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二硫化モリブデンの異常電子回折像

本 建
「

二硫化モVブデンは，いわゆるlamellar　solSdに属し．その（00i）面は容易にへき開する．こ

のへき開による単結晶薄膜試料面に，ほほ垂直に電子線を入射させることによって得られる竃子

回折像は．その結晶構造よりして，正六角形の襯目状の点の配列をなす．しかしながら極めて薄

くへき開した2層あるいは数層の単結晶が互いに方位を異にして皿なりあっていkり．結晶中に

回転滑り（rotational　slip）を生じている場合　または結晶がわん曲している矯合等にはさまざ

まな異禦回折像が得られる，しかし，これらの異常回折像はほとんどの場合数層の結晶による二

叢または多璽電子回折および結晶のわん曲による逆格子の回転として説明することができk．

陳の撮ちし1よ霜子顕微鏡に．よる制1現現野田】折にセ．た・

1．緒 霞

3．　電子回折像とその解釈
　二研化モIJブデン結ロロは六方晶系に属し，芸母，グラ

ファでトの．ような積層状の形態を有する，その（OO1）面

は容易にへぎ開し，薄膜を得ることが簡単であるため，

電子顕微鏡による直接観察の試料として興味を持たれ，

多くの研究報告がある．また：二硫化モリブデンは近来，

固体潤滑剤として脚光を浴びている、

　（OOI）面においてへき開した二硫化モリブデンの薄膜

試料に，膜而にほぼ垂直に電子線を入射させることによ

ってr｝られる電子回折像は正六角形の網目状の点の配列

をなす．武料に回転滑り（rotational　slip），わんli・1］等が

あると，さまざまに変わった電子回折像が得られる．以下

に実験によって得られた電子回折像について報告する．

2．試料の作製

　前記りよ＃）に二二硫化モリブデンは積層状の結晶構造を

有し一（へき閑しやすいため，薄膜試料の作製は容易であ

る．二の薫験においては，〔D板状の二硫化モリブデン

結晶を，2枚のガラス板の間にパラフdンによって固定

し，これを引きはがし，同様の操作を何回も繰返し行な

う方偽12カ「ラス板の代わ‘〕計二七・テープを用いて同

様の操作を廿な5方法の二つの方法を用いた．〔1）の方

法にtsいて，k，最後に加熱Lた液中にガラス板を浸して

パラー．」　／，ンを溶かし．付首1“ている薄膜試料を取り出し

た，また，i2〕の方法では七ロテーブをベン．ビン中に入

れて：j．i熱｝一，接着剤を除1．・S：．・2）の方法によれば、

（1）の方法よPも大きな薄嘆試料が得られるが，接着剤

を完i二に陸去するこ．ヒがむ’ifかLく，置れが目，？1・・た，

また，12．つ与法は七ロテープが露易にわん1［liするため

試料にヒきな応ノJが働くと思われる，

　「
「i　’　 「墜！ユ　　 「一　　　

，’
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1
，　　 ；　．　　　 」11　　色　 L「，　 ftt　 ：　 iゴ跨　 色　

：　 1’Lt　　 ら　 オ　t　　る　程

・・肋　誌・物ゲ〔，　’／；を｝に電予を透過．掲・電綱参〒

　kll二重回折
　前に述べたようic，二硫1ヒモIIプfン単精品の即O］）

離こ郵〔に電子線を嫡拠せた場含の電飼折像は別

図に示すようにif『k角形の網L［状の点の配菊を示す．第

2図は電子回折像に表われた4逆椿r点に．ilt　ELする，結

E路内のTEiの指数である．

第1図　二硫化モリブデンの正常な筑子同折像

　今ωDl〕lflr内で星い1こ方「　tt異Fこする2弱Lり率i晶1こ定

，採蒙．ゲ尺射1一た場含を考える，第1』爵D結晶1二よ一・て［i

折された電J：ftRt／P第2轡の結II品に人射L．ここでまlc回

折現象が生じる，ナなわち寓3【．＜le：．ts．．て，2舜の轄贔

【つ方位が互いにfrヨ嘆α異なっていたとする．二れらの是

晶に冠L．⊂電．錫｝：Koが尺財したとき，吏ず第LJ．1ノ）1咽

lL堰C1・内のしiiiに対応一4一る…1靭隅；K、う1生＋一る．回if’Cl、　K，1二

！喜21弗り鞘晶きこ代擁】．て，その島る跡こ．附応す瑚・【1折紐

つ】
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第3踊　二重回折像の説1リi

o

Ksを生ずる．へ射電予線i（・に対する第2「」の結品内

の同じiTliに村応する回折組をK2とすれば，団において

　　　　　　　　　　づ

　　　OB；AD
となる．

　第1図に・」1した遵格｝㌔点の分で1∫は，．lilいに60°の角度

をなす二つの単位ベクト’レb！と西3ヒの和の形で輩わ

一a一二とがでぎる．まt：二才tにt”1して角度αだ［十［1」1転Lた

　　　●：第1層の皐繍にヒる回tEi．／t／t・．　ノ

　　　O：第2層の結「1－J1に重る［II］折．／，bl

苗4図　結晶の回転と二e：団折象

3

結晶による逆格子点の分布はは他り単位ベクト・L・　bl’と

biとの和の形で裂わされる．すなわ．ら第4図に1．いて

．一 ﾂの結晶に対応するすべての同折点〔逆格予忌．ば

　　　B＝mbi一トnb2　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　L　♪

なるベクトルBによって表わされる、またこt”ヒ’1’f．t；

が角度αだけ異なる結晶による回折．1、ほ

　　　B’＝・mibii十ntb2t　　　　　　　　　l2）

なるベクトルBtによって表わされろ．ただし，二二で

m，n，　mt C　ntはそれぞれ任意の整数である．

　2層の結晶が重なり合って．二重回折を生じてLる場

合には，前に述べた事実より二電1コ折点の位置に

　　　D＝B＋B’　　　　　　　　　　　β）

なるベクトルDによって表わされる，ゆえに11），

L2）式より

　　　D＝mbi十nb2＋m〆blf十iitb2「

ここで

　　　ll：：撹｝

．ヒおけば

　　　0罵吻＋mr．］b一〔nt．n’1’　b2．－Viidi　L－ntdi！

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　14｝

　（4）式において右辺の二つの項は第1層の結晶によ

る回折点を表わすから，Dで表わされる二重阿折点は

第1層の結晶の各回折点のまわりに、基本ベクトル．－d，

およびd2の和として表わされる網目状の分布をなすこ

算∫5図　 二重r可季斤↑象　α≒b°

とになる．　存5図はlu1転的約6°1乃場含の一：弔：…擁折をIZ．

している．なお，II．ll転角〔結品ノブ位リリきなり　をαヒt

れ．ば

　　　　　　　　　　a　　　ld，1＝ld・．一2・i・．2．　　　　〔5）

であり，また（2｝式と1：41式に．tテ．ttてη〆♪．1よび〆

は共通であるから，IJIt次の二重撹ノ㍉n．はd，お三⊃；d2

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　3



1

を1111」へh1・　，しとする網！［にtsいても7ガ次の息とL現

才．）れtt，．

　，Ill．1£iαがノ』ぎくなると，　dzおよびd2を駐i本ベク

ト’しヒする．網llは互いに弔：なり合・．・て綻雑な捷ホ最を示

す．第6図ならt．，に箒7図はその例であるが，注忌Lて

腎∫6図　　二重回折f象　　α＝21020t

第7図　 二重L司折イ象　α＝28°10t

見ればいずれの場合にも強度の大きい竿1暦の結品によ

る回折点のまわりに，小さな正六角形の網目が分布して

1，・る二とがわかる．これら二重回折点の間の距離を測定

すれば2層の結晶の問の［駅角が，かなり正確に算出で

ぎる、

　［1．1「lt．　f「∫αが

　　　　　α　w1／．’3．
　　　　taT1．一一　　．　　　　　　　　　　　　1：61
　　　　　　2　　u

なる値を皆つ場r？を号える．こ二でu，uは亙いに素で

あるよ「な任．息の整数とする．この場ri，簡単な幾何学

的li察からわかるように，’！11「鍬り結晶によるIIll折．・，Sと

第2一∵引　．：虹る111折点のriに，互いに聖なり杏う点

が仔1’：；すく1，弔8「＜1のように，築1111噂の結「監による1」折

像を　準≧1一た直文［L漂系を考えれば，iu、　nv”は一J（

点のnt．．：帽一1｝ずる．

4

生　産　辮　突

　1・二／）．で，わ1τと62　旨．共Q’；めユ．‘Lめ2「1；ら．．い；こes〔．’－c）

rrlll芝をな［．ている，j　1，座橡愛拠内公弍にkl》

　　　　　　　ゐ・13、、．α一．、旧，、　2e。。、、］、ヒ　　　　｛：：：二∴＿，％∴∴1

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　〔7）

三　わ．される．

　　　　｛二：ll藩∴∴・

と1．1くこと；．二1臼，　IL♪，〔コ：、t3．lt］1ヒ，1とこご　r）

式を’目い’て

　　　D＝匹制1．－IVdi，　　　　　　　　　　　　Ll．’

　，㌧だ1．．

　　　　盛4＝〔u・v：m．．．≧Vtl・Ien－．VIJn「　2　rYr）　　　　〔

　　　　N一一1’vtコt．．．．rt－－1．rt－2Vipiノ　，lf　t．，げ

と菖く二とができる．

　IB］に定養．きれたd】首よびditにそ｛Lぞ辻し、　b，之

う1’および醍とb〆の二等片．1．．）il’llを持［，，主たそ

・．♪華色吋で直．ヒ

　　　　　　　　　　　L　　　　ld，＝［d・1　＝＝　TIP二3z／2

」r．∫一　．「
．＿tt「」．

　以上より，－！（．・．　．．　IJ　1存ζ三する場r†〔ワニ亜II　11打．1．Lは’ti‘

とL『⊂，　〔、91iく一tt－i：．きオし星」仁iな脱R：1洋」角！’1jをなす1．

　≧二ろで

　　　M－N＝／u．．3τ）Cnい．．．tl「．…Cu－3v　tll’－m．）

であるから，z‘が3のh．i二激の場／，n・t－N’は3の2「「「数の

訂tiLか⊥1くり1呼ない．すなわら，ハ∫乙Nとは七の1宣D紅

／せに制阻をEける，この場合に1：

　　　t。n4．＝迄．一一＿．u’＝U
　　　　　2　1t／1！3’　　　　　　3

と置くこと；．二より，肖岸享良される．

　一致点はやはi｝六剛1．三の網目状の．，］11iを船す．一・頚点

の．y戸1∫を・∫1す櫨本ベクトノレをrrt≒l　kぴ・Ueとす，トUゼ

　　　H「1＝il．u！一．3w2：ld「」

　　　石隆＝〔t4e－3τ・21必

．となろ．それゆえ，d、．ttよびd：）’）b，．1ゴまコ163に1’」．

－1－7隈1係と，btおよび碗の島這．kぴ：fft・に」耐ナろ

1胡串とよ相似であり，それゆ尾伴られた「所↑，の1氏曲ト

に．一致点が序イEする場合．歯も，　己とbとの…劉係よD，

ただちに一．一致点の存泥位置，一↓『たわち（躍，2）を1ミ：弓こ

．と，，：で．ぎ7：6〕を「11し・一〔II転角αカ’E『易1．二蔚：出きS，L

る．

　菜9図および第／01望1に．・致、IL・．が存1圧三ず乙場rr．〒の一：重1⊥」

折の例で、もる『

　なr・，第11図は一致，1．．i，v）r子111する二重［L．IPi：．三1，・・」：：’∴．．
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第8図二酬折像の洲・・n7－．－5’晦合

第9図　二重圓折像　cr＝17°53「

ある方ilr」の高次の回折が常ll隈を受け！こ場合であ・．・．⊂，非

常に台もLろい博陳をなLているので，ここに掲げた．

　12〕わん曲した結晶による回折像

　一二硫化モリブデン結1［「「の原」㌦配：；’IJek，㊨Ob　Irl内にf∫

いては非常に密であるが画錦帳干間の最三丘接距離は

　　／t3，15A〕，（OO1．　11面間の距離Lkそれに比Lて」「、lri’に大ぎい

〔12，3A）．それ♪え，二硫化モリブデンの逆格．r点の，｝

布は反対に，cOOI｝［1［i内では疎であるのに比して［（〕D1］

．方向は密になっている，

　’Ei－iu1折において試料が試料がわん曲Lている二と

5

は．道’rが回魅十る二≧に等Lい．上

1二述べた：t／に，［OD1］　　1の逆格壬点

は非常．．二密な1．価をなL．〔いる1つ一．三，電

子尿が‘DI，lIIゴrB二〕垂直こ人継L．’二場含で

も7紗1量IIIに少L・Dわん、111があれ1連｛1．子

り1［i1転iこkつて．客易’iこEwaM，，）111ミヒに

乗る逆1府一F点が出現するで駕ユ2【《Il．そ

れゆえ得らオし．る口折健は第13図の．よう

に，一一話からある方向にD；かつて，・旨．弓並

んだ形となる，

　目転写真の理1喬によれば，：うの点は

双E1蹄と一Lに乗易はずで島るが，二の写頁

でば電子線は［00L］方rlか匹♪ノ、射し『〔い

るため，点の配列ばほぼ直線的にたって

いる，

4，結 び

　「重回1fその睡，．電チ［1折1馨疹r孫．．こ

ついては多くの．ト刊文が島ワ特．こ一二硫fニモ

1／フ．デンの二重回折；こつい．｛はGi［letil

，b；i＃しく取り扱っている、た舟二の鞭害

においては数式的に同折点の㌃｝lrを二些く

第1D図　二貢回訴像　a＝3甥12う…　　21履8「．｝

ことを試みた．

　回折点の分布にそれほど意1褒があるわけでにないが，

顕微鏡像にモワレ模様が．～．わオした’易イ1，一二「．i，IVi’隊が得

られれば結品方位の違いを比較的IF確にシ1出できるので

モワレの間隔の決定．一むなわち顕1激鐘IL．率のiE確旗決定

に役立つものと思われる．

　なお，GMetは二重呵訴レり．現1．コれる1．！J，／因を結LIL内の［－1

転滑F）　2／とLて説明してL．るが1．畏ノニLて阿転ドi－〉であ

るのか，またぱ互いにへき闊した3層の有化を胃にした

糸吉「彊1カニ重な　ウ合一．て：L・る’t三：予プ9の／］・，　どららと睡1）ヒつ一る
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　　　第11図　二重囮折像　α＝9°26’

写真左下方への高次の回折橡の現われない場合
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二硫化モリブデンの逆格子
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b）　結晶のわん曲による逆格子の回転
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　結晶にわん曲のある場合の回折陳
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決め手は無い．
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1事14図　　同前面f旨数
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いろいろご指導をたまわc．た松永教授tsよこメ竃子1，，折

写真撮影に協力されt：・1・！［h陽一氏に感謝すζ．
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