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カドミウム単結晶の(0001)面近くに見られる転位ループ
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An etch pit technique was used to observe loop-like etch pits onthe surface near (0001) of cadmium

crystals. A connection between loop-like etch pits and line defects in cadmium crystals has been establisbed･

A possible mechanism of the formation of loop-like etch pits in places where dislocations intersect the etched

surface is
proposed.

1.耗 首

よく知られているように,結晶の構造に敏感な諸性質

は転位その他の格子欠陥に依存する｡このため,結晶中

の転位を観察することが必要となるが,その観察法には

透過電療法, Ⅹ線,エッチビット法,デコレーション法

などがあるl･2)｡この中,エッチビット法は転位位置に現

出するエッチビットを光学顕徴鏡によって観察する方法

であり,簡単で,転位速度の測定や,変形初期の転位配

列の観察において有力であることが認められている｡

カドミウム単結晶内に存在するループの競察は, Prices)

の電子顕微鏡による一連の実験的研究があり, Ⅹ線法で

はBadrickら4)による観察がある｡筆者らは(llio)面5)

と(lo主o)表面層｡)において,エッチピット法で転位--

フループを観察した｡今回カドミウム単結晶の(0001)

面近くをエッチピット法による腐食中,比較的大きな転

位ループを最初に観察したので報告する｡

2.実 験 方 法

素材として純度99.999%のカドミウム(KK大阪アサヒ

メタル工場製)を用いた｡素材を横型炉,窒素加圧雰囲

気中で,高純度黒鉛ボードを用いて融解した後,一端よ

り凍固させて単結晶化を行った｡単結晶の大きさは12×

10×80nm3の角棒状で,この単結晶の方位を光像法で決定

した後,硝酸を用いた無ひずみ切断故によって(0001)

面に平行に切断した｡また平滑な試料表面を得るために

化学研摩液(Cro3:32g, Na2SO.･10H20: 4 g, Cu

(NO,)2 : 2 g, H20 : 100ml)を含ませた布上で研摩し,

さらに, C2H50H又はCH30H : 50ml, 30%H202 : 10-

20ml, 60%HNO, : 5ml,で再研摩すると鏡面が得られ

た｡このようにして得られた試料を腐食液7)による腐食

を試衣,試料表面を光学顕微鏡で観察した｡

3.実験括果および考察

Cd結晶の(0001)表面をNH.NOB : 15g, H20: 50

m17)によって室温で約5秒腐食することによって現出し

た転位食凹の低倍率光学顕微鏡写真をPhoto･ 1に示し

た｡転位ピットは六角形を成し,底の尖ったピット,氏

の平坦なピットが見える｡尖った底の黒いビットは六角

錐の側面債斜が深く,対物レソズ内にそれからの反射光

が殆どはいってこないために黒く見える｡底の平らな

ビットの優先的出現は転位がその集合点で終結し,集合

点から分岐する転位は表面に関して,らせん一刃状成分

又は転位線の傾きを表わしていると思われる8)｡

(ooo1)表面近くの面を腐食すると, Photo･ 2に見ら

れるような連続したステップからなるループ状のエッチ

ピットと六角錐ピットが現出された｡このループ状エッ

チピットを構成しているステップはPhoto. 1の転位

ビットのステップと同類であること,六角錐ピットが

ループ状エッチピットと同時に現出していることから,

これらのループ状エッチピットは転位ループであると思

われる｡これらのループ状エッチピットがカドミウムの

結晶中に存在する可能な結晶面は底面すべり(0001)<
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Photo. 1 Hexagollal etch pits produced on a (0001)

pfa71e Of a cadmium siIlgle crystal.
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Photo.2 A hexagonal etch pit and 一oop-like etch

pits produced on the surface near (0001).

1120>.非鉄面すべE)し10io)<11亨o>∴10Tl_)く112Lo>.

･:11き2ノ<if23>のうちいづれかの結晶面であるoこのう
ち写良からみらオl_るようにループ状エッチEr.,卜のテ

ラスと1:った六角t=l.y 卜の稜線の傾きから.主すべり

系の(0001)面と柱面すべり系の〔10io)面ではないと

考えらi†_る.,残るし10i~1二:･<11きo>.し11豆2､〕<h123>系の

鉾面すべりほ鑑画すべりに比べてほるかに活動L難い

れPTieeは電原による直接観察で, Lll豆2､)<ii23>すべ

りの転位ほその運動による交叉すべりを起L.その通過

後に残Lた転位ルーフ】を亜鉛華結晶9'とカドミウム単結

晶3'で観察Lたc 従って,観察された六角形tlワトのス

テップから構成されているループ状-I,チビIy卜は

り1亨21くii23>すべりにより形成された(JOll二･面上の

転位/i-7'と推察されるD さらに.六角形u)平らな部分

が写真に見られることは<0001>方向のラセソ転位な含

むo こtlはループ状エッチt=llyトが底面すべり系のラセ

-/転位と同じ′く-ガースペクトルを持つことになり,こ

のラセソ転位が底面上に拡張したものと考えられる｡
--

方非匠面すべりの刃状転位ほ.このような拡張を起こさ

ないと考えられるので,ループ状エ･yチビットは

〔11豆2〕くif23>すべり転位より形成された転位ルーフ

であると思われるo Photo. 3は頂面が平らな六角形と転

位t='･yトのステップからなるル-プ状のユ.Pチピ.'トが

Photo.3 Loof)-like etch pits and twiTl traces

prodt】ced o†l the surface near (0001).
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見られる｡こI1らほ明らかに下地模様と異-'た様子を示

めしている.
-･故に壷汁立ピ･ソトの形成捺横ほ結晶成長と

連の分解過程で.転位位置において歪エネルギーの解放

によりt=-ットの2次元核の優先的形成が可能であ

りl=2),そこに生L,た単原子高さの階段から原子か溶け

ることによって,転位線に沿う溶解が進行する｡従って.

こわちのノL-プ代エ･･J+ど.､,トはそれらの形態.下地の

溶解と興った溶解現象の促進が見られることから.転位

I-I

~~ー-良一-
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.∴

(b)

photo. 4 Loop-like etch pits of the same area obser-

ved after etching and again after repolisb･

ing and re-etching to confi- the re-

producibility of loop-like etch pits･

(a) surface. (b) After repolishing and re

-etcbiDg.

線に糾う溶解が促進さi1て転位ピ･ノトが形成されると思

われる｡又LIOi~2)<ioll>系の双晶トレースがルーフE状

ェ.ソテt=･ヮトの頂面近くの形態を乱すことなく<11亨o>

方向に走っているのが見られる.次にこの観察面な研摩

液で研率し.再腐食すると双晶トレースがループ状エ.y

チビワト上iこ現われ,ルーフd状エッチt_'ットが同位置に

再現される.この実験からループ状-.yチビLyトが存在

する結晶面は双晶面に近い(11宮2)すべり面でなくし10il)

面に形成されている可能性が大きく.ループ状エ.yチ

t=[ソトが同位置に再現されることは転位/L,-プと言え

る｡なぜならエッチt='.,トと転位との対応の確認は転位

の直接観察によるのがもっとも確実であるが,同一個所

な繰返し,研摩,腐食した場合.各エ.,チビットに再現

性があることであるc

photo. 4(a)は上述のことを再確認するた桝こ,結晶表

面に大きなループ状のエL,チビットを作.り,約10JLの表

面層を研摩液で溶解し去った後.再度腐食したものが

photo. 4(b)である.それぞれの写真において.ループ状

のエyチt=LL:,トは同位置にあることが分る.このように

同じ位匿に現われることは,これが線状欠陥.すなわち

転位に起因するものであることを示しているo

以上いくつかの例で見てきたように.カドミウムの底

面近くな腐食Lた場合に見られる大きなループ状エッチ

ビットは.その発生機積と再腐食の結果から転位ループ

に対応するものと考えると説明がつくものであるo

4.揺 育

結果なまとめると次のようになるo

(1)カドミウムの底面近くの腐食で大きな転位ルーフ

を見出した｡

(2)転位ルーフbは(11豆2)<hJ23>すべり系のラセソ転

位の拡鼠 収縮再結合の結果形成さオtた転位ル-7

であると思われるo
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