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Abstract

Studies on dislocations and stacking faults in ZnO comb-like crystals were carried out

by transmission electron microscope. Multiplications and annihilations of the dislocations

were observed. A practical atomic rearrangement due to the formation of dislocation loop

on p-fault plane and resulted in annihilation of p-fault is also discussed.

1.緒論

ウルツ型構造をもつn-ye間化合物結晶中の転位やstacking fault (積層欠陥)については

多くの研究者によって報告されている。われわれもZnSから成長したZnO櫛状結晶〔1〕に

存在する転位〔2〕やstacking fault〔3, 4〕の観察結果について報告した。観察された転位の

バーガスベクトルは÷(1120)型でCdS 〔5,6〕やBeO〔7〕中に見出された(0001)型

のバーガスベクトルとは異なっていた。しかも,通常のhcp型結晶の場合と異なり, basal

slipが殆んど存在せず, prismatic faultやpyramidal slipがactiveで,しかも容易に交差

すべりを起こすという特徴をもっていた。

一方,同じZnO結晶中に存在するstacking faultを観察し〔3〕, basal fault (b-fault )

のfault vectorはAlN 〔8〕やZnS 〔9〕について報告されているのと同じであるが,prisma-

tic fault (p-fault)のfault vectorは彼等の報告したものとは異なり,÷C +音a型である

べきことを提唱した。また,電子線照射によってb-faultとの交線近くのp-fault面上に転位

ループが発生し, p-faultが消滅していくことを見出し,転位ループのバーガスベクトルを

決定した〔4〕。

転位に関する前報〔2〕では転位の特性と関連して,転位の運動について報告したが,転位の

増殖,消滅の例も見出されたのでそvl点について報告する。また, p-fault面上に発生する転

位ループについての報告〔4〕では、ループ発生にともなってp-faultが消滅していく具体的な

原子変位の過程について記述していないので,本報告ではその点についての説明も述べてみる。
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2.転位の増殖と消滅

前報〔2〕で報告したようにZnSから成長したZnO櫛状結晶〔1〕の薄膜結晶表面に付着し

たコンタミネーション近傍を電子線で照射すると,熱応力によって転位が発生する。第1図は

このような条件によって発生し運動する転位群の中に見出される転位の増殖,消滅,

転位の交差すべりを示す写真である。図(a), (b)は同じ視野の写真で,図(b)は(a)より約

30秒後に撮影した写真である。図c), (dはそれぞれ図a), (b)の写真中,着目する転位

のみ取り上げ,対応させて描いたものである。図中AiA3A2, BiB3B2は

図(a)中の転位の位置を,それらに′ Prime)をつけたものは図(b)中の転位を示す。また

・印は図(a), (b)中の転位と結晶表面との交点を示し, ×印は図(a), (b)の写真を撮影し

た前後の時刻におけるこれらの交点の位置を示す。この交点の位置の移動から結晶表面での

slip trace,したがって転位のすべり面が決定されることは前報〔2〕で述べた通りである。

図c , (d)から次のようなことが明らかである。

(1)図(d)中の転位P′は図(C)中の小さな転位ループPが拡がったもので, Pは初め,転位

双極子B3からpinch offされ,別の転位AiA3A2との相互作用によって拡大したもの

である。その後もやゝ大きくなっていることが示されている。

(2)転位Qは転位A2A3の運動によってQ′にまで収縮し,その後,完全に結晶表面へ抜け

出てしまう。

(3)転位AiA3A2の二つの部分A.AとA3A2は,異なった二つのすべり面(4041)

と(10壬1)上をそれぞれすべり,転位BiB3B:の二つの部分B.BとB3Bも,

(ion)と(20豆3)面上をそれぞれすべり運動をしている。そしてこれら二つの転位が相互

作用し,その結果,転位BiBの一部A'3 B,の約半分)は消滅し,大部分は組み替え

られて,二つの転位A^ A'3 B'2とB'. A'2になる。

(4)転位B′l A′。は(ion)面から(2023)面へとすべり面を変えているにもかかわらず,双

極子を残していないことからこの転位はラセン転位であることが明らかである。また(2023)

面上をすべっているので転位線の方向は〔壬2io〕であると考えられる。

第2図は転位の増殖を示す同じ視野の電顕写真である。図(b ), (c )は電子線の照射時間を

(a)よりもそれぞれ2分, 3.5分長くしたときの転位分布を示す写真である。図(d)は(a)

・(cの写真中,着目する3個の転位(QoQ,,Pop.,A,)がどのように運動するがを
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第1園:(a)は転位の増殖,消滅,交差すべり。 (ら)は(a)より約30秒後(c),(d)はそれ

ぞれ(a), (b)の着目する転位の運動の模式図。
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対応させて描いてある。転位P。P,およびQ.は転位の一端poおよびQoはほとんど

動かず,他端P.およびQlはそれぞれ(10壬1),(2023)面上をすべっている。図(b)にお

いて矢印で示した部分はコントラストが強く,したがって転位が結晶表面へ抜け出る直前を示

している。図(C)においては抜け出た結果,転位Q。QiはQ.Q′4とQ4Q"に二分され,

転位P。P,はP。P:とpP"に二分されている。また,転位AlはA2,A3.A,と

(2023)面上をすべっている。この転位はpP"
LaIaが生じた過程と同じような転位の増殖によ

って生じたものと考えられる。

(d)

第2図:転位の増殖と転位のすべり面b), (c)はそれぞれ(a)より
2分3.5分後, (dは転位の運動を示す模式図。
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3.電子線照射によるp-fault面上の転位ループ形成

前報〔4〕で述べたように,加速電圧約300kV以上で電子線照射を行うとb-faultの-C側

の交線近くのp-fault面上に転位ループが発生する。第3図はb-faultとわずかにわん曲した

p-faultを示す写真である。図(a)は照射直後に撮影した写真,図(b )は500kVで約1時間の

照射後に撮影した写真であり,図(C)は(b)の拡大写真である。図a), (bの写真中,黒い

針状の影は結晶表面から少し離れたところに存在している折れたwhiskerである。図(b)の

p-faultにはcornerのみでなくp-faultの途中からも多くのループ状欠陥が生じている。こ

れは図(a)中の写真には,はっきりと分解されていないがわん曲して見えるp-faultには多く

の短いb-faultのstepが含まれていてp-faultとb-faultのstepの-C側の交線の部分にル

ープ状欠陥が生じたものと解釈される。拡大写真(図c中,矢印で示した部分がループの

内側である。ループ状欠陥の内側ではp-faultを示す縞はすべて消えている。その他,種々の

回折条件の下で撮影した写真においてもループ内部には縞状のコントラストが見られなかった。

したがって、ループ状欠陥は転位ループであり,そのバーガスベクトルはp-faultのfault

vectorと関連していることが推測される。図(C )の転位ループA,Bの発達過程を0-0002で

撮影した写真を第4図に示す。図(a)中A二つの転位ループは図(b)において連続

して一つの転位Aに成長している。一方,転位Bは矢印で示したところから角状に伸び始め,

図(C)においては結晶表面近くまで伸びている。さらに図(C)中,転位Bの矢印で示したとこ

ろからも,わずかに伸び始め,図(d)においてはかなり伸び,転位BはW字の型となっている。

転位Aのように二つのループが結合したり,転位Bのように結晶表面まで斜めに伸びる場合も

必ず+Cの方向に伸びるのが特徴である。第3図(C)においてEは小さな転位ループを示し,

CやDはそれぞれ二つのループが+C方向に成長し,その結果,それぞれ連続した一つのルー

プになっている。

4.転位ループの発生とp-faultの消滅機構

通常, fee型やhcp型の完全結晶に空格子点や格子点が凝縮してstacking faultをつくり,

その周囲に転位ループが形成されるのであるが,われわれの実験で見出されるp-fault面上の

転位ループは,通常の場合と異なり, p-fault面にinterstitial面が入り込むことによって磨

子配列は正常状態に戻り, stacking faultのコントラストは消えるが, interstitial面の周囲

に転位ループを残すという機構によって作り出されているのである。この転位ループを伴う原

子配列を議論する前に,まずp-faultとb-faultの交線の近くに発生する転位ループのバーガ

スベクトルとstair-rod dislocationのバーガスベクトルとの関連を転位ループのコントラス

トと関係づけて考えてみる。
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第3図:b-faultとわずかにわん曲したp-fault 。 (a)は電子線照射直後,

(b)は1時間の照射後Oは(b)の拡大写真。

第4園:転位ループの発達過程。

i <*.
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第5図は両faultの交線ABの一部分PQに発生した転位ループを示す。このループは半円
!‾・＼

状の転位PRQと直線状転位pQから成り立っている。また図中, AP, QBの部分はstair-

rod dislocationである。前報〔3〕で述べたようにb-faultのfault vectorは÷c +pであ

り, p-faultのfault vectorはSを無視すると÷C+÷a2または÷C+÷plであった。

(議論を簡明にするためしばらくfault vector中の石を無視する。)したがってstair-rod

dislocationのバーガスベクトルbsは両fault vectorの差であるのでbs -÷p,である。
!-、ヽ

一方,前報〔4〕で述べたように転位PRQのバーガスベルトルblは-÷C+÷a2または

-÷C+÷plである。 P点およびQ点およびQ点で転位はnodeを作っているので,転位

PQのバーガスベクトルboはbs-biである。したがって6n--÷c+P,となる。
-ヽ

9-0002に対してstair-rod dislocationのコントラストは消えるが転位PRQとPQの位
!‾・、ヽ

相角の大きさα-J2π9 'b¥とJ2π9・bo Iはともに2πであるので,転位PRQと

PQのコントラストは等しく,継ぎ目なしの転位ループとして見られる。 0-1122のようなa
メ- -ヽ

成分を持ったgで撮影すると転位PRQとPQとは少し違ったコントラストを示すはずである

が,ループ外のp-faultの縞も同時に現われるので,転位ループ中のコントラストの差を識別

することは不可能である。

次にp-fault面上に形成されたinterstitial型転位ループの内部では第2図に示したように,

p-faultのコントラストが消える理由,すなわち,ループ内では原子配列が正常な状態に戻っ

ている理由を者えてみよう。 p-faultのfault vectorはR-÷C+淳a2,転位ループのバー

ガスベクトルはb--÷c+(1一声)a2である。したがって,ループ内原子の全変位は

R-¥-b-a2となり,原子配列は完全結晶と同じ状態に戻るので,ループ内ではp-faultのコン

トラストは消える。このことを原子配列を示す模式図を用いて直接に説明してみよう。
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第5図:両faultの交線近くに発生した転位ループの模式図。
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第6回(bはp-fault

が存在している場合で
(a)はC軸方向から

(b)は(10To)方向か

ら見た図。 (a′), (b′)

は転位ループが発生し

た場合で, (a′)はC軸

b方向から, (b′)は

a (1011)方向から見た

b図。 (C)はC軸方向か

ら見たp-fault近くの

分子配列。

転位ループのバーガスベクトルl自まa, C両成分を含んでいるので, C軸方向から見た第

6図(aすなわちfault面に垂直な変位のみを取り上げる場合と, (1010)方向から見た図

(b),すなわちfault面に平行な変位のみを取り上げる場合の二つの模式図について説明し

よう。図(C )はp-fault近くのZn-0分子配列をC軸方向から見た図で,図中二種類のprism面p,

qが図(a)中の原子面p ,qで, Zn-0分子のC軸方向の高さがp, q面の場合と÷Cだけ異な

っているprism面が,図(a)中でそれぞれp′, q′で表わされている。図(a′)はp-fault面

上にinterstitialな面plが一枚入り込み, C軸方向の高さの差を無視すると転位ループ内で

のprism面のstacking orderが正常状態に戻っていることを示す図である。このことは,図(C)

でQの位置にZn-0分子列が入り込み, q′面内の分子列A′, B′等が-La2 (厳密には÷a,

-6)だけ変位することによって分子列のC軸方向の高さの差を無視すると,(図中白丸と黒丸

の区別をなくすことに対応する)Zn-0分子配列が完全結晶の場合と同じ状態に戻っていることに

対応する。さらに転位ループのバーガスベクルトは÷Cのラセン成分を含んでいるので, C軸

方向の高さの差も含めて転位ループ内ではstacking faultが完全に解消するが,このことを模
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式的に示したのが第6図b), (b ′)である。図(b)は(10To)方向から見たp-fault近くの原子

配列を示すもので, Zn-0分子から成る二種類のbasal面をa, bとして表わすとp-faultを境

界としてbasal面間には÷Cだけの高さの差があるので, p-faultの左側のa, b面と同じ高

さにある右側の面はそれぞれb, aとなる。厳密にいえば, p-faultの右側の面は左側の面に対

してC方向のみならずa方向にも変位しているので, b, aではなくb′, a′と書くべきである

が,ここではC方向の変位のみを取り上げているので, b, aの記号を用いた。 interstitial

面が入り込むことによってb′a′がb, aに戻ることは図(a), (a′)の説明のところです

でに議論した。図(b′)はinterstitial面が入り込んだときの原子配列を示すもので,

転位ループのバーガスベクトルは÷Cの成分をもっているので,ループ内のbasal面はC方

向に÷Cだけ変位し,はじめに存在していたp-faultの両側のbasal面は連続したものとなって,

basal面のstacking orderは正常か状態に戻る。

以上のような考察から, p-fault面上にinterstitial面が入り込み,転位ループが発生すると

ループ内に存在していたp-faultは解消し, stacking faultを示すコントラストが消えることが

理解される。
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