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The measurement of dislocation density on the (1212) <11う3> slip system

had been made in 2;inc single crystals stressed at room temperature in compres-

sion along the [0001] axis. Etch pit observations on (0001) surface indicate that

the average dislocation density increases linearly with shear strain up to 1.6x

10-4 cm/cm. The mean free path of (1212) <11-23> slip dislocations was deduced

from the relatio皿for etch pit density vs. shear strain, and the value of飢〝 was

obtained for the dislocations in one specimen and the value of 234fL in another

specimen. Small angle tilt boundaries formed by the dislocations of (lo主o)

<1120> slip system, were observed in as-grown zinc single crystals･.

1. # g

桐密六方格子型(h.c.p型)金属結晶において, Zn

結晶のようにその軸比c/aが理想値より大きい物質を塑

性変形させると底面すべりが主として発動し,非底面す

べりによる変形は起こりにくいことが多くの研究で確認

されている｡しかし,この塾の結晶が任意の塑性変形を

行なうには非底面すべりによる変形への寄与が当然要求

される｡ Fig.1は一般にh.c.p塑結晶の非底面すべり

変形における主要なすべり面およびすべり方向を示すも

のである｡軸比が理想値より小さい物質についてほ,こ

れ以外に二,三のすべり面が報告されている1)｡

Zn単結晶についてRosenbaum2)ほ,エッチピット

およびすべり線の観察から(1212) <11豆3>なるすべり

系(2次ピラミッドすべり系)を最初に観察した｡特別

な試料すなわち,ウイスカーおよび0.5FL以下の薄膜で

は,その前に Price3)が電顕観察によってこの系の転

位のリングの形成およびその上昇などの挙動を観察した
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が,これは2次ピラミッドすべりが交叉すべりを行なう

ことと密接に関係する重要な挙動である｡ Adams ら4)

は, Zn単結晶の〔0001〕方向に圧縮荷重をかけた試料

について,室温でプリズム面(10io)上のエッチピット

を観察しこの系の転位挙動を調べた｡ (lo主o)<11云o>

すべり系(プリズムすべり系)の転位については,

Gilman5)が250-400oCでZn単結晶の底面(0001)に

平行に引張り荷重を加えたとき発生することを見出した

が,この系の転位は高温でのみ活動すると考えられてい

る｡ Zn の非底面すべり系についてほ以上の2つの系が

確認されている｡これらの非底面すべり転位ほ,双晶に

よる変形と共にZnの任意の変形に対して寄与するはか

りでなく,底面すべりに対して大きな影響を与える羊と

が期待される｡ Adamsら6)ほ不純物を含有する単結晶

を作成し,底面すべりによる降伏応力が不純物量の増加

によって上昇ナることを見出し,その原因が不純物の含

有によって結晶成長時に導入される非底面転位の増加に

起因すると結論している｡
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Fig. 1 Nonbasal slip planes and directions

in b.c.p. crystals.

筆者らは,室温でZn単結晶の〔0001〕方向に一定時

間の圧縮静荷重を加えることによって2次ピラミッドす

べり系の転位を発生させ, (0001)面上のエッチピッT-

観察からひずみと転位密度との関係を求め,変形初期に

おける転位の増殖,すべりの機構を考察し,又,高温状

態を経て成長した単結晶について, (0001)面上に見ら

れる小便角境界が,プ.Jズムすべり系の転位によって構

成されていることを見出したので報告する｡

Ⅰ.試料および実験方法

1.試 料

用いた単結晶ほ99.999%Zn素材から作られたo こ

れを黒鉛ボートに入れてN2ガス雰囲気中で溶融後,

横型ブリッジマン法によって同じくN2ガス中で6mm

/hの成長速度で1.5×1.5×10cm3の角棒状の単結晶を

成長させた｡成長した単結晶の方位は成長方向と〔0001〕

方向とが約45oの角度をなす｡圧縮実験に用いるためこ

の単結晶から,二つの(0001)面を持ち側面を(10io)面

と(ll-20)面でかこまれた角棒状試料を幾つか切り出し

た｡試料の大きさは(0001)面が50-60mm2, 〔0001〕

方向の長さ約10mm である｡二つの(0001)面は液

体N2中での壁開によって得られ二面ほ完全に平行であ

り,他の面ほ酸無歪切断によって現出された｡また,各

試料は成形後N2ガス雰囲気中で350oC, 24時間程度

焼鈍された｡

2.加圭およぴtl,ずみ測定

圧縮実験に用いた試料は,成長した単結晶中の隣接個

処から切り出した全く同一の形状の二つの試料を一組と

して,一方をエッチピット観察用試料(試料A)とし,

他方はひずみゲージを貼布して圧縮ひずみ測定用試料

(試料B)とした｡圧縮は自作の圧縮加重装置を用いて

試料A, Bにつき〔0001〕方向に静荷重を各加重段階と

も20秒間加え,試料Aについてほ各段階ごとに装置から

試料を取り出して(0001)面上のエッチピット観察を行

ない,試料Bについては側面(lo主o)面に貼布したひずみ

ゲージによって抵抗線塾ひずみ計の指示から各応力に対

するひずみ値を測定した｡

3.エッチピット載蕪

試料は Cr208:329, Na2SO4･10H20:49
･ Cu(N

o3)2:2g, H20:100ccよりなる第一研磨事如こて室温で

約一分間研磨し,さらにC2H50H:50cc, 30%H202 :

20cG,濃HNO8:5cLlよりなる第二研磨液にて室温で約

5秒間研磨する7)｡ (0001)面上のエッチピッ十現出の

ためには, C2H60H:100(温,濃Br2:10ccの割合の腐蝕

液8)に5-10秒間試料をひたした後C2H50Hにて洗浄

すると, (0001)面上で<1r20>.方向に平行な辺をもつ

正六角形のピットが現われる.このビットほ中心部に底

を持つが内部の傾斜はゆるやかで,斜光線の照射によっ

て顕微鏡勧察を容易にした｡しかし再現性はあり転位に

対応するものである｡

Ⅱ.実験括果および考蕪

1. 2次ピラミッドすべり転位

底面すべりおよび柱面すべりに対する分解せん断応力

をゼロとして, 2次ピラミッドすべりのみを単独で発生

させるために〔0001〕方向の荷重を加えた｡試料Bにつ

いて荷重ゼロの状態から出発して〔0001〕方向に各20秒

間の圧縮静荷重をかけたときの, 2次ピラミッドすべり

系に対する分解せん断応力とせん断ひずみの関係の一例

をFig. 2に示す｡また,試料Aについて無荷重状態

および荷重を加えてひずみの発生した各段階で, (0001)

面上のエッチピットにより観察した転位分布の推移を

Fig. 3 (a)-(d)に示す｡エッチピットは観察面全面につ

いてほひずみの初期において非一様な分布状態をとるo

それはこのすべり系が多重交叉すべりを行なうことによ

るものであって3),その模様を(ll-20)面上のエッチピ

ット9)で観察した写真をFig.
4に示す｡この写真のエ

･ッチビッ十の配列は2次ピラミッド面と(115o)面との

交線に沿っており,ひずみに対して発生した転位が2次

ピラミッド転位であることを示している｡ 〔0001〕方向

に荷重を加えたとき2次ピラミッドすべり転位に対する

シュミット因子ほ0.42である｡そしてこの転位が1次

ピラミッド面に交叉すべりを起こすならば,そのシュミ
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Fig. 2 Resolved shear stress I)L<. Shear

strain in comprssion along〔0001〕,

ziTIC Sinlge crystal at room tem-

peratし1re.

(a) no strain.

(b) 1.0×10-4cm,Icm strain.

(c) 1.6xlO11cm/cm strair〉.

(d) 3.6xIC-)cm/cm strain.

Fig. 3 Typical areas of specimens strained in compression along 〔0001], (0001)

stlrface.
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Fig. 4 An example of slip bands王ormed

on a (11p20) surface at compressive

stress along 〔0001〕.

ット因子は0.37となり大差はないG一般にこのような

場合交叉すべりが起こりやすい1'o したがって, Zn単

結晶の1次ビラミ.′ド面は2次ピラミアドすべり転位の

交叉すべり面としての役割を果たすものと考えるo

せん断ひずみに対するエ･7チビット密度の変化は,

Fig, 5 に示される｡試料Al, A2は同一条件で成長

した別の単結晶から得られたものであるが,素材単結晶

の内部構造の差が老子現われている｡転位密度ほせん断

ひずみが1, 6×10~4程度まではほぼひずみと共に直旗的

に増加するoすなわち,転位密度とせん断ひずみとが比

例するo しかL.せん断ひずみが2×10~.1を超える領域

ではこの関係は成立し[i:くなり転位密度ほ増加しないo

Fig. 2 の分解せん断応力-せん断ひずみの関係とあわ

せ考えると.ひずみのこの領域では試料の微小な酬転の

ために(0001) <112o>すべり系すなわち底面すべりが

発生し, 2次ピラミッドすべりが巨悪とんど活動していな

いことを示すo

さて転位密度とせん断ひずみとが直線Bg係にある故域

においては転位襟度Nとひずみ塁Eとの間には

N-No+aE (1)

の関係が成り立つo ここでNoは初期転位僻見αは

Fig. 5 の試料Alのデータに対してはap-2･2×109

cm-2.試料Aコに対してほ仁-7.5×10Scm~2であるo

変形l･こ関与した転位数な7i, bをその転位の/I-ガ-ス

ベタト/レの大きさ, lを慣-Qの転泣の平均自由行程とす

ると一般に

==nbl (2)

の関係がある｡いま, N-Noニーー,lと仮定するならほ,

実験的に得られた(i)式の関係ほ2次ピラミッドすべり転
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Fig. 5 Etch pit density on (OOOl) surface

t's. sllear Strain.

位の平均自由行程がl引a'一定値をとると考えれは理解で

きるo lを一定値とするならば(2)式よりl-b~1(dE/dn)

であるから.試料Alに対してはl-81/i, A_･に対Lて

ほl-234FLの伍が得られる｡たたし,すべりの過程にお

いて結晶表面に抜け出た転位を考えると.ここに得られ

た値ほ:ゝ['-均自由行程の最大値である｡

(i)式の関尉よ, AglD･, Cu11･, LiFll)の単結晶の容

易すべり領域においても成立することが報告されている

れ その平均自由行程はかなりの差があるようで,例え

ばAgの場合は5-10FE, Cuの場合は1.4mm程度と

いう値が報告されているo本案鹸で得られた2個の試料

についての平均自由行程の違いも,初期転位密度のみFこ

よるとは考えられないがその原因はまだ究明していな

いo なおZn単結晶の底面すべりにおいては, N三No

+a'eo･丁6の関係が成り立つことが見出されている13)a

2.プl)ズムすべり転位

溶融状態から成長した単結晶を液体N2中で(0001)

面にそって壁閲しその壁間面を前述の腐蝕故8)にて腐蝕

すると,しばしばェ.フナ117･,十の規月U正Lい配列が観察

され!=｡ Fig. 6 (a)にその一例を示す｡こ.1tらのエフナ

ビッt･がFig, 6 (b)に国元したように7`リズムすべり転

位に対応するものであるならば, OAは2種の転位より

なる複合塾の憤角境界であり, OBおよTjOCほ単J%な

傾角境界を形成する｡そしてOA, OBおよ'JOCの憤

角の間には
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〔a) Etch pits at the dislocations that

make up the three graiTl boundaries

in ziTIC Single crystal. (0001) surface.

(t)) Dislocation Ⅱ10del of Fig. 6(a). The

three grain boundaries are formed by

tlle dislocations of (101o) <11知>,

prlSmatic slip dislocations.

Fig. 6 Three grain boundaries that meet

alorlg a liJle (normal to the figure).

01-Oi2十03
･.3)

tJ:る慨怖が城主しなけれ:Ji'なP)ない14■.--J泣に慣句0か

小さいとき儲碇転位の′L-)/--7,ぺクトJレのノニTI,さbと

転位間II:言hとの耐にほ0-b A 7'{る関係が近(l11｢十小こ同い

L:っれ. ▲転位密度.I) ~こ末わせl･t
0-.,Jb ±なろ.-.績fT好角

･LiJIp昨OAに一ついて:土轍Ju[{こT'･:/:('〕
l､-

-'j■-

I
.
･ l-′レの

)こさ･さなbcos30⊃ 上Lて頭入十れ1土上い- ｣ニー〕て(:3)ユl

ほ､′′3 pl ■■2~-./J2+.I,8 上なり態ミ測岨 ほ11p.二r::P=:】f/?J)相Il川互)

LL)1-12.2,
p2-5,9, p.?-4.gを川･JLH･_J皇†亨;･【措足され

bJEi1

ll:L⊥Jl)?j察か1L〕Fjg. 6 (a) u):_-:つの頃恥土-'rり7{'∴ i(1三

亡.'Eによ-･-C構催さi1,観察される工･′ナビpソトほこの転

(立上底面との7'j,+1.に対.しここするもの上tF,･える｡I-/りズ∴転

枯はF:.I;r且に.1j-いてす/1りに関与することが報告きれてい

るカ:5-
,ここに･観察されナニ転位ほ単結晶蛇尾時に市入さ

il_たものであろ5｡

1Y 抵 言

Zn

_L担結晶の〔0001〕方｢占‖こ窒温で｢仁締静荷電を加え,

2次ビラミ･ノドすべF)系の転位の増殖を(0001) Eh-上の

エ../チt:'･ソトで観察した｡せん断ひずみ1.6xlO~'11極度

まで転位幣.要はひずみと共に直線的に増加するl,この結

果はひずみのこの範囲内ではすべi)に関与する転位の平

均自由行琶/J);-′起であることを示し,試料A1について

は81FJ.試料A2 についてほ234FLなる接が得られたL,

成長したままの単結晶で観察されたエッチピ･ノT･の規則

正しい配列ほ, 711]ズムすべ事.鳩三位によ･'て構弦される

小慣句境界と考えれほ邦解さjl>Lc,
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