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1.　　　　序

高分解能電子顕微鏡による構造像(structure Image)

が,金属の粒界原子配列の解析に有力な手段であること

はすでに前報等で明らかにしたとおりである. 1卜3)構造

像解析は現在の電子顕微鏡の分解能の限界に挑戦するも

のであるだけに解析に当たっては画像処理の応用,結像

理論にそった計算像との対比およびシュミレートした原

子配列との比較など後続の速報で述べるように多角的な

努力が要求される.構造像はしかし,これがないと粒界

構造の解析ができないというわけではない.粗界におけ

る周期構造の有無,弾性歪みの大小,それに,粒界面の

曲直等の情報は比較的容易に得られるが,これから粒界

構造を理解することができる･本報ではこのような情報

も含めて金目10〕傾角粒界の解析を行った.

2.試料の作成

前報1)'21と同様に( 110 1面を鏡面仕上げした岩塩を

Fig･1のような未着装置中に入れ, 680K, lot.'pa･で

金を蒸着した.こうして得られた金薄膜をカーボンで補

強したマイクロメッシュにすくい上げて観察に供した･

試料の厚さは10-20mmであり,岩塩とのエピタキシ

ーにより〔110〕軸を回転軸とする傾角粒界が多数存在

する.

Fig･1　蒸着装置の模式図
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3.電顕構造像の観察

使用した電子顧微鏡は東北大学金研のJEM-1200型

超高圧高分解能電子顕微鏡(Cs- llmm,cc-5.3mm.

加速電圧1000kV)および日本電子JEM- 200CX(Cs.

- 1.2mm, cc-1.4mm,加速電圧200kV)である.

構造像の観察に当たっては, 4つのf 111 i回折波, 2

つの( 200 ‡回折披,および透過波の7波が結像に寄与

するように絞りの大きさを選んである.結像に寄与すべ

き回折波(フーリエ成分)の数は原理的には多いほど良

いが,現在の電覇の性能では7波がほぼ上限である.写

真の凝影時にはJEM-1200は30nmのステップで, ∫

EM- 200CXは, 3nmのステップで,いずれもシェ

JL,ly7-フォーカスの付近でAfを変えながら行った.

4.結　　　　果

(1)各種粒界の頻度分布

本実験における試料はバルク材より切り出したもので

はないために粗界の存在する頻度や試料中の分布が現実

の材料に比べて偏っている. 353例について各種粒界の

出現頻度を調べたのが第1表である.最も多いのは小角

粒界で,約50%を占め,以下23対応粒界, 211対応粒

界の順に小さくなっている.このような出現頻度分布は

〔110〕回転軸におけるエネルギーカブスの深さの順序と
一致している.4'

(2)小　角　粒　界

Fig･2は小角粒界の格子像の1例である･転位の弾性

論に基づいて提唱されたBurgers　のモデル5)によれば,

/ト角粒界の最大傾角は15度付近までであり,これ以上大き

な回転角では転位のコアが重なってしまうので,もはや

粒界を転位列で記述することは適当でないとされている

が,写真のように15度を越えても粒界は蔑何学的には転

位列で構成されている. Fig. 2の粒界はいくつかのセグ

メントに分かれているがこれはバーガースペクトルの異

なる転位が並んでいるためである.

小角粒界において興味あるもう1つの構造はFig･ 3

の例である･これは回転角8度の小角粗界である.弾性

論に従えば,転位列はバーガースペクトルこ垂直な方向

に並ぶはずであるが,ここでは転位列は右側の結晶の桐
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Flg･2　β-1650の小角粒界(IMV)

密面である( 111 i血上に､lfi.ぶような配列になっている･

転位芯のエネ/レギー緩和がこの傾角ですでに起こってい

ることを示唆するものである.

(3) I 3およびZll対応粒界

Fig.4の(A)は通称整合双晶境界と呼ばれる( 111 )

面を粒界面とする23対応粗界, Flg14 (B)は(1121

面を粒界面とする同じ23対応粗界で非整合双晶境界と

呼ばれている粒界,そしてFig･4(C)はEll対応粗

界である　23粒界は小角粒界と同じく( 110 ‡軸回転

の粗界では鼻もエネJレギ-の低い粒界でありZll　はそ

の次に低エネルギーの粒界である.これらの粒界の特

徴は直線的なことである. BrandonS)によれば,それ

ぞれFig･5のような周期構造をもつことによって低エ

ネルギー粒界が実現されることになっており,その場合

粒界トレースは当然直線となる･ Fig･4の写真はこれを

大筋においては支持するものであり,少なくとも2億の

低い対応粒界においては,原子配列の細部はともかくと

しても, 2)･3)これら低エネルギー粒界の記述に対応租界モ

デルが有効であることを示すものであるといえよう.

(4) .F'17対応粒界と粒界転位

Flg. 6は回転角約84度で317対応粒界よりも2･8度

Table 1.金薄膜中の柁界分布

small angle

coherent twin

Incoherent twin

Elユ

close packed plane

large angle

random

total

172　487%

120　340%

13　　37%

5　　14%

15　　42%

7　　20%

21　　59%

353　100 %

Fig･3　傾角80の小角粒界･転位が右側の結晶の(11日面

に沿って並んでいる. (200kV)I

程度回転角の小さい粒界である.粒界はほとんどの部

分が曲線となっており, 2億の小さい粒界が全く直線

的であったのとは様相を異にしている　中央部における

粒界の折れ曲がりはFig･7に示すようにb-a/68.〔811〕

なるバーガスベクト/レをもつ臨界転位の芯構造に対応す

るものでこれが( 111 ‡面にして5原子面おきに並ぶこ

とによって準周期構造が生じていることがわかる･

(5) 319対応粒界

E値のさらに大きな3 19対応方位関係をみたす粒界

の1例がFlg･8である･粒界が対応粗界モデルに従う

ものならば, Fig･9 (b)の左半分のような配列が周期

的にくり返され,粒界は( 331 ‡面に平行なはずである

が,ここではそゐような配列は見られない･むしろ片方

の結晶の( 111 )面に平行なセグメントが小さなステッ

プで繋がって巨視的には曲線的な粒界を形成している･

Fig19 (a)も同じく･F19の対応方位関係をみたす粒

界の例であるが,もし対応臨界モデルによる原子配列が
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Fig･4　A･23整合双黒境界　B■23非解合双晶境界　C:Ell対応粒界(IMV)

∑ 11　　　　　　　　　　　十∑3.(112)

Fig･5　双晶と∫11対応粒界の(110)面格子パターン

Fig･6　傾角が2.80, g17対応方位関係からはずれた粒界･ (111)面5面おきの芯構

造をもつ粒界転位による歪み模様がみえる･ (200kV)
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Figl7　Flg･ 6の粒界転位の芯構造が破線内の格子点一致で

示されている･ 217対応粒界の対応格子プロット

(a)
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Flg･8　219対応粗界･粒界面は本来の(331I面ではなく

日11 )面を粒界面とする小さなセグメントが繁って

巨視的には曲がった粒界となっている.

(ら)

Fig･9 (a).F19対応粒界･粒界面が途中で最凋密対応格

子点(331)から最梱密原子面( 111)に変わっている

(王MV) (ち)同構造図

最も低エネルギーの配列であるならば粒界は同図左半分

のような( 331 1面に沿った配列が直線的に続くはずで

あるが,粗界は途中で折れ曲がり,上例の結晶のtll日

面が粒界面として選ばれている.この程度の2億では最槻

密対応格子面よりも長調密原子面の方が粗界面としてエ

ネルギー的に有利ということであろう･
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