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第1章  緒 諭

第1節 緒言

 磁気記録媒体を介して、情報の記録再生を行う磁気記録技術は、情報化社会におい

て、現代の市民生活に欠かせない重要な役割を担うものとなってきている。その利用

分野は、音声、映像、ディジタル機器と広範囲にわたるものであリ、確固たる産業分

野を形成していることは衆知のところである。

 この磁気記録技術の応用はますます、その続囲を広げるばかリでな＜、各装置に要

求される情報番積量はここ徴年急増の一途をたどっている。装置あたりの記録量が増

加することは情報蓄積コストの低減、情報処理時間の短篇、記録媒体消美量の節約な

どに直結しており、利用者に多大の利益と便宜をもたらすことになる。このため磁気

記録においては、記録の高密度化すなわち記録媒体単位面積あたりの記録量の増大が

一貫した最重要テーマになっている岳

 磁気記録は、1898年デンマークのV．Po口1senによって発明されたのであるが発明当

初の記録方式は垂直記録であった。当時は記録密度が低＜長記録波長であったため、

記録された磁石の形が扁平で減磁界が大きく記録には不利な状態であった。そこで長

手方向に記録することで磁石の形状を良＜する方向の改一書がなされた。次にリング型

ヘッドが発明されたことドより現行の磁気記録方式の基礎が確立された。

 さらに高密度化が進むと長手方向記録では再び磁石の形状が悪くなるようになる。

よって滅磁界の影響を軽減するという観点から長手方向記録においては記録媒体の融

牲層の高保磁力化と着膜化が高密度化のひとつの基本方針となって今日に至ってい
る。

 しかしながら融性層の高保磁力化、薄膜化にともない新たな問題が生じてきてい

る。すなわち（1）落膜化が一段と進み摩耗、Sバの点で不利になってきた。リ’2）

 （2）磁化転移は膜面内でZig－Zagな鋸歯状となり、記録密度の向上に一定の限界

がある。；〕一い （3）高保磁力化が進み、記録感度の低下をもたらしあるいば、記録

ヘッドの対応を困難にしているI，・2…などがその主なものである。これらは、いず机

も媒体内で磁化を突き合わせることにより発生する減磁界が原因である。この漬磁作

用は記録の密度を高めるほど強くなり、記録分解能の低下をひきおこしておリ、長手

方向記録方式をとる限り、高密度化の傾向は限界にきていると考えら机る。

 このよう狂減磁作用の問題を根本的に解決しようとするものが、 「垂直磁化モード

を用いた高密度記録」すなわち垂直磁気記録方式5〕である。垂直磁気記録方式では媒

体面に垂直な反平行磁化転移を形成させるため減磁界が発生せず、磁化転移を極めて

狭いものにできるため、原理的には記録の限界がな＜、最近てば長手方向記録をはる

かに凌駕する高記録密度の実現が可能になってきている。6，I7…
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 東北大挙岩崎教授等は、C◎基合金のキュリー温度を下げるための実験中1975年

Co－Cr垂直磁気果方性膜を見い出した。2い こ机を垂直磁気記録方式に用いる

と、媒体として優凱た高分解能を発揮することが確認さ机ている。8〕～一いC◎一Cr

垂直磁気異方性膜の作成方法としてスパッタ法12〕～一6jや蒸着法17〕’18〕で各所に

おいて検討されている。

 ．本論文は、このCo－Cr垂直磁気臭方性膜について熱処理効果を検討し、磁気光

挙効果を用いて評価を加え、リジッドディスクヘの応用を試みた。さらに新しい他の

垂直磁気臭方性膜としてF e－Nd－T i機の提案を行った。

第2節 垂直磁気記録媒体

 一般的に磁気記録媒体に要求される特性を列挙すると、電磁変換特性以外に実用上

の要求点も多い。

  1）飽和磁東密度が大きい。 （高出力化）

  2）高い保磁力を有すること。 （高密度、高田カ）

  3）厚めの磁憧層。 （耐久性、製造の容易さ）

  4）必要な硬さ、柔軟性があること。 （安定出力、耐久性）

  5）耐食性、耐候性の良いこと。

  6）表面性が平担でヘッド走行が良いこと。 （耐久性）

  7）生産性があること。

  8）安価な材料、製造方法であること。

  9）温度特性が良いこと。

 これらの条件を満足するようなもので、さらに垂直磁気記録用の媒体には垂直磁気

異方性の大きなものという条件が付加さ机る。すなわち垂直磁気異方性エネルギ㎞K

が、菌磁エネルギー2πMs2よりも大きいという条件を、満たさなければならな

い。i9〕すなわち

      K ＞2πMs2   Hk＞4πMs   ［1．1］
 このような垂直磁気異方性腺てば膜面に垂直方向に磁界を印加し、取リ表った後の

残留磁化状態で膜全体が一様な垂直磁化を示す。

 従来から垂直磁気異方性膜として知られているものとして、以下のものがある。

（！）i958年L．Hayerによって作成され、熱記録された”n8i膜20，を代表とする金層

間化合物。 （2）1967年B◎beekによリオルソフェライトの薄片結晶を用いた磁気バブ

ルの発見と応用2リが伝えられてから、バブルメモリ素子として活発な研究開発が進

められているGdIG22，を代表とするガーネット膜。 （3）1973年P．C．Chaudariらによ

りGd－Coアモルファス膜が垂直磁気異方僅膜となることが明らかにされて23〕以来、
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光磁気記録媒体用として開発が進められているTb－Fe，Gdイeなどを代表とする希土類

一遷移金属アモルファス腹2い。 （4）また、マイクロ波フェライトなどに用いられ

るプレーナフェライトや永久磁石のバリウムフエライトを含む六方晶フエライトなど

がある。ガーネット膜ば記録媒体に用いる程の量産性はなくLPE成長など高温での
作成が主でコスト的にも高いと予想さ机る。又”s，Hcとも低く磁気記録に道さない。一

”n8iも磁化反転が磁壁移動型であることや室糧で容易に菱化するなどの点で使用さ机

にくい。希土類一遷移金属アモルファス膜についてはMsの大きな領域で垂直磁気記

録媒体として試みられた例2いもあるが希土親を含むことにより、耐食性に問題があ

リ磁化反転が磁壁移動型のため磁気記録媒体としては使用されにくい。

 1975年岩崎らによりCo－Cr膜が大きな垂直磁気果方性を示すことが明らかにされ

た。26〕Co金属は六方晶形であり。報方向の一端異方性エネルギーが大きい。しか

しHsが大きく磁化は膜面に垂直に立たない。そこでCoのHsを減少するためにCrを添加

していくと報sば減少するがHkはほとんどかわらない。この鈷果Co－Cr膜ば磁化容

易軸が膜面に垂直に向＜靱さらにCザCr合金はステン1ノス牲貿をもち錆びにくく帖

耐熱耐アルカリ性が高く、膜の硬度も高＜、耐久性も良雄である鉋

 その後、各種の垂直磁気異方一性媒体が提案されて鉛リ、表五一五に示す。川合2ハ

ば、A1極を陽極として電解反応を起こさせ、その表面に多孔構造のA1203被膜

を生成させ、この孔に鉄合金を析出させるように金属塩溶液中で陰極反応をおこなう

ことにより垂直磁気異方性蹟を作成した。Co系金層膜としてほC◎一CザRh2s〕

Co－Ru29㌧C◎一R832㌧C⑰一V33㌧C◎一Mn3竈…、C◎一C⑬0，唾互㌧C◎一
Fe－Crい｝などがC◎一Cr膜と同様スパッタ法で作成さ机ている。又常逢坂らは、

長手記録方式リジッドディスクの一つに実用化さ机ている無電解めっき湊を用いて

C◎一MパP3いやd◎一Nト艮e－P全。：を作成した。無電解めっき媒体の作成技術は従

来の長手記録方式で実用化のために蓄積した技術がそのまま利用できる利点を持ち、

実用化の観点から大変有利なシステムであるときれている。中村らは、CポCr膜に

ついてスパッタ法では成長速度が小さいため量産性の点で問題があり、他方蒸着法て

ば成長速度が大きいものの、長時間にあたる安定したC r組成の制御が容易で一ないと

いう観点から、蒸着法で安定した垂直磁気異方性膜を得るためにC◎一〇，C◎一NトO

蒸着膜；い を提案している。

 六方品の緒畠構造を有し、その。輸方向に大きな果方性磁界をもち化学的に安定な

融化物であるB aフェライトについて直江ら30，ばスパッタ法で垂直磁気異方性膜を

試作している。ただし基板温度が高いため、使用できる基板材料Iが限られてくる。こ

のB aフェライトを従来の塗布方式で垂直磁気異方性媒体を検討したものが、藤原ら

ヨい @により報告されている。塗布方式は生産速度が高＜100m／分以上での連続作

成が可能であり、従来の面内記録媒体のほとんどがこの方式によリ生産されている。一

このBaフェライト塗布媒体は、従来と同じヘッド媒体インターフェース技術が使用

一3帖



できるので、実用化に有利であると考えられ、フロッピーディスク装置の試作も報告

さ机ている。6い従来の融化鉄塗布媒体と金属薄膜の高記録密度媒体の間牽うめる

4～50k艀正の特性媒体として期待される。大谷らは従来校謝してきた面内磁化γ一

Fe203スパッタ薄膜にOsを添加して、垂直磁気異方性が付与できることを示し
ている。42，又、Z．Y．Leeらば面内磁気異方性を示すSポCo麟をズパヅタ条件を検

討することによリ垂直融気臭方性識を作成することに成功している。；い

 しかしながら、垂直磁気記録媒体として記録再生時僅等の検討が未着手のものもあ

リそれらを除けば垂直磁気記録媒体としてはこれまでのところCo－Cr垂直磁気臭方

性膜が最も優れているとみなされ媒体研究の中心一ﾆなっている。

 C◎一Cr膜の作成法について表1－2に示す。岩崎ら2いは当初RFスパッタによ

り検討し、スパッタ法の基本因子が分析されている。杉田らlnば膜の成長速度が格

段に遠い、電子ビーム蒸着法を採用し、連続蒸着業体を検討している。この方法によ
     ⑭れば数1000A／秒以上の膜成長速度が達成されている。しかしながらC㌘組成の制律

の難しさ、高保磁力くHc）の蹟をポリエチレンテレフ多レート等の耐熱性の悪いフ

ィルム上に作成することが困難であること海星今後の機誼を要する問題が残き机てい
る。

 著者らば、盟元RFマグネトロンスパッタ漆亀s…を検討した固マグネト滝ン方式は

磁界中のプラズマ集束を利絹して膜の高速作成を可能紅したもので、成膜速度⑳改善

を試みた。又、CoとCrはそ机ぞ机別のターゲットを用い投入電力を独立に制御す

ることにより、組成の変化整容易に行うことができる婁元スパッタ法を採用した蟷マ

グネトロン方式の欠点としてはあまり厚い象一ケットが嶺用でき稼いということがあ

る。その欠点を改善するため岩笥ら亀い はG卵Ty畔ターゲットい を用いてマグネ

ト1コン方式の検講を行った軸彼らは皇O日騎厚のC◎一C横合金ターゲットを使用してい

る。坂井ポ〔は金属膜の場合使用可能なDc方式を用いて連続スパッタ膜を検討し

ている。さらに直江ら4薯言は対向ターゲット方式を採用し、きらに高速積層の可能性

を検討している。最近てばイオンど一ムスパッタ法亀ポやターゲットに工夫を加えた

EPマグネトロンスパッタ法50）なども提案されている。墨直磁気記録技術の実用化

のヨ源とする機器（フレキシブルディスク、リジッドディスク、テープなど）に応じ

た作成法の選択が必要と考えられる。垂直磁気記録においては理論的には最小ビット

長を磁性薄膜の磁区の単位にまで細か＜することが可能である。C◎ぺr垂直磁気異方

性膜の作成条件と磁気特性の定量的な解釈についてはかなり粗されてきているもの

の、超高密度記録を達成するためには、磁区構一造、結晶学的構造、形態学的微細構造

等の相互の開係の把握を代表とする物性、磁化機権の解明は極めて重要な研究誤翠と

なってきている。また他の垂直磁気異方性膜の研究開発も一つの流れとして活発にな

ってきており、垂直磁気記録技術の実用化のための重要な要素となっている。
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第3節 本研究の目的

 本研究の目的は新しく提案された垂直磁気記録方式に用いる垂直機気異方性膜の開

発、評価、応用に関するものである。以下には本論文の概要を車ごとに記述する。

 第2章に．おいては、C◎一Cど垂直磁気臭方性腺をCoターゲットとCrターゲット

を用いた2元RFマグネトロンスパッタ譲において、任意の組成の膜と膜厚方向に組

成的に変調された膜を作成できることを明らかにした。組成変調識を含む各種の

Co－Cr膜に熱処理を行い磁気特性の変化と膜の徴網構造の関係を考察している。

 篇3章においては、2元RFマグネトロンスパッタ法で作成したCo－Cr模につい

て、磁気光挙カー効果を評価し、磁気光掌侍牲と磁気特性との醐連を検討している。

磁気光挙カー効果を用いてCo－Cr膜の特性を測定できることを示し、新しい特性評

価手段の一つとして有効であることを明らかにしている。又記録さ机た磁区を種カー・

効果により観察が可能なことを示している。

 第4章に溶いて滅、実際はC⑪一Cr垂直磁気異方性膜を墾置磁気記録媒体紀道用。し

くの性能を評価することを目的としてい孔リジッ洋ティスタ袋量への応用を目指し

て、アルミ合金基板上に二層膜媒体を作成し検誌した。その錨果蝶俸構成にっいてお

よその設計指針が得られている。豪たリジッドディスク装置への墨直磁気記録方式の

適用について考察を加えている。

 第5章においては、新しい垂直磁気異方憧膜を提案している苗買ポNd膜にTiを

添加することで大きな垂直磁気異方艦を有する膜が作成でき量ごと豊明らか比してい

る。またその縞品種遣や磁気縛控を検討し芭良好旗嚢薩磁気異方撞模であることを示

している。

 そして第6章において全体⑳窪とめを行う曲
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表1－1．垂直磁気記録媒体膜の提案

隼 記録媒体膜 作成法 文献

1975 Co－Cr スパッタ 26
1977 A1陽極融化被膜の 電解析出 27

微細孔にFeまたはC◎
1980 C◎一Rh スパッタ 28

C◎一・Cr一一Rh スパッタ 28
198又 Co－R樹 スパッタ 99

B愚一亙erri乞建 スパッ象 3◎
C⑪一M機一戸 メッキ 3叉

Co－W一浮 メッキ 31
19富2 c◎一夏e スパッタ 3星

Co－V スパッタ 33
B勘一ド昌炉講立te 塗布 饗4

1983 C◎一〇 蒸着 35
C◎一Ni－C 蒸着 35
S醐一Co スパッタ 36

1984 Fe－Nd－丁主 スパッタ 37
C◎一顯樹 スパッタ 38
亙e－Cr スパッタ 39
C◎一N立一思8一戸 メツ勢 迎◎

Co－C◎◎ スパッタ 逐1
1985 Os一・×Re£O魯 スパッタ 辺2

C⑪一胃e－Cr スパッタ 週3
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表1－2．C◎一Cr膜の作成法の提案

年 作成法 文献

1975 RFスパッタ法 26
1981 蒸着法 17
1982 2元RFマグネトロンスパッタ法 45
1983 Gap Iype ターゲットを用いた 46

マグネトロンスパッタ法
DCマグネトロンスパッタ法 47
対向ターゲット式スパッタ法 48

五984 イオンビームスパッタ法 49
1985 互Pマグネトロンスパッタ法 50
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第2章 Co－Cr垂直磁気異方性膜の作成と熱処理効果

第1節 緒言

 C◎一Cr垂直磁気異方性膜の作成法としては各種スパッタ法と蒸着法が各所におい

て検討されている。本章においては2元RFマグネトロンスパッタ法によりCo－Cr

膜の作成を試み、作成条件と特性の開係を検討し、この方法により作成した映写方向

に組成変調されたCo－Cr膜と均一なCo－Cr摩に対して種々の条件で熱処理を行

い、磁気特性に及ぼす影響を調べ膜の構造と磁気持憧の関係を考察する。

第2節 Co－Cr膜の作成と特性評価

§2出2㎜1 C◎一C㌘服の作成

 本研究にお一いてはC◎一Cr膜を得るための成膜法として2元RFマグネトロンスパ

ッタ法を用いた。図2－1に装置の概略図を示す。この装置においては2つのターゲ

ット電植を同時にスパッタさせることができ、それぞれにCoとCrのターゲットを

装着し、投入電力を独立して制御することによリ作成する蹟の組成を変化させること

が容易に行える。又膜厚方向に組成変調さ机た膜を容易に作成できるという本研究の

遂行に適した成膜技術である。

 作成するCo－Cr膜の組成を制御するためあらかじめCo，Crそれぞれの投入電

力と成膜速度を調べた。国饗一塁に結果を示す。この結果によりC◎、Crそれぞ机
            ○の成膜速度をRco，Rcr（ム／㎜in）・C◎、C土それぞれのターケットヘの投入電力

をPco，Pc平（W）とす机ぱ

    Rco：0．37Pc◎ 豊 Rcr宮0．40Pcr

同体積中に含まれるCoとCrの原子の個籔はC◎がCrの1．2Z2倍であることから

目的の組成、蹟厚によって次式により計算しC◎、Cr2つのターゲット〈の投入電

力、及びスパッタ時間を決めることができる。

Co：Pco＝（1－Y／100）・R／0．37（1÷0，222・Y／100）

Cr：Pcr：（1，222・Y／100）・R／0．40（1＋0，222・Y／100）・

      T＝t／R
Y：Crの原子化（at㎜．雰）

             ○R：CoCr膜の成膜速度 （ム／職in）
     o
t：膜厚（ム）

T：スパッタ時間（㎜in）

［2．1］

［2．2］

［2．3ゴ
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 熱処理効果を検討するためには人為的に組成の不均一牲を持たせた試料を用いる方

が顕著な特性変化が期待できるという観点から膜厚方向に周期的な組成分布を持たせ

た組成変調Co－Cr膜を作成することを試みる。

 図2－3に映作成中のスパッタ室を基板側からみた模式図を示す。基板がCoと

Crのターゲットの上方を通って1回転するとき、Aの領域てば主にCrが成膜さ

机、Bの領域ではCoとCrが同時に成膜されCの領域てば主にCoが成映さ机、

Dの領域ではC◎、Cr共に成膜されない。
                   ○ 基板1回転で成膜される膜の厚さをλ（ム）とすると作成された膜は周期λの周期
                           ○構造を有するためλを組成変調波長と呼ぶ。λば成績遠度R（＾／㎜in），基板回転教

N（rp㎜）とすると

R＝N・λ ［2．4］

なる関係を満たすとする。

 Co－Cr膜の飽和磁化姻§（竈舳／cc）はCr濃度Y （0くYく且）紀よって決まるとす

ると組成変調構造はMsに顕著な影響を与えると考えら机る。図喜一4のスレーター

ポーリング曲線から明らか漆ふうにCザCr合金の飽和磁化M§ばC更濃度の増加と

ともに直線的に減少する盲い ので、国9－5に示すようにMsとCど濃度Yとは

MS量a Y寺b
M s竃  ◎

1㌃㌫二㌘l l 〔皇曲5コ

 なる開係を満たすと仮定する。駐憾負の走籔、一bはC⑬の鮎宮藏縦雑帥口／cc，

一b／aばCo－Cr合金が非磁性体となるCr濃度に相当する。

 今、平均Cr濃度がY自のCザCr膜が異なるCr濃度Y訂，Y2（Y亘くY自く
Y2）を持つ2つの領域から成っており、各々の飽和磁化がMs1里蝪s2，平均飽和磁
  く化をMs，2つの領域の体積比がq11－qであったとする。又Cr濃度Ynの均一
Co－Cr合金の飽和磁化をMs偵とする。以下に膜申の非磁性頷域が存在すると、平均

飽和磁化が均一合金よりも大きくなることを導き出す。平均Cr濃度は

Y∩畠YI・q＋Y2（ユーq） ［2．6］

又［2．5］式よリ各組成での飽和磁化は

二：1：：ζ1丁二1

Ms戸＝aY纈十b

［2，7〕
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（i）Y2＜一b／a，即ちMs2＞◎の場合

〈
Ms＝Msドq＋Ms2（1－q）
  ＝a ｛Y，・q＋Y2・ （1－q）｝ 十b

  ：a Y向十b

  宝MS自 ［2．8］

     〈すなわち、MSは均一合金の値と同じとなる。

（ii）Y2≧一b／a，即ちMs2；0の場合

〈

Ms：Msド9
  ・＝（aY皇半b）轡

  竃（勧Y禽十b）一（譲Y2寺b） （五一q）

  ：MS自一（豊y2斗b》 （五一瞥） 江9．9］

a＜O よって 〔2．9〕式中の（＆y2＋b）の項は負又ば◎

 〈
∴Ms≧Ms向 ［2．五〇〕

    〈すなわち鮎SはCr濃度Y高の均一舎金の値よ響も大きい。

 以上の検討により、crが粒界に偏析したリ組成変調さ机て非磁性層が生じている

Co－Cr膜ば、その平均組成と等しい組成を持った均一CポCr合金よりも飽和磁化

が大きくなり、又組成が不均一と塗っても非磁性領域の生じていないC◎一Cr膜てば

Msの変化がないことを示した。

 図2－6に2元÷グネトロンスパッタ法’によリ基板回転教Nを変化させた時のMs
                                    ○のλ依存性を示す。この結果から基板回転数Nが37．5r叩以下になると周期λが8底

以上になり非磁性層が生じ、Mlsが単調に増加し組成変調C◎一Cr膿となることと、
     ○周期λが8＾以下でも組成変訓まされていると考えられるものの非磁性層が存在する

に至らないためMsは変化しないことが明らかになった。ただし、周期λがCo－Co，
Cr－Crの原子間距離2．5五に近い場合、周期構造は崩れ、蹟厚方I向に均一なCo－Cr

膜になっていると考えられる。

                              ○ 熱処理効果検討用試料として蹟厚方向に均一と考えられるλ雪3．3ムのCo－Cr膜と
    o
λ＝12．5ムで組成変調されているCo－Cr膜を供した。
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§2－2－2 垂直磁気果方性の評価

 磁化の膜面法線方向への向きやすさを数値的に評価するには垂直磁気異方性定数を

用いる。本節てば図2－7に示される穣な非融性体が柱状結晶粒を互いに分離し、磁

化が粒内で回転することによって磁化反転が起こるモデルの場合について述べる。

 面内方向外部磁界によって磁化が膜面法線からθ（rad）使いている場合、膜が単位

体種当りに有するエネルギーEは果方性エネルギー、静磁エネルギー、ゼーマンエネ

ルギーの和で表すことができる。

                   Nd↓       M〃
 宣冒K．i．i。・θ十K。。。iパθ十一MS2。・。2θ十一一M・2Sh2θ
                    2         －  2

       π一MsHc◎s（一一θ）       2

KuいKい〔帥g／ccコ；垂直磁気異方性定数

Nれ，Nd〃     1垂直方向南面内方南⑳反磁界係織

［2．叉1〕

反融界係数は落膜では一般に

 Nd⊥斗2Nd〃雪丞飼                       £2曲 五星〕

とあらわされ、膜厚が限りなく薄く膜面が焦隈に拡がっている一様な構造の薄膜では

Nれ宮4π，Ndグ壁Oである。本節で考える確造⑳薄膜では繭南方向はも反磁界を

発生するためNd土く堪秘邊Nd〃〉oである獺

N d↓ば昨Hループの垂直方向の傾きから求めら机宅その値と劇岨12］式よリ

N d〃を得る。

 まず［2．11〕式のエネルギーを有する蹟が垂直融化膜となる条件を求める。こ

の時、外部磁界を印加しない状態で膜の融化が膜面法倣方向を陶＜とき、エネルギー

極小となることから

        6E           ∂2亙
  H＝0，  一一一一一 （θ：O）＝・O         （θ竃O）＞O
        ∂θ            ∂θ2

                                〔2．13〕

 また磁化が膜面法線方向を向くとき中エネルギーEが最小となるためには

              π  E（θ：O）＜  瓦（θ：一  ）    ・            ［2． 14〕
              2

なる条件が必要である。 ［2．11］、 ［2．12］、 ［2．13］、 ［2．14〕

式から
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垂直融化膜となる条件は

     1

Ku1＞ 一     2 （Nd－L－Nd〃）Ms2 ［2．15］

        1
Kい十Ku。＞一（Nd↓一Nd〃）Ms2        2

［2．．16j

と求められる。実際には六方墨糸てばKu一＞＞Ku2として［2．15】式の条件
を用いることが多い。

 次に面内方向M－Hルーフから、K山、Ku2を求める方法を示す。

面内融界Hを印加すると融化ば［2．11］式のEを最小とする方向に向くので

    ∂E     ∂2E                ［2．17〕
    一；・◎  ，   ＞◎
    ∂θ      ∂θ皇

面内方向に測定される磁化をM＝Ms sh θとして  〔望宙五五〕拘 譲望。17］

式からHとMの開係ば

     H   4K02        2Kい
     一：（     ）M2＋｛    一（N紅一N吻）｝
     M     Msξ         Ms2          ［2． 18〕

となる。面内M－Hルーフから（H，M）を読みどり（H／M）一M含をブ高ットし

直せば、 ［2．18〕式の直膿の傾き、切片が．らKい、K口2を算出することがで

きる。本章においてKu！を以上の方法で求め垂直磁気異方憧定数Kいとして評価
した。

第3節 Co－Cr合金の拡散リと議化2，

 異なる2種の金属を密着させ、加熱した時、両金属は時間と。ともに互いに混合して

いく。この移動現象を拡散と呼ぶが、熱移動と同じくFiCkの法則が成立する。1㎡’

通して1秒間に拡散する量J（1／c㎜2 ・s）ば定常状態てば、

                    ∂c     ＜Fickの第1法則＞   J＝一D 一       ’   ［2．19］
                    ∂x

図2－8に示すように濃度勾配が時間変化する非定常状態では

              δC   ∂2C
     〈Fickの第2法則＞ 一＝D              ［2．20］
               ∂t   ∂X2

が成り立つ。但しD［c種2／s］ば拡散定徴、c［㎝．3］は濃度、x［㎜］は界面か
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らの距離である。又t秒間の平均拡散距議支〔o㎜］ば

              支昌（2Dt）1／2        ［2．21］

であらわされる。Dは温度が上昇すると指数的に増大する。

                     一Q
              D艘Doe叩 （一）        ［2．22］                     RT

組しDo ［㎡／s〕ば定徴、Q口！m1】ば拡散活性化エネルギー、R［J！m1・K］

は気体定織、T［K］は温度である。

 図2－9；〕にCo中のCoとCrの拡散係数D（Co）、D（Cr）の温度依存性
を示す。この図よリ室温から600℃までの場度範囲ではCrの方がCoよりも早＜移

動することがわかる。

 Co－Cr合金てばCoとCrのイオン半径がほぼ等し＜、拡散は主に原子空孔に隣

接原子が移動することによって起こると考えら机る。この原子空孔機構1による拡散の

呂合結晶欠陥が多いとよリ遠く拡散が進む蟷したがって蜻昌の粒界表面に沿っての拡

散は結晶粒内での拡散よりも非常に速く進む。一般に拡散遠度滅表面が最も遠く中粒

界、粒内の順に遅くなる。一例としてタングステン中のトリウムの表面南粒界、粒内

の拡散係織の温度依存性を図2一五〇いに示す。150⑪℃から2300妃の鶯囲で表面と粒

界、粒界と粒内ではそれぞれの拡散係数ば2桁から3桁異なっていることを示してい
る。

 C◎一Cr合金においては表面、粒界、粒肉の拡散係激を湾べた報告は見当・たらない

が同様の傾向になる可能性がある。cザ。r膜の飽和磁化Msが均一なパルク合金の

それからずれること、又S㎜i危sポ，によると基板加熱して作成したC◎一C㌘膜はC聾

濃度の小さな領域、即ちMsの大きな領域が存在するためキュリー温度が基板加熱し

ないで作製した膜に比べ上昇することなどのこ．とからC◎一Cr膜はCrの偏析による

組成の微視的な不均一性を．持っており、基板加熱をして作製するとCrの偏析が健進

され膜内組成不均一社が一居助長されると考えられる岨また、峯板加熱とともに保融

カHcが増大するξとから、Crの偏析は葦状繕晶粒界で起こリ結晶粒間の交換結合

を弱めると考えられる。

 杉田らいはオージェ電子分光法（ムES）でCrの粒界への偏析を示す結果を得て、そ

の原因をCoとCrの表面拡散係数の差によるものと推定した。以下にその機構を考

えてみる。今、膜内部と同様に成績表面に量出した粒界でもCr原子の方がCo原子

よりも移動し易いと仮定する。スパッタ法や蒸着法において膜奉面に飛来したCo原

子、Cr原子は図2－11に示すようにその連動エネルギーによって膜表面を移動す

る。粒界線上の移動を考えた時、前述の仮定のもとでCr原子はCo原子よりも粒界

線上に沿った連動をし易いので粒界に来線される携率が高いといえる。以上のことか

ら、Crの粒界偏析機権の一つの可能な説明を与えることができたと考える。又温度

の上鼻とともに拡散係数が大き＜なることを考えれば基板温度が高い程、粒界の偏析

Cr原子が増加し膜のHcが大きくなるという説明が可能になる。
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 次にCo－Cr合金の酸化現象について考察する。一般に金属は酸化された状態の方

が安定であるため大気中でば融化が起こる。酸化速度は高温になる程、酸素分圧の高

い程大きい。合金についても同様のことが成り立つが構成元素闇で酸素との親和カが

異なると融化が選択的に行なわれ酸素親和力の強い元素の方が多＜酸化される。酸素

親和力は酸化物の生成自由エネルギーによリ決まるが酸素親和力の大小は当量の融索

に対する酸化物の生成熱の大小によって知ることができる。

 Co－Cr合金の主要な融化反応ば

   2Co＋02＝2CoO＋115kca1
   3       1

   －C◎斗02＝一C◎304＋96．7kca1   2        2

   2       2                       ［2， 23］
   一Cr一ト02＝一Cr03＋98．6kca1   3        3

   4        2

   －Cr＋02霊一一Cr203＋193kc琶五   3        3

で・あるから、Crが選択酸化されCr203が主に生ずるものと思わ机る。実際石塚
                                  邊らの報告ハによればムES分析の結果C炉Cr膜を熱処理すると厚み且00～2⑪0ムの膜表

面層でCrとO濃度が増し、C◎濃度が減少することを見い出した。こ机はCrが選

択的に膜表面で融化さ机るため膜表面に向ってCrが移動しCr203の融化膜が生

じた為と考えられる。この時Cr20書とCrの容積比1．93対1であるので、

Cr203膜ば膜表面をち密に曖っていると考えら机る。

 単結晶合金のような結晶粒界のない呂合、合金表面が酸化膜で完全に種あれた時そ

れ以後の酸化は酸化膜を通して融素あるいは金属原予が拡散することによって進行す

る。融化速度は酸化膜の厚きx邑二逆比例するから

  d x    1
  －1・：k。一     。苧． x鶉（9kt）o／2         ［望台24］
  d t    x

但しkは酸化遠度定教である。したがって酸化蹟厚が時間の平方棲に比例する酸化速

度の放物線則が当てはまるのでないかと思われる。しかしながらC◎一Cr膜は多精晶

膜であるから、酸素は移動の容易な緒晶粒界に沿って膜内部べや拡散していくと考え

られる。このため膜表面だけでな＜膜面法織方向に伸びた柱状縞晶粒側面の粒界に沿

ってもCr203の融化物層が生ずる事が考えられる。
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 次に融素分圧の酸化遠度に与える影響を考える。酸化と逆方向の解離反応も考える

と、その圧力平衛定数Kpは次の平衛反応解離

          （解離）      3
    Cr203      2Cr＋ 一 02       ［2．25］                    2

          （酸化）

 について
                 皇
                 2
          Pcr2  ・p02
       Kp＝                       ［2． 26】
          Pcr20；

 であるがCrとCr20；については固相であるので考える必要はなく

      三

KP；P022 ［2．27〕．

となる平衛における酸素分圧は解離圧と浮ばれる。解続紀よる自由エネルギ帖変化

△GとKpの開係は
      △G豊一RT崖識亙P               獲簑由簑建〕

で表わされ一方△Gは

 △G＝△H◎十aT4識不十（bX1ポ暮）T2＋（cX玉⑪§）下一寺工丁

                                肛2苗饗9〕

と表すことができる。［2。婁5〕式の反応てば

 エンタルピー変化 △貫◎冨2曲？姉7場⑰呈  （ca且ん⑫王）

            譲竃6．H0     （ca五〆識⑬ト蕊）

            b竃一2。⑰互    （caV胴且ぺ）

            c：一⑪。69    （ca王／帥1・廉）

            ト■⑪5。脇   （・葛1／帥1）

と与えられる；…。この憧と［2．27］劇。28］仁2．29〕式から各温度で⑳

Cr203の解離圧が表2－1に示されるように計算できる。解離圧以上の圧力てば

酸化が、解離圧以下の圧力てば解離が進む。’したがってある温度で酸素分圧を下げて

いき解離圧に．近づけていくと酸化遠度は遅くなるということになる。
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第4節 Co‘Cr膜の熱処理効果

§2－4－1熱処理方法
 熱処理案騎に用いる試料はSi基板上に成膜した2種類のC◎一Cr膜とした。
             ○   試料A：周期λ＝12．5ムの組成変調膜
           ○       膜厚3000ム，組成25．9航％Cr，

       Ms昌326e口阯／cc，Hc⊥＝1600e
             ○   試料B：周期λ＝3．3Aの組成均一な膜
           ○       膜厚3000ム，組1成i4．6～35．3at％Crの6種観’

       Ms＝0～730e騰u／cc，Hc↓＝0～2600e
 熱処理を行なう装置ば2種類のものを作製した。それぞれの装置での熱処理の手順

は以下の通りである。

   装置1；試料を内径6圃棚砂・長き？⑰舳の石英管中に1ポ7T◎rr台で真空封入

       した藺これを管状の炭化ケイ謙製のヒーター中で夏時闘争冒的混度で

       保持した後自然冷麺した。一部の試料については封入せずに大気座下

       で同様の熱処理を行った。

   装置2書図2－12に示す纈試料壷セットした内径箆3胴碓の石英管内を真

       空ボンブで排気しながら、赤外線ヒーター紀よリ熱処理を行った。

装置1においては試料A．Bついて熱処理温度，組成のちがいによる熱処理効果の遣

いを検討し、装置2に指いて尋弐試料建について熱処理中⑳真空慶⑳影響を中心に検討

した。

§2－4－2飽和磁化管保磁力と熱処理漫度

 真空封入した組成変調蹟（試料A）を200㍗から60ボCまでの熱処理温度Taで熱処

理を行った。この時の各熱処理温度で熱処理さ机た膜の飽和磁化M§，垂直方向の保

億カHc⊥を図2－13に示す。熱処理温度が450出Cまでは、Msぱ単調に減少し、

同組成の組成変調されていないCo－Cr膜のM葛畠180舳口！ccに近づく。このこと

ば、組成変調膜の非磁性層に偏って分布していたCr原子が拡散し非磁性層の体積’が

減少したため、平均のMsが低下したものと考えられる。非磁性層の厚みは、組成変
      o       o
調1周期の12．5ム中の類ムであったと考えられるが450“の熱処理により非磁性層が消
                      ○失したと考えると拡散による原子の移動距離も数ムであったと考えてよい。表2－2

ば、〔2．21〕式と図2－9から計算されたCo中のCo原子とCr原子の1時間の平均
                                    ○拡散距離アを示したものであるが450“でのそれぞれの原子の平均拡散距離はH前後

で、非磁性層の消失に関する上記の仮説がほぼ妥当であると考えら机る。
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 一方図2－13で500．Cの熱処理によりMsば、as－sputtered膜のMsよりも増加

を示し、又Hcの極大値を示した。このMsとHcの増大は第3節で考察した様に、

Crが柱状結品の粒界（一部は表面）に移動し、非磁性層を形成したことによると考

えられる。400“以上で熱処理された膜の表面は酸化しており、粒界への議索の侵入

が融索親和力の強いCr原子を粒界へ移動させ、主にCr203から成るCr濃度の
高い非敏性層を形成したものと考えら机る。

 組成変調されていないCo－Cr膜（試料B）について、以下に示す績に連続的に

Msの温度変化を図2－14に示す。

   （a）R．T． （室温）一→310．C。工hr一→R．T．

   （b）R．T．一一一→51ポC一一一→R．T．

   （c）R．T．一→600．C一→R．T．
 310“の熱処理では、昇温，降温過程での変化はほとんど可逆的であリ保持時固申

の変化も認められなかった。このことはMsの変化を引き起こす程の融化、拡散が進

まなかった事を示していると考えら机る緕

 51C．Cの熱処理では保持時間申に狐sが増加し号ほぼ五時間で一定になる岳このこ

とばCr濃度の低い領域の生成が考えら机組成変調蹟の呂合と同様に酸化によるCr

の移動に起因するものと思われる。Msの増加の飽和傾向は融化速度の放物線則と旗

んらかの関連があるものと予想さ机る。

 600㍗の熱処理では昇温中甲500㍗から600“でMsは増加するが保持時．間中に減

少し、約40分でMs＝Oとなる描この時C◎一C碧膜は完全に変色しておりX練回折

の結果からはCoのhcp（0G2）面からのピークは消失しC◎30卓の（H工）ピークが観測

されており、この6⑪◎岨Cという温度においてはC◎の酸化が進行し、G⑬一C横腹は非

磁性化することを示していると考えられる瞳

§2－4－3 5◎O℃の熱処理効果
 前項において興味漂い精巣を得た500㍗の熱処理効果を種々のCr組成のC◎一Cr

膜について検討した。国2－15にaザsputtered膜，熱処理膜及ぴ大内らによるε…

50．C，200．Cの基板温度で作製されたCo－Cr膜の飽和磁化Msと保磁力Hcの夷係

をあわせて示す。熱処理した膜については、各組．成においてMs，Hcともに増大を

示す。M s＜300e歴u／ccの領域では熱処理膜と200㍗の基板温度で作製された膜の傾

向とよ＜一致しており、500㍗の熱処理と200“基板加熱による模作製が同様な効果

を有すると予想される。しかし、Ms〉300e舳／ccでは熱処理によるHcの増大の割

合いは減少している。前田らは500“の熱処理によリ柱状結晶粒径が大き＜なること

を報告しているs〕が結晶粒径が大きくなることにより、粒内が多磁区化し、Hcの増

大を抑制している可能性も考えられる。
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 次に同様に試料Bについて500．Cで熱処理した膜とas－sPuttered膜についてMsの

温度特性を検討した。図2－16は室慣で同じM8を示す膜のMsの温度変化であ
る。as－sp口ttered膜がキュリー点を示す温度においても熱処理した膜はMsを有して

おり、キュリー点の高い成分、すなわちMsの大きなCr濃度の小さな領域が熱処理

によって生じることが明らかになった。

 種々の組成のCo－Cr債の垂直磁気果方性定数KuばMsと同様に500．Cの熱処

理によリ増大するという結果を得ている。国2－17にKuとMsの関係を示す。

as－sputt帥ed模と熱処理議のKuとM sの関係をそれぞれの直線で示した。大気中で

熱処理した膜と真空封入して熱処理した膜ば、図中でば同一直鉄で示したが、大気中

で熱処理した膜の方がKuの増大量が大きい傾向が認められる。この結果は熱処理雰

囲気の真空度とKuの変化との開係を検討した石塚らの結果〔と一教する。

 Kuの増大の起源についてはMsと同様熟処理による非融性傾城の出現によるもの

と考えられる。以下に考察を述べる。図2－18でAに示される様なMs，Kuを有

する均一組成のC◎一Cr蹟が熱処理によりBに示される様なCr濃度の大きい非敏憧

領域を生じたとする。熱処理膜の残りの強融性領域の体積占有率をq（0〈rく1），協和融
                               へ化をMsa，垂直後気異方性定数Kua・熱処理銭全体の平均能和融化をM8，平均垂直
       く磁気異方性定数Kuとする。図2－17の開係から均一な組成のC◎一Cr服におい

てKuとMsの間には
     Ku＝1o・Ms屈  （1◎，■；const．）   一    ［2．3◎〕

なる関係が成立しているとする。mは1◎gKuとユ◎g姻sの開係をあらわす直線の傾

きを示す。一方熱処理膜の強磁性領域でも同領に

     Kua宮1o・Msa■               〔2．3又〕
であり、また熱処理模全体でのMs垣Kuは
     く     Ms義qoMs8                     ［2． 32〕
     〈
     Ku＝q・Kua
てあり〔2．30］〔2．31］［2．32］式から
     く             く
     Ku＝1◎・q11 ・Ms■             〔2，33］
       〈         〈
    ．．．1ogKu＝m・1ogMs＋1og（1o・ql■＾）     ［2．34］
     〈        〈
なる1ogKuと1ogMsの間の直線関係が導かれる。この式より熱処理によって
非磁性領域が拡大し強磁性領域の体積占有章qの値が1以下に減少する場合この直線

の傾きが変化せずに切片のみが上下することが明らかになった。このことば図2－

17に示した結果をよく説明している。

 図2－17より1o・q1一日の値ばas－sputtered膜で120，熱処理蹟で135，mばいずれ

の膜においても玉．46と求めることができるので熱処理膜内の強磁性領域は77％に減少

していることが明らかになった。
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§2－4－4 熱処理中の真空度の影響

 熱処理において特性の変化はC rの粒界と表面での菱化によるものと考えられるが

融化の1影響を確認するため、真空度を変化させて熱処理効果を検討した。

図2－19に3種類の組成のC◎一Cr膜について、5×10－6T◎rrの高真空中での

500．Cの熱処理を行なった時と、真空封入したものに500“の熱処理を行なった時の

Msの変化を示す。真空封入した膜ば表面が融化しMsが増加するが、5×10’6

Torrの真空中の膜ば表面融化は認められずMsが減少し、均一な組成のbu1k合金の

値に近づく。このことは5×10．6T0Hの高真空中での熱処理てば膜の融化は殆ん

ど起こらず、模作成時に偏析していたCrが均一になるように拡散するためと思われ

る。次に29．7at％Cr組成の膜について、種々の真空度で50◎’Cの熱処理、再熱処理

を行った。この時の蹟の特性の変化を磁気光挙カー効果を用いて検討した。 （Co－

Cr膜の磁気光挙カー効果については第3章で詳しく述べる。）

 図2－20に膜面側から測定したカーヒステリシスルーフの変化を示す。

2．5×10－sTorr以下の真空度では非議僅体に海る。8．5X互0凹5T◎汀以上の真空度で

は、Ms，Hcの増大が認められる。このことにより竜真空封入の管内ば8．5×10■5

Torr以上の真空度であったと考えられる。

 図2－20に示した様に高真空中での熱処理によって非磁性化した膜は低真空中で

再熱処理することにより再び融性を示すようになる。又句低真空中での熱処理によっ

てMs，Hcの増大していた蹟が高真空中で喜熱処理すると、MsサHcが減少する

という可逆的ともいえる変化は、高真空中熱処理による組成の均一化中低真空中熱処

理による粒界の動化現象によることで説明することができる囲

第5節 精一言

 本章においては膜構造と磁気特性の関係を考慮するためCo－Cr膜の熱処理を種々

の条件によリ検討した。まず蹟作成に関してほ2元RFマグネトロンスパッタ法を検

討し任意の組成の膜の作成が可能、組成変調膜の作成が可能であること確認した。次

に組成が不均一な蹟申に非磁性領域を生ずると勧和磁化Msが増大することを導き柱

状結晶が粒界で非磁性層により互いに分離されている場’№ﾌ垂直磁気異方性定激Ku

の評価法を考察した。又Co－Cr合金における拡散、融化現象についても推定を行

い、Co－Cr膜の熱処理効果の考察の一助とした。Co－Cr膜の聯気特性に対する熱

処理効果を検討し次の結論を得た。
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 高真空中での熱処理は融化の影響が無視でき、C◎一Cr膜の組成は熱処理によって

均一化し、Msばbu1k合金の値に近づ＜。低真空中での500℃の熱処理は柱状結品の

粒界でのCrの選択酸化によりMs，Hc，Kuが増大する。また蛎sとKuの変化赤ら

熱処理による非磁性層の体積の増加が数値的に評価された。

 熱処理効果の検討によりCo－Cr膜の磁気特性は膜中のCrの挙動に大きく関係し

ていることが明らかになった．

 本章で得られた結論は膜構造と磁気特性の関係を明らかにするための新しい知見を

得たばかりでな＜Co－Cr膜の耐詞化性に関するデータを与え、垂直磁気果方性の向

上による記録再生特性の改善、媒体の均質化など熱処理の機種的な応用の可能性を開

くものである。
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熱処理膜 再熱処理膜
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図2‘20．29．7at％C◎一Cr膜を真空封入普中あるいは種々の真空度で500℃1hr熱

      処理した時のC◎一Cr膜のカーループの変化
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表2一 1．Cr203の解・離圧

Temp．（。C） Diss◎dα債◎nρressure

P◎2 （T◎rr）

25
     ＿1211．2×10

100
     一891．8×10

＿40
5◎◎ 6．5×10

一20
1000 7．OXlO
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表2－2．Co中のCoとCrの平均拡散距離

一．        o
w（Co）  【A］’

一           〇

TemP． ［℃］ X（Cr） ［A］

25      一141．4x1O      一131．5x10

200 6．6x1O－6
     一52．4x10’

300 2．5x1O．3
     一36．8x10

400 1．6x1O－1 3．5x1OI王

450 8．6x又O－1 五．7

500 3．6 6．6

600 3．9x1◎ 6．4x1O
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第3章 Co－Cr垂直磁気異方性膜の磁気．光学特性

第1節 結 言

 磁性薄膜において磁化過程の研究のため磁区および磁壁のふるまいを直接線康す一る

ためビッター（Bitter）コロイド法および磁気光学効果法が発達してきている。

 Co－Cr垂直磁気異方性膜の磁化分布の観察にビッター法を用いた方法リ・2〕や、

ローレンツ電子顕微竸法ヨ〕・い が検討されている。磁気光学効．果についての報告はほ

とんどな＜、わずかに阿部らいによる報告があるのみである。彼らの報告においては

信光面変調差動法という磁気光学回転角が微小な場合にも高いS N此で再生できる

新しい信号喜生法を考案し、Co－Cr膜の光磁気再生を試みこの媒体の光磁気メモリ

ーへの応用の可能性を明らかにしている。しかしながら、Co－Cr膜の磁気特性と磁

気光学特性との関連や磁区の観察などの検討はなされていない。本章においては一般

によく用いられている直流差動法によりC◎一Cr膜の磁気特性と磁気光学特性の関係

を検討し、・書き込み磁区の磁気光挙効果による観察を試みる。

第2節 磁気光学効果6〕

 磁気光学効果は、狭い意味においては、強磁性体（フェリ磁性体および弱い強磁性

をも含む）の自発磁化に起因して起こる光学的異方性に基づく現象を示すものであ

る。強磁性体に直線偏光を入射させる場合透過光の賃光面が回転して最初の入射時と

は異なる賃光燈に変化し、一般に楕円偏光になることをファラデー効果という。

 金属や合金など一般に金属的な電気伝導を示す磁性体てば光ば透過しないが表面で

反射した光はファラデー効果と原理的には同じ原因による磁気的なカー効果とよぶ一

種の磁気光挙効果を示すことが知られている。

 最近、とくに我が国を中心として開発が進んでいる光磁気メモリでは非品質強磁性

体である希主類コバルトや希士額鉄の磁気補償温度Tco岬やキュリー温度Tcでの磁

化の反転を外部磁場下でのレーザ照射によって温度の微細部分における上昇を利用し

て起こさ世る。反転部分と非反転部はそれぞれの磁気カー効果の差によって区別する

ことができる。

 磁化Mをもつ物質中を光が透過、伝播する場合に直線偏光の偏光面が回転する現象

が上述のフフラデー効果である。フフラデー効果による偏光面の回転角θ干ば物質の

厚さtと磁化の光の進行方向成分の大きさに比例する。

     θr＝F・t（M・n）         ［3．1］
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ここでnは光の進行方向の単位ヘクトルであり、Fは物質固有のファラデー定数であ

る。

 一方、磁化をもつ物質の表面で直線偏光が反射されるときにも、反射光は楕円偏光

となり、磁化に比例する偏光面の回転θkがあらわれる。この回転を磁気カー（kerr）

回転とよび、この効果を磁気カー効果という。図3－1に示すように磁化Mの方向，

偏光方向，入射光と反射光がつくる平面（入射面）の方向の相互開係によって以下の

3つに区別する。

 （a）維（1ongitudina1）カー効果

    磁化が反射面および入射面に平行の場合

 （b）積（transverse）カー効果

    磁化が反射面に平行で入射面に垂直の野合

 （c）極（p◎1ar）カー効果

    磁化が物質の表面（反射面）に垂直の呂合

 ファラデー効果とカー効果てばθ下 （θk）は磁化の1次に比例するので、磁化の

向きを逆転するとθFあるいはθkの符号が反転する。ファラデー効果やカー効果を

用いて磁化曲線の測定や磁区観察ができることを図3－2に示す。すなわち磁昌のな

い時には磁化の向きがパラパラになっており、全体を打消しているが、この時は回転

も全体としては打消している（a）。しかし磁場の印加により全体の績化の陶きが印

加方向に増加してくるためそ机につ机て回転も大きくなってくる（b）。さらに磁場

を印加すると最後には全部同じ方向に磁化されてしまい、回転角も飽和する（c）。

上述したように磁化の1次に比例するので磁化の向きによリ符号が反転するため、こ

のように磁気光挙効果を用いて磁化曲線が測定できることになる。さらに図3－3で

カーヒスチリシスルーフの測定について説明する。試料に入射したレーザー光のビー

ム径の領域において消磁状態てば、上向きに磁化されている面積S＋と下向きに磁化

されている面積S、が等しいため、光検出器での出力電圧は零であるが、上向きの磁

界を印加していくと、S。が増加するため、 （S。一S一）の面積分の出力電圧が増

加していき、飽和状態になるとS．＝0となり、ビーム径の面積全体が、S＋とな

る。このことから横軸に印加磁昂一組韓に出力電圧をとるこ仁によリカーヒステリシ

スループが測定できる。図3－4に今回用いた測定装置での出力電圧Vkとカー回’転

角θkの関係を示す。又、磁化の向きにより符号が反転することにより、偏光顕微鏡

を用いて偏光子と検光子を適当に配置することにより、膜の磁化状態が観察できるこ

とになる。

 光磁気メモリ用媒体に用いられる希主類一遷移金属非晶質膜においては垂直磁気異

方性腺のため、ポーラーカー効果を用いて磁化曲線の測定や磁化状態の観察を行うこ

とが通常なされており、膜の特性評価の大きな武器になっている。表3－1？，に種々

の媒体の磁気光学的性質を示す。
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 垂直磁気記録用媒体として検討されているCo－Cr膜についても、垂直磁気異方性

膜であるためポーラーカー効果を用いて膜特性の評価や磁化状態の観察が可能である

と考えられるため、本章においては、Co－Cr膜の磁気光挙効果について検討する。

第3節 Co－Cr膜の磁気光挙特性

 Co－Cr膜は第2章と同様に2元RFマグネトロンスパッタ湾によリ作成した。
8X1〇一7T◎rr以下までチャンバー内を排気した後二Arガス圧力1X10．2Torrで水冷
                            ○したガラス基板上に回転数40r凹で成膜した。成膜速度は約200A／ninとし映写3000
0

A一定とした。Co－Cr膜の組成はCoターゲットとCrターケットヘの投入電力を

制御することによりO川29．5at％締囲のCr組成の試料を用意した。なお膜組成はEP

舳分析による測定である。

 カーヒステリシスルーフは図3－5に示した装置によリ測定した。この装口は薄膜

偏光ビームスプリッター（HS）を用いた差動読み出し法による値カー効果測定装置
                                ○で、磁石の発生磁界ば1O kOe，光源にはHe－Neレーザー（波長6328＾）を用い

ており、直線偏光で出力5mUである。図3－6にカー回転角の測定の原理国を示す。

8〕測定方法は（a）→（b）→（c）の順に行なう。この方法は従来からの直交点でのカー

回転角測定法に比べ数十倍の感度を有し、試料とPBSとの間にファラデー素子を入れ

ることによって電気的にもカー回転角を測定することができる。

 図3－7（＾）に磁気光学カー効果により測定したCo－Cr膜カーヒステリシスルー

プを示す。Cr濃度26．0at％で垂直磁気異方性膜である。カー回転角θkは一2．3間in、

で非常に小さいがルーフはSN比よ＜測定できている。比較のため振動試料型融力計

（V．S．H．）を用いて同じ試料について測定した膜面に垂直方向のM－Hループを図3－

7（B）に示す。以下の結果についてはほとんどこのカーヒステリシスループとM－H

ループよリ導いている。

§3－3－1 カー回転角と飽和磁化

 図3－8にカー回転角θkと飽和磁化MsのCo－Cr膜におけるCr組成依存性
を示す。この図から明らかな様にθkとMsはCr量の増加とと、もに単調に減少す

る。Cr組成18～29．5at％の範囲においてCo－Cr膜は垂直磁気異方性膜であリカ

ー回転角は18at％Crで一6間in．である。図3－9ばカー回転角θkと偽和磁化Msの

関係を示したものである。この図よリθkとMsは比例関係にあリこのことから波長
  0
6328＾ではC◎一Cr膜のカー回転角θkばC◎の磁気モーメントによるものと考え

られる。θkとMsの関係からカー回転角θkを測定することにより、飽和磁化Ms

を推定することが可能と考えられる。
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 磁気光学効果は、特に金属ではバンド構造が複雑になり、その機権あるいは改書方

法は明らかにされていない。磁気光学効果の研究てばカー回転角あるいはカー楕円率

の波長依存性、またはその温度変化などが溜牽され、その原因が推定されている。

 図3－10（A）に21at％Cr組成のCo－Cr膜のθkの波長依存性を示す。
比岐のため片山らにより報告されているCo膜のθkの波長依存性Iい を図3－10
             o           o
（B）に示すが、波長4000Aから8000Aの範囲においてCo－Cr膜のθkばCo膜

のθkと同じ傾向を示す。この結果から測定した波長崎囲においてはCo－Cr模の

磁気光挙効果はC◎の磁化によるものと推定できる。

 図3－11に17．0at％Cr，24．7at％Cr組成のCo－Cr膜のθkとMsの風度
依存性を示す。温度の上鼻とともにθk，Msとも同じ割合で減少している。検討し

た温度鶯囲においてCo－Cr膜の磁気光学効果の渥度変化はCoの後気モーメント

の温度変化に比例していると考えられる。

§3－3－2 カーヒステリシスルーフによる磁気特性

 図3－12にカーヒステリシスループとV．S．M．によるM－Hルーフから得た

膜面に垂直方向の保磁力HcのCr濃度依存憧を示す。両ルーフによるHcは20at％

Crで最大値を示す。しかしながらいずれの組成においてもカーヒステリシスループ

により測定されたHcばV．S．M．によるM－HループによるHcよりも大きい。
この摘果は膜全体の保磁力よりも膜表面近傍の保融カの方が大きいことを示してい

る。なぜならカーヒステリシスループは光の入る標さ鶯囲内の膜表面を測定しており

V．S．M．による測定は膜全体での測定のためである。この原因については、1）表

面層の融化の影響 2）深さ方向の磁気特性の達い が考えられる。

 1）については以下の通りである。模作成直後の自然融化膜は表面分析の結果から
   ○数10Aと推定できる。表面融化膜の厚みの影響を調べるため、高温高湿条件下（60

℃，90％RH）で約500時間放置したが表面酸化膜の厚みば増加しておらず、Hcの

変化も認められなかった。Co－Cr膜は耐酸化僅に優れており、測定試料による表

面融化膜の厚みに大きな違いがあ・るとは考えにくい。一方、表面酸化蹟の厚みのHc

〈の影響は上記実験からでは明らかに出来なかった。

 2）については、Byu nら洲5）C◎一Cr膜は厚み方向で均質でな＜、膜の成

長初めの層（初期形成層）とその上に堆積される層との二層構造を取ることを報告し

ている。また河内山らは一2，Co－Cr膜が厚み方向に磁気特性の異なる三つの領域
                                   ○に分けられることを報告している。すなわち最も基板に近い領域は厚さが約300A以

下の第一の初期形成層であり、H．c，Msとも小さ＜、結晶もみだれ垂直異方性の全
          o         o
＜無い層である。300A以上1000A以下の領域は第二の初期形成層であり、Hc，
                                o
Msとも大き＜、Crの偏析した微細なグレインからなる層である。1000A以上の腹
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犀の領域は、Hcが膜厚の増加とともになだらかに低下し、Msが一定しており、結

晶配向もよいことから、グレインが大きく成長した垂直異方性を有する居であるとし

ている。従ってカーヒステリシスループでは表層部の豆。を反映しているため、亘G

の違いがでてきていると考えることが可能である。

 この考察は以下の実験結果に対しても適応可能と考一えられる。図3－13にアルマ
                 ○イド処理基板上にCo－Cr膜を3000A形成したと・きのカーヒステリシスルーフと、

V．S．M．によるM－Hループの例を示す。Hcばどのスパッタアルゴン圧におい

てもカーヒステリシスルーフによる方が大きい。しかしながら、同様にアルマイト処
              ○理基板上にC◎一Cr膜を10000A形成した時の阿部らの結果はい、V．S．M．に

よるHcの方が大きい。C◎一Cr膜の膜厚が厚い場合には、表層部のHcが膜全体

に比べて小さ＜なっていると考えられる。表面近傍のHcに対する原因、物性的検討

については、広範囲の膜厚のCo－Cr膜について製腹方法、膜橋造をも含めた実験

が望まれる。

 図3－14にカーヒステヨ）シスループ、V．S由M。によるM－Hルーフよリ測定

した角型比Vk（r）／Vk（s），Mr／MsのCr濃度依存性を示し、国3－15に繭ル

ープによリ測定した飽和磁界HsのCr濃度依存性を示す。保磁力を含めて、カーヒ

ステリシスループによる測定値とV．S．M．によるM－Hループの測定値は良好な相

関開係にあり磁気光掌効果を用いたカーヒステリシスルーフによりC◎一Cr膜の磁

気特性を測定，評価できると考えられる。

§3－3－3 二層膜の特性

 垂直磁気記録においては高透磁率軟磁性層とCポCr層を組み合わせた二層模媒

体を用いることが理想的とされている。1いそごで二層膜媒体のCo－Cr膜の特性

を評価するため、カーヒステリシスルーフを測定した。図3－16に単層C◎一Cr

膜のカーヒステリシスループと、Mo－Cu一パーマロイ層を下一地層としたCo－Cr

模すなわち二層膜のカーヒステリシスループを示す。Co－Cr膜ば同時に成膜した

ものであり、基板はアルマイト処理基板を用いている。この図からカーヒステリシス

ループは二層膜におけるCo－C÷眉の磁気特性も測定することができることが明ら

かになった。V．S．M．においては二層．膜の磁気特性を測定する際、両方の磁気特性

の重なり合ったM－Hループとなり正確なCo－Cr層の磁気特性を測定することば

非常に葉かしい。それゆえ、カーヒスデリシスループによる二層膜上のCo－Cr層

の特性の評価は大いに有効であると考えられる。
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 図3－17には半径150m口のガラスディスク基板上に二層膜を形成した時の半径方

向の特性分布をカーヒステリシスループで示す。この例てば外周ほどHsは小さくな

っており、Cr量が外局ほど多くなっていると予想さ机る。このようにカーヒステリ

シスループば、ディスク形状のCo－Cr層についてディスク内の特性分布をディス

クを破壊することな＜測定することができる。このことからカーヒスチリシスルrプ

測定装置はCo－Cr垂直磁気ディスクの製造ラインにおいて、特性検査装日1として

使用することも可能と考えられる。

§3－3－4 カー効果による磁区観察

 Co－Cr膜の反射率のCr濃度依存性を図3－18に示す。反射率の測定はHe
            o
－Neレーザー（波長6328ム）用いた。反射阜はCr量の増加とともに単調に減少し

ている。Co－Cr膜が垂直磁気異方性を示す組成18at％Crから29．5at％Crにお
いては反射率63％から58％である。磁気光挙性能指数1／TθkばZ豆．6at％Crで約⑬，⑰7

。程度となリモ希土類一遷移金属アモルファス膜（例えばTb一口e）に比して約1

桁小さい憶である。しかしながら性能指数の値からはカー効果による磁区観察は可能

と考えられる。C◎一Cr膜をある程度高密度に記録することによリ反磁界の影響を

小さくし、カー回転角θkを飽和値として使うことができれぱ磁区観察が可能と思わ

れる。

 そこで自作の垂直磁気ヘッドを用いて2ユ．68t％Cr組成のC◎一Cr膜に記録波長

100μmで記録を行い、ポーラー掬一効果を用い走磁区観察を行った。結果を図3－

19（a）に示す。コントラストはあまり鮮明ではないが自乗の磁区が確認できる。図

3－19（b）にはビッター法で同じ記録磁区を観察したものを示した。このことから

Co－Cr膜の記録状態はポーラーカー効果によリ観察できることが判り磁化過程等

の研究に非常に有効であると思われる。
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第4節 緒 言

 Co－Cr垂直磁気異方憧膜の磁気光挙特性を詳細に検討し本章において以下のこと

が明らかになった。

1）Co－Cr膜のカー回彰角θkばCr濃度の増加とともに単調に減少する。

  垂直磁気異方性を有する範囲においてはカー回竈角θkば絶対憶として6間h．以

  下である一。

2）C◎一Cr膜のカー回転角θkば飽和磁化M．sと比例しておりCo－Cr膜の磁

  気光学効果はCoの磁気モーメントによるものと考えられる。

3）カーヒステリシスルーフによる磁気特性（保磁力、角型比、飽和磁界）ばV．

  S．M．による測定値とよく対応しておりθkとMsの関係も含めてCo－Cr膜

  の磁気特性評価にカーヒステリシスループを用いることば有効であり、さらに二

  層膜媒体におけるC◎一Cr膜を下地高透磁率軌磁性層の影響なしに評価すること

  ができると考えられる曲

4）磁気光学カー効果を用いることによりCo－Cr膜の記録磁区を観察することがで

  きた。このことはCザCr蹟の磁化機槽を正しく把握するための知見を得ること

  ができる方法の一つを得たと考えている。

 磁気光学カー効果を用いたC◎一Cr膜の検討については村田らによリ単層膜と二層

蹟の特性比較を行った報告〕｝、河内山らによるC◎一C㌘膜の初期形成層の磁性を検

討した報告…2，、長尾らによるC⑰一C炉膜の表面の経時安定性を検討した報皆！3〕申

など最近増カ日してきていることを付記しておく。

一・ T2一



入射繭

入射光  反射光

戸

磁化M

Y

し

◎  八 〃

L

lM
ミ

瞳撤ノ
ω縦カー効果 ；b雌カー効果 ｛C〕ポーラー力一刀〕火

図3－1．磁気光学カー効果の三つのモードにおける磁化Mと光の入射面・磁性膜面

    の関係

一53一



（a）

＾

（＾
’． 〆

く‘

’

（

（”（ →繊
＾ ←

＾＾

→ 磁崔俸薩筐体

（b）

   ＾ ｛・

  ＾（（

   い（へ

←  〃

→

ぐ磁笹体

帥磁界Hゆ
    （C）

！！／，

（（
（

今

睦控捧睦控俸

串鵬Hψ

図3一 2．印加磁界と媒体の磁化方向と偏光面の回転の関係

一54一



’
＞

出
黎

（C）

只
…目

（b）

（O）．

印加磁界Hξ印加磁界Hex

Vk：（S＋一S＿）・θk・R・I

S千：上向きに磁化された面積

S＿：下向きに磁化された面積

θk：力二回転角

R ：反射率 （一定）

I ：光強度 （一定）

力一ヒステリシスル山プ ．

（O）

S＋昌S一

（b）

  ↑

  Hex

S＋＞S一

（C）

／H眺

S＋◎nly
（S一一昌O）

図3－3．カーヒステリシスルーフの測定原理

一55一



  20
を

E
）

き15
⑭

9
くlO
⊆
◎

盲

盲 5
0：

』
』
①

y
5   10 15   20

Oufpuf V◎1↑oge Vk（mV）

図3－4．出力電圧Vkとカー回転角θkの関係

一56一



  6

斗

τ

6 1
  旦
  ・

9

小
7

2

10、．

4

／
へ11

12
／

1．XY Recorder   7．P◎にrized Be◎m SpUtter

2．D．C，Amp，     8．Lineor P◎1αhzed He－Ne Loser

3．Fie｛d Contro｛CircUi亡9．Mirror

4・D．C．Power SupPly1O．SGmρle

5．Dif．Amρ．    11．HQ“ 日ement

6．Si．P．D．       12．Eに。tr◎ Mαgnet

図3一 5．カーヒステリシスループ測定装置

一57一



D言f．Arnp．

Outρut（Vk）

        句
二之

・込・
HeNeしαser

Ptone◎f
 P◎一αrizo．ti◎

Vk

＼＼一，！
  ＼

M◎9制
  M◎9netic    fie旧

”．、・
@舳m  ↓ら占、、l

  M     H

・トτ

P8S

ノ

＼
＼

lT’

＼鮒 ｪ

Mαgnetミ。

 f11m

M

τ“

2θk

PBS
＼＼、
 、  ＼  ＼

ご
、・＼
  ’＼血

  Mαgnet1c
・肌絶榊m
   M

工

（a）      （b） （C）

図3－6．カー回転角の測定原理

一58一



・4

（A・）

E．J
） 冒。；300

一

＞2

1

・
．

；

・3 ・2 一1 1 2 3 4

・1
H（KOe〕

一2

舳「

？

ε3

皿3

θk1一2．3吸in

冒。；300 0e

   4
H（KOe）

Cr：Z6＆亡者

（8）

Ms：2118e醐u／cc

巳。＝234 0e

8400
言

ε300
£

Σ 200

100

一4    －3    －2    －i          坦        ‘  1   2   3  4
－iOO            H（KOe）

間200

一300

ぺOO」

図3－7．CザCr膜の磁化曲線 （＾）カーヒステリシスルーフ

（B）V．S．”．によるM－Hループ

一59一



一30 1500

（⊂

）

◎

（oo
、
⊃
ε

Φ

よ
①一20

Φ

び
⊂

く

⊂

O
；；

〇

一〇一10
に

」
」
Φ

と

」
o
O
o一

O

＼

◎

●＼
＼9＼

爪
へ

ω

lOOOΣ
⊂
◎

’；＝

◎
N
事
Φ
⊂

σ

・◎500Σ

O

⊆
◎

；
◎
」
⊃

一◎
ω

0     10    20    30    40

Cr content（α亡。／o）

図3・8．カー回転角θkと飽和磁化MsのCr濃度依存性

一60一



（UU
；

E
①

）1500
メ

●

⊂
○

二
〇

N1OOO
二
④
⊂

oo．
Σ

⊂500
．9

言
…

看

ω o

   ● ソ／・
．／●・

夕●

γ
／．

○

一5  ・10 一15 －20
P◎一〇一r Kerr R◎tqtion Ang－e θk （min）

図3－9．カー回乾角θkと億和磁化Msの関係

一61一



W。・・1・・gth■（久）

0
3000 ωO0 5000 6000 70∞’8000

（
ピ 一2

’…

（A） Co－Cr（21αt07oCr）

よ 一4
①

⑭

言
⊆ 一6
＜

。。・・010．◎、0、・一・一。、、

ζ一10
．9

石

さ

匝

（B）C◎

』
』
⑭

エ

』
◎

る一20
0□

図3－10．C◎一Cr膜のθkとCo膜のθkの波長依存．性

一62一



（
←
に
）よ
①

二
←
）
よ
①

つ
ト
。＝

）ω
Σ

、
（
←
一7

Σ

1．1

 o・◎、1．o    ◎

αt170αto！oCr

α9

①τ○●布伽ヘト等

○θk（T）／θk（R．T）

o Ms（T）／Ms（RT）

  ○、．。α◎伽、㎞勺

ρ．9

qt24．7oto／o Cr

㍉千8
     ＼㍗
         gべ

一50 0      50     100     150

 Te甲ρerQ亡ure（oC）

図3－11．Co－Cr膜のカー回転角θkと

      偽和磁化Mlsの温度依存性

一63日



 500

？

O
）400
u

＝

Φ

ビ300
ε

Φ

＞200’δ

』
8

0100

Keげ

byV．SM

 10  I 20     30    40

Cr c◎nt早nt（◎竜。／o）

図3＿12．カーヒステリジメルーフとV．S．”．によるM－Hループによリ測定

    したCo－Cr蹟の膜面に垂直方向の保磁力HcのCr濃度依存性

一64一



㌦ byV．S－M・ byKerr

』』ρFεp

』』βεの

』』ρ信』oF

←2kCe ←→QkOe

300

？
0200
）

→

U
工 100

○

o

        ○

○     ◎

◎

○by Ke町

◎ by VS．M．

Co－Cr（t：O．3μm）

A〔umite・Subst．

O
  3     10

PAr （m Torr）

図3－13．アルマイト処理基板上のCo－Cr膜のカーヒステリシスルーフと

     M－Hノレープ

日65一



O．2

ω

Σ
、
」

Σ

（ω
二
＞ρ．1
二
ど
ぶ
＞

O

Vk（r）！Vk（s）

●○・●

   ／

！ズ、州、

○

◎

 10    20   30   40

Cr c◎ntent （αto／o）

図3－14．カ＿ヒステリシスル＿プとV．ξ．減．によるM－Hループにより測定した

    Co－Cr膜の膜面に垂直方向の角型比のCr濃厚依存性

一66一



（
⑭

○
ぶ
）

ω
コ＝

10

O

＼、一

！＼

     8●

一yVS，M．

 10． 20  30  ω

Cr c◎n亡ent（αto／。）

図3－15．カーヒステリシスループとV．S．H．によるM－Hルーフにより測定した

      C◎一Cr膜の膜面に垂直方向の飽和磁界HsのCr濃度依存性

一67一



A      B
1       l

↓   ↓

C◎一18wtoんCr O．3、μm

M◎一Cu－Perm．O．7μm

A山mite Subst．

A
Oo◎NP1I．Oコー

B

A
O○◎oII号■

8

］1kOe

図3－16． 単層膜と二層膜のカーヒステリシスループ

一68一・



r：仏3mm
87mm

80mm
136mm

．73mm
129mm

66m｛
122mm

59rnm
一15mm

108胴m
52mm

45mm
101mm

94mm 38耐℃

2kOe ト

図3－17． ガラスディスクでの香半径位置での力一ヒステリシスループ

山69一



（o
，o

⑩

じ
⊂
〇

一
じ
Φ

｝Φ
区

70

60

50

0

＼、○

＼    ●○

＼
    、

10    20    30    40

Cr c◎ntent（αto／o）

図3－18．
                           o
Co・Cr膜の反窮率のCr濃度依存性一（測定波長λ星6328A）

値70口



50μm

（Q） by polOr Kerr effect （b）byBitter．technique

図3－19．Co－Cr膜の記録蔭区の観察  （a）磁気光学カー効果による

   （b）ビッター法による

一71一



表3一 1．種々の媒体の磁気光学的性質
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第4章 Co－Cr膜を用いた垂直リジッドディスク

第1節  絡 言

 本章では実際にC◎一Cr債を垂直樹気記場方式の業体として用いた場合について

具体的な特性を評価する。

 垂直磁気記録方式の簑巨への連用はフレキシブルディスク装置い、テープ装置2，、

リジッドディスク装置；〕〈の応用をめざした開発が進めら机ている。

 本章においてはリジッドディスク簑量への連用を目的として垂直融気記場擁体の構

成について述べ垂直リジッドディスク媒体の性能と連用への今後の方向を記述する。

第2節 垂直磁気記録方式

 図4－1に、垂直磁気記録方式の額要を示す。い 本方式は、垂直融化成分を記録

信号とするため垂直磁界を発生する単磁種ヘッドを用いる。媒体は勝面に垂直に磁化

しやすい垂直磁気臭方性膜を用いる。したがってヘッドにおいては従来のリングヘッ

ドの空㎜相当部分および他の非識性部分が、垂直ヘッドてば議性体で埋めら机た形で

あって、リングヘッドと相補的5，な点が第1の特徴として、また基本の考え方として

説明さ机ている。第2の特徴としては、媒体の奥方性客易業の方向が従来は面内蝶体

走行方向にあってかっ一輪的であることが理想とされていることに対し、垂直銭気記

録方式てば垂直方向に向きがつ一種的であることが理想とされる点である。この2つ

の大きな原理上の特徴から図4－2に示すように、従来長手記録と垂直記録の磁化転

移の本質的な相違が予想されている。6， すなわち、垂直記場の転診付近には減融界

HdyがOとなるので誠融の影響を受けない鋭い磁化転移ができ本質的に高密度の記

録が容易である。これに対し長手記銭は績融界Hd xが転移点で長大に働き、高密度

になるほど転移融化が績表する宿命を担っている。

 したがって垂直磁気記録方式の記蟹特性において次の様な原理上の優位性のあるこ

とが実験的にも確認されている。
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（1）リングヘッドとの相補性により、垂直ヘッドてば理想的な垂直融界の発生が可

能で〔、かつ強いヘッド媒体間の相互作用のため更に鏡い磁界分布を与える。8工～lO，

このことにより記録時のピークシフト皇は焦祝できるほど小さ＜なる。H…～…2｝

（2）情報信号を担う磁化が反平行で、かっ媒体厚に奉直なため、その転移中心にお

いて績融界が働かず理論上は焦限大の情報密度が配線できる。6，

実際の記録密度特性てば再生の分解能に制限されているが、それでも既に200kBPIの

信号の記録・再生に成功している。I3，～一5一

（3）ω，②により、記録媒体の厚みには制限がな＜、信号畿化は媒体厚み全体に浸

透し飽和記録が容易にできる。このことから、S／Nの点で極めて有利な記録・喜生

が可能となっている。16，〕i

（4）制の覚如記緑と媒体の理想角形特性のため、記銭電漬に対する再生田カの立ち

上がりが鋭く、Digita1記録に遠した性質をもっている。i8，

（5）さらにCo－Cr膜の裏面に高透融阜の敷磁性噴を形成した二着服雌体19三20〕て

ば従来方式との相補性がより完全なものとなる。したがって裏面種荷の消失により再

生田カが増し句かっ記録感度も着しく向上する藺．i8リ9：

 岩崎教授は上に述べた垂直磁気記線の特徴は従来方式との相補的な関係から導き出

される必然的なもので、この相補性が垂直融気記線の基本的な設計指針を与えるもの

であると述べている18〕。この相補的な請関係は表4－1のようにまとめて示されて

いる。

 垂直後気記録媒体としては、より実用的であると考えら机る散激性映を持っ二層膜

媒体を考える。図4－3ば、岩崎，田辺2いによる有限要素法で計算した単層療，ニ

ロ優に対する圭融極先業部近傍の融力続分布である。敷融性層の存在で二層銭てば、

主藤種先端部と敷磁僅層間のC◎一Cr層内に一段と磁力練が業中し、融界分布が鋭く

かつ強＜なることがわかる。

 これらのことから次節において、垂直リジッドディスク媒体の検討には散磁性腺と

Co－Cr腹との二層蹟媒体について検討し、垂蔭ヘッドとの組み合わせによリ記録密

度特性を論じる。

○ピークシフト：ディジタル磁気記録に於いて記録電流のデータ点（電流の反転点〉

と喜生電圧のデータ検出点とがずれる現象を言う。すなわち位相ずれに相当するので

フェイズシフトと言うこともある。長手磁気記録てば、一般に再生電圧波形のピーク

位置をデータ点に対応させ、そのピーク位冒が記録電流のデータ点に比べてずれるの

でピークシフトと乎ばれている。ビークシフトが大き＜なると、読み取りデータのエ

ラーを生じる。ピークシフトは一つの磁化反転から再生した波形．（孤立反転出力）が

ひろがりを持つため、磁化反転間隔が異なると隣接ビット間の干渉の程度が異なるこ

とによリ生じる。また雑音（媒体雑音、ヘッド雌音、装置雑音およびジッターな．とを

含む。）によっても生じる。
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第3節 垂直二層膜リジッドディスクの作成と特性

 検討した垂直リジッドディスクの新面む造を図4－4に示す。表面憧を良好にする

ため、表面処理を施した直径5 1μ何チのアルミ合金基板上にRFスパッタ法で就磁

性層としてM1o－Cu一パーマ0イ，垂直磁気異方性層としでCo－Cr（C r20Ut％）を直径

8句チの合金ターゲットを用いて二層膜を形成した。なおMo－Cu一パーマ0イ層とCo－

Cr層との間に非磁性中間層としてTi着を同様に形成し、その効果についても検討

した。基板の表面処理層については’、アルマイト処理基板を2種績（以下アルマイト

A，アルマイトBと記す。）Ni－Pメッキ処理基板，Ni－Cu－Pメッキ処理基

板の計4種類を検討した。処理層の厚さば、アルマイトA，アルマイトB，Ni－P

メッキ，Ni－Cu－Pメッキそれぞれ約2μm，10μ㎜，15μm，10μ㎜で
ある。Mo－Cu一パーマ0fの夢庫は0．5μm一定とし、Co－Cr着の噴庫ば0．3
μ醐と0．15μmについて検討した。記録密度特性の評価のためのディスクだは穂沿層

を形成している。

§4－3－1 敷磁性裏打ち属の検討

 まず、高遠磁率膜として敷磁性層の作成条件の検討を行った。スパッタAr圧力を

変化させた時の基板上での保融カ分布を国4－5に示す。Ar圧力30DTorrで成債し

た場合、保融力は基板中心から遠＜なるほど小さ＜なる。Ar圧力3□T◎rrの時は、保

磁力ば10e以下と小さ＜等方性であり、分布もほぼ基板全面にわ走り均一になる。

78％Ni－Fe（パー刊f）の場合においても、保磁力の値ば異なるが均一な保融力

分布を示す映か得ら机ている。この結果は芹川による案騎結果22…と一教している。

この原因は膜申に含まれる不統物の量に開係していると考えられる。RFスパッタ法

てば、平行に配置されたターゲットと基板との間でプラズマを発生して、膜の付着を

行なうため多量の不細物原子が膜中に吸蔵し、保磁力等の特性がスパッタ条件に敏感

に依存し、膜に吸蔵される不続物としては、Ar原子および融素，窒素等の活性不統

物ガスが主といわれている。2！，2い前者のAr原子の吸蔵量はスパッターAr圧依存性

が小さいので、保磁力分布の変化は活性不純物ガスに原因していると考えら机る。

 活性不満物ガスはAr中に最初から含ま机ている不純物や、スパッタ室内壁や治具

に吸着しArイオンの樹突によリ放出した不続物から成り、スパッタ中ばきわめて活

性な状態になっている。スパッタ中、この活性不純物が膜表面に樹突し、膜に吸意さ

れるため、膜の付着速度が小さいほど、膜の純度が低下するといわれている。2い2い
2s〕
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πaiSSe工によると膜に吸蔵される不純物濃度gは次式で与えられる。

     g＝αNg／（αNg＋R）        ．［4・1］
   Ng：単位時間に蹟の単位面積に衝突する不純物ガス量

   α ：・膜に樹突した不純物ガスが膜に付着する確率

   R ：単位時間に膜の単位面積に付着するパーマロイ量

式［4・1］の分母αNg＋Rは膜の付着速度に対応する。

 Arイオン濃度は、基板中央部の方が周辺部よりも大きい26＝ため、活性不純物ガ

スの濃度分布も同様な分布となり、膜申の不純物濃度も中央部が大き＜なると考えら

れる。基板中央部と周辺部との膜の不純物議度差△gは式［4・1］よリ

     △g＝α△Ng／（αNg＋R）        ［4・2］

  △Ng：膜表面に衝突する不純物ガス量の中央部と周辺部の差

と書きあらわせる。

 スパッタ時のAr圧が小さいと、Ar中に最初から含まれていたりArイオンの樹

突によってスパッタ室内壁などから叩き出され膜表面に樹突する不純物ガスが少なく

なるが、勝の付着速度も小さくなるため、分布も均一になると考えら机る。しかし、

Ar圧が大きくなると膜の付着速度が憧和するヒもかかわらず、膜表面に衝突する不

純物量Ngおよび中央部と周辺部との差△gが増大するため、保融力分布が不均一に

なると考えられる。

 図4－6にC◎一Cr層を成膜した前後の下地M◎一Cu一パーマロイ層の保磁力分布を示

す。いずれの基抜においてもCo－Cr層を形成することで保敏カは増加するが等方性

であリ分布も均一に保たれている藺保磁力の増加の原因は現在のところ明らかでばな

く、杉田ら2，の報告によれば、パーマロイの膜。厚が0．5μ㎜以上になるとCo－Cr層

はパーマロイ層の磁気特性にほとんど影響を及ぼさなくなるとしており、今後詳細な

検討が必要と考えられる。

§4－3－2 Co－Cr層の特性と非磁性中間層の検討

 Co－Cr層の作成条件としては、背圧5×10．7T◎rr以下、Ar圧力5㎜T◎rr、電

極間距離60H、スパッタパワー300Wとした。図4－7に各種基板を用いた時の二層

膜でのCo－Cr層の垂直方向の保磁力Hc↓に対する基板温度依存性を示す。各基板

とも基板温度の上昇とともにHc⊥は増加するが、その増加の割合は基板により異な

る。このことから、軟磁性層が存在しても基板表面処理層の違いがCo－Cr層の微細

構造に影響を及ぼしていると考えられる。
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 Co－Cr層の結晶配向性を検討するため、X繰回折装量によりhcp補造の（002）面

のロッキング曲腺の半値幅△θ；o竈を測定した。アルマイトAを用いた場合、基板温

度室温で下地軟磁性層上に直接Co－Cr層を形成した時ば△θ50は約9。と大きく、

垂直配向性は悪い。そこで垂直配向性を改良するため各所で試みられている2〕3，27：

Ti膜を非磁性中間層として検討した。Ti膜ば他の膜と同様RFスパッタ法により

成膜した。X膿回折図形よリ（002）面のピークが観察され、Ti膜ば。業配向してい

ると考えられる。図4－8にアルマイトA基板を用いたときのCo－Cr層のムθ50の
Ti膜厚依存性を示す。C◎一Cr層成膜時の基板温度を室温としたときば、下立層が
     ○が50～100Aの時に△θ50は最小値を示し、Ti着がCo－Cr層の垂直配向性改書の

効果を示す。しかしCo－Cr層成膜時の基板程度を90℃とした時は、Ti属がな＜と
                       ○も△θ50ば4．ポと小さくなっておりTi層厚が50Aの場合てば4．30と改善の効果

を示すが基板温度室温の場合と比べ、その改善度は小さい。Ti層を設けることによ

リベッドと媒体の軟磁性層の距離がTi層厚だけ離れることをふまえてTi膜非磁性

中間層を設けることの得失を考えなけ机ばならないと思わ机る。

業 △θ50： 本研究のようなスパッタ膜においては、通常、単結晶膜は得難く、微

粒子構造をとることが普通である。その場合、結晶粒子個々の結晶輸がランダムに分

散するか、ある方向に優先配列することが多い。このよう一な結晶配列の軸方向決定、

あるいは輸分散の様子を知るにもディフラクトメーター法が有効である。例えば、

hcp補造の（002）面回折線のみが着く強く現わ机、かつ他の面の回折線が現われない

場合、その膜ほ膜面に平行に（002）面の優先方位配列（或はprefered orientati◎n）

した。或ばhcp c軸垂直配向した膜であるといえる。

 この方位配列は結晶学的条件であり、顕微鏡（SEM，丁瓦M，光学）などで知ら

れる結晶粒の形どは通常なんの関係もない。この優先配向の角度分布の表現法に極図

形がある。すなわち、配向の中心報あるいは任意の基準輸（薄膜の法線など）を中心

に半径方向をその軸からのずれ角度で表現し、X線回折強一度の等高濃図を描がくと極

図形となる。さらに極図形を立体的に表示すると図4－19となる。この極図形は

Shu1tz法が最も有効かっポピュラ・一な手段である。

 本来、このような極図形でhCp C軸の分故を精密に議論すべきであるが、多量に作

成する薄膜試料の配向性を簡便に評価するため、本研究てば△θ盲。を定義し用いてい

る。この△θsoばディフラクトメーターにより所望のX腺回折線偉置（例えばhcp c

軸垂直配向分散を見る時は（002）回折線位置）に2θを固定し、試料面のみを回転し

ていわゆるロッキング曲線（回折線強度の回転角に対する分布）を測定し、これの半

値幅角度を示したものである。すなわち図4－19を一つの法新面で見たX線強度分

布である。測定例を図4－20に示す。
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 次に各種基板において、Hc⊥が約6000eになる様に基板温度を設定してCo－

Cr層を形成した時のTi層の効果を検討した。結果を図4－9に示す。各基板とも
        o
Ti層が50～i00Aで△θsoは最小値を示すが、その値1は基板により異なリ、Ti居

を設けない呂合と配向性の良好きの順は変らない。

 今回の実験範囲てば、Ti層を設けても基板の表面’処理層の影響をうけていると考

えられる。用いた基板の表面処理層は種類と厚みが異なっているがその表面粗度につ

いても異なっている。この表面粗度の遠いと△θ50の関係を検討するため同じ材質で

表面粗度を変化さ世た基板を用いて一実験を行った。すなわちガラス基板の表面粗度を

変えてMo－Cu一パーマロイ膜とCo－Cr膜の二層．勝を形成し△θ50の比較を行った。

結果を表4－2に示す。ガラス基板の結果からR■axが1μ■以上でも0，005μ■以

下の値に比べ△θ50ば約2．5。しか劣化しておらず、今回検討に用いた各種基板にお

いては、R撮axで0．02μ間以下であり、その囎囲においては表面湿度は△θ50にほと

んど関係しないことが明らかになった。△θSOの基板による違いは、表面処理層の材

質とその厚みによるものと考えられる。これらの結果から二層膜媒体においてもCo－

Cr層の特性は基板の表面処理層に影響されると考えられ、今回検討した基板の中て

ば、アルマイトAが最も良好な特性を得ることができた。

§4－3－3 記録密度特性

 以上の検討をもとに試作した二層膜リジッドディスクと垂直ヘッド28〕を組み合わ

せ記録密度特性を検討した。ディスクはアルマイトA基板を一 pいた。軟磁性層は膜厚

0．5μ固、飽和磁東密度5500GaussてありCo一一Cr層はHc〃約2000e，Hc」一約

6000e、飽和磁東密度5000Gaussである。ヘッドは主磁極にCo－Zr－Nb膜を用
いており、その特性は飽和磁束密度14000Gauss二比透磁率3000である。主磁極の増

厚部及び補助磁極はパーマロイでありまた補助磁極のエッジにより信号が再生される

のを防ぐため補助磁極先端を浮動面より奥に下げている。主磁極厚は0．3μ識、主磁

極先端から増厚部までの距離10μ■、トラック幅45μm、コイルはスパイラル状で19

ターンとし、浮上スライダーに搭載したものである。図4一五〇に断面図を示す。
                     ○ 図4－11に非磁性申聞層としてTi層を100A設けたディスクとTi層を設けて
いないディスクを作成し比較した結果を示す。再生出力はTi層を設けていない方が

わずかに大きく再生出力の値が低域での半分になる記録密度D50について・もTi層を

設けていない方が若干大きい。今回の実験条件では、Ti層を設けることでCo－Cr

層の結晶配向性△θsoの若干の改善があったが、再生田カ、DsoともTi層を設けて

いない方が良好な結果が得られた。この原因は小林29，により報告されている様にヘ

ッドの主磁極と下地軟磁性層の距離がTi層の厚み分だけ近づき、ヘッド磁界分布が

急峻になるためと予想される。

 △θ50とD50の関係については本多らの報告30〕によると△θ50が6。以下のとき

安定して高記録密度が得られるとしており、今回の実験結果ではアルマイトA基板を
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用いて基板温度90℃でCo－Cr層を形成した時にはT・五層を設けなくとも△θ；oば、

ポ以下であり、非磁性中間層は必要な一いと思われる。

 ヘッド媒体閻魔難がD50に及ぼす影響を図4一王2に示す。ヘッド媒体間踵離はデ

ィスク回転数を変化させることによリ変えた。ディスク速度15㎜／sの時ヘッド媒体固

距離は0．15μ固である。Co－Cr層の厚さが0．3μ間とO．15μ㎜のディスクについて

検討した。ヘッド媒体閻踵離が小さ＜なるとD50ば向上し、特にヘッド媒体閥距離が

0．I5μm以下になるとCo－Cr層の厚さが0．3μnよりも0．ユ5μ間の方が向上してい

る。この結果については戸田ら3：によリ示された結果と一致しているがヘッド媒体固

距離が0．15μ㎜以下である呂合に、より顕著であることがわかった。この原因につい

ては、ヘッド媒体間距離が小さくなると、ヘッド媒体間の磁気的な結合が議＜なるた

め、ヘッドの分解能や感度が向上することによリ記篠密度が向上すると考えられる。

さらにC◎一Cr層の厚みが薄くなるとヘッドと媒体の高透磁阜散磁性層の間が線まる

ことになり、ヘッド媒体間の相互作用がよリ強くなるためと考えられる。これらの結

果から高記録密度を達成するためには、Co－Cr居の膜厚を薄くするばかリでな＜。

安定にヘッドを浮動させることが可能控範囲でヘッド媒体間距離を小さくする必要が

あると考えら机る。図4－13にヘッド媒体闘距離O。け膿、C◎一Cr層厚0．15μ・

のディスクでの記録密度特性を示す。D50として70冊MIという優れた億が得られて
いる。

 なお、現在案用化されている長手記録媒体てば、N，T．T。のPATTY（ニッ

クネーム）と浮ばれる磁気ディスク装量に用いられているもので、ヘッドギャップ長

O．8μ鋤、ヘッド媒体間踵離 ◎。27終醐、媒体厚 O．1琶燦腕でD5⑳が約

20 HHIてあり、同じ媒体でヘッドギャップ長O．35μ醐、ヘッド媒体閥距離

○由五1妙㎜にした場合には内約逐O螂服Iであると報告されている。3い

§4－3－4 まとめ
 本節においては、垂直磁気記録方式のリジッドディスク装置くの道用をめざして、

垂直二層膜リジッドディスクの試作検討を行い以下の結果を得た。

（11軟磁性層としてのM◎一Cu一パーマロイ層の保磁力分布はスパッタAr圧力を適宜選

ぷことによリ均一となる。

（2〕Co－Cr層の垂直配向性は二層膜槽造においても、基板の表面処理層の材質とその

厚みに影響される。

制今回の検討範囲においては軟磁性層とCo－Cr層の間の非磁性Ti中間層を設けな

い方が良好な記録密度特性が得られている。

ω高記録密度を達成するためにはCo－Cr層の膜厚を垂直磁気異方性を損わない程度

に薄くするとともに、ヘッド媒体間距離をできるかぎリ小さくすることが必要であ

る。Co・一Cr層膜厚O・15μ㎜の二層膜ディスクと主磁極厚O．3μ㎜の垂直ヘッド牽用

いて、ヘッド媒体間距離0．エμ㎜とした時 D50として70kFRP工の高い記録密度を得

ている。

一80一



第4節 Co－Cr膜の構造と記録分解能の物理的限界

 Co－Cr膜の膜表面を走査型電子顕微鏡SEM（Scanning E1ectron Hicroscopy）
で観察すると3000五の膜厚の場合で300且程度の径のそろった円形の粒子がち密に充

填された構造を示すことがわかった。その典型的な例を図4－14に示す。Coのみ

の膜てば表面に現われる粒子寸法は大きくかっ不均一であるが、Co－Cr膜では形

のそろった微粒子構造となっている。粒子寸法は膜厚の1！10程度である。図4－15

にはCo－Cr膜を破断して観察した新面構造を示す。Co－Cr膜ば結晶粒子が明

瞭で円柱状格造になっている。破断は柱状粒子の粒界で起っていると考えられ、Co

－Cr膜の柱状粒子の粒界は特に弱い結合の組織．になっていることが予想される。

 さらに、膜構造を詳細に調べるため透過型電子顕微鏡による透過像、および電子線
                                     ρ回折像を検討した。Co－Cr膜の透過倣を図4－16に示す。同図は膜厚3000Aの

Co－Cr膜を基板から剥離させて電子線を垂直入射させて見た明視野像である。こ

の図よりわかる様にCo－Cr膜ば明瞭な微粒子構造を見せている。各粒子の境界は

明静で白黒のコントラストが強く現われている。この白黒のコントラストは基本的に

．ば結晶方位のわずかなずれによる方位コントラストであると考えられる。32…これは

回折腺の例えば（100）線からのみの暗視野像を調べることではっきリすると考えられ

る。図4－17に示す様に（100）回折線のみで暗視野像を見ると、白い粒子が散在し

てみえるが、これらの粒子は明視野像では黒い粒子となっている部分と対応しコント

ラストが反転することがわかった。これよリ図4一五6の黒い粒子は積層欠陥もなく

垂直方向に〔002〕配向した単結晶粒子であると考えられる。他の白や中間調の粒子は

hCp o軸が法線からわずかに傾いた粒子と考えられる。これらの粒子でばしぱしぱ積

層欠陥にもとずくと思われる干渉備が見られる。これらの写真をもとに粒径分布を測

定すると、平均粒径はほぼ膜厚の1ハO程度であり、SEMによる表面粒子径とほぼ一

致することがわかった。したがって実体的な粒子像の個々の粒子はそれぞれが一つの

方位を持った結晶粒子一個に対応していると言える。

 Co－Cr膜の電子線回折像を図4－18に示す。この図からCo－Cr膜は多結
晶構造を意味する環状の回折パターンを示す。この回折パターンに指数つけを行なう

と同図からわかるように（工00），（110），（200）Lineが現われ（002），（玉01），（102），（王03）

ば見えない。このことからCo－Cr膜ばhcp c軸が規則的な角度で斜め配向して一い

る粒子の教も極めて少なく、前述の図4－16の透過像での白黒粒子の方位コントラ

ストばhcp c軸の極・めて小さい角度の傾斜から発生したものであるといえよう。

 以上のSEM像、丁瓦M像の結果を併せて考えると、Co－C．r膜は膜厚のおよそ

1／10の直径で、基板面に垂直にかつ膜面の裏面より表面まで貫いて成長した微細な柱

状粒子の集合体であるといえる。各々の粒子は単結晶或は内部に若干の積層欠陥を有

する粒子であって、その結晶方位は概ね柱状粒子の長軸方向がh6p c軸と一致する。

 磁気記録媒体は磁化転移を形成する磁化成分とこれに寄与しなし．・磁化成分との差が

大きいこと、すなわちSバが大きいことが要求される。これまでの媒体の発展も・常に
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この点に注目され、高密度記録になるほど磁化の基本単位である粒子径をよリ小さ＜

することに努力が払われている。；3〕垂直磁気記録においても方式が異なるとはいえ

Sバ，分解能の点から磁化転移に寄与する最小反転単位（寸法）が小さいほど媒体と

して高性能であると考えられる。磁化機構を明らかにしなければならないが、最小磁

化単位寸法は単磁区粒子寸法と対応すると考えれば、前述のSEM及びTEM像によ

って観測した柱状粒子寸法から練庫の1／10程度の粒径が記録の分解能を決定する物理

的限界であると予想され、500HRPI程度の極めて高い密度の記録も可能であると考え

られる。

第5節 結 言

 垂直磁気記録方式はリジッドディスク装度にとって性能を飛躍させるための新しい

方式として非常に有望である。記録眉としての垂直磁気異方性腺のC◎一Cr膜は高記

録密度化に対して、ほぼ必要かつ十分な磁性膜といえる。しかしながら垂直磁気記録

方式を用いたリジッドディスク装置を完成させるためにばまだ多くの研究が必要であ

る。特に本章であきらかにした様に高記録密度化のためにはヘッド媒体間距離を小さ

くすることすなわちヘッドの低浮上化技術の確立が欠くことのできないものである。

このヘッドの浮上量と密接な相関を持つ因子として、媒体においては表面河滑層の性

能、融性腺／基板の硬度構成。ランアウト中うねり、粗さ、突起用高さなどの表面構

度さらには層食生成物などが考えられる。本章一においては基板の検討としてC◎一Cr

層の垂直配向性を主に行ったが、前述の項目についても十分に検討する必要があり、

総合的に判断しなければならないと考えている。

 又、当然であるが、垂直磁気記録方式リジッドディスク装置の完成のためにはヘッ

ド、信号処理など総合的に研究を進めていく必要があると考えている。
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図4－14．Co－Cr勝の表面の走査型電1子口微鏡による銅農側
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図4－15．Co－Cr膜の磯断面の走査型電子顧微鏡による銅察側
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図4－16．Co－Cr膜の透過電子顕微鏡像（明視野）の例
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図4－17．Co－C r膜の透過電子顕微鏡損（（1OO）面回折線のみの暗視野）の例

一g9一



（200）

（llO）

（1OO）

Direct Beqm

図4－18．Co－Cr膜の電子録回折像の例

一100一



N（O02）

β

α

縦軸はX線強度，

α’βは法線Nよりの配向分載角

図4－19．極図形の立体表示

一101一



（O02）

→
△θ5◎

18   20   22   24

θ（deg．）

（A）

26

ロッキング曲線と△＆Oの定義

2842  44   46

書θ（deg．）

（B）

Diffrgc↑i◎n Pg廿ern

図4－20．Co－C r膜の△θ50の測定例

一102一



表4－1． 垂直磁気記録と長手磁気記録の相補的開係

（a）垂直磁化モード （b）面内融化モード

減磁界 Hd→O（λ→O） Hd→4πM（λ→O）

磁気ヘツド 卓識極形 Hy 双融植（リング）形 Hy

記録媒体 垂直融気異方性
血凬ﾂ 比戦的大
o和融化MS大

面内磁気臭方性
f写δ 小
ﾛ融力Hc 大

信号 ディジタル（飽和） アナログ（未勧和）

記録方式 変き■I法（FH，PCH） 交流バイアス法

消去法 直流磁界 交流磁界
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表4－2・各基板の表面租度とC◎一Cr層の△θso

Subs†rQ†e
Roughness

qmox（μm）

△θ500f C6Cr

id．g）（O02）

GLASS－A ＜O．O05 6．○

GLASS B QO05～O．○1 6．2

GLASS C 〉1．○ 8．5

Alumi†e A Q○05～QOl 4．8

Alumi†e B Qρ15んα02 7．3

N．ト．o
QO！～QO15 ‘

5．8
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第5章 Fe－Nd－T．i垂直磁気異方性腺

第1節 結 言

 垂直磁気異方性膜としては第1章で記述した様にC◎一Cr系膜以外には

 i）MnBi等の金属開化合物、ii）オルソフェライトGdIG等の酸化物、滋）希土

類 遷移金属系非晶質膜がこれまでに開発されている。特に希土類一遷移金層系非品

質膜は光磁気記録媒体として研究開発がさかんに行なわれており、希主類としては

Tb，Gd，Dy，遷移金属としてFe，Coを組合わせたさまざまな膜が提案されてい

る。いしかしながら希土類金属としてはTb，Gd，Dyなどの重希主類金風を主成分と

したものがほとんどであリ、原子番号57から63までのLa，Ce，Pr，Nd，

P㎜，S㎜，Eu，といった輕希土類を主成分とした垂直磁気異方性膜の報告は、ほ

とんど見当らない。軽希主類一遷移金属膜の研究はその基礎的な物性ばかりでなく垂

直一磁気記録用媒体としての連用の検討は新しい高性能の垂直磁気記録媒体を開発する

可能性を持つものとして期待できるのではと考えた。

 そこで本章においては軽希土類金属としてNdをとりあげ遷移金属と組合．せた合金

蹟について垂直磁気異方性膜を作成することを検討した。Fe－Nd系合金膜の報告は

少なく、わずかにTay1arら2〕が蒸着法により作成したFe－Nd膜の磁気特性とキュ

リー温度について報告している。又、＾1perinらいは、スパッタ法で作成した

Fe2Nd膜についてneutron scattering 法により膜のアモルファス構造について

議論している。輕希土類一遷移金属系合金膜ではZ．Y．LeeらいがS匝一Coスパッタ膜

で垂直磁気異方性膜を作成することに成功している。本章ではFe－Nd，C◎一Nd系

スパッタ膜の垂直磁気異方性について評価し、Fe－NdにTiを添加することにより、

垂直磁気異方性膜を得ることができることを明らかにした。

第2節 Fe－Nd－Ti垂直磁気異方性腺

 膜の作成はRFスパッタ装置を用いて行った。ターゲットは直径130㎜㎜のFe又は

C◎ターゲット上に、1c㎜角のNdチップを必要な枚数置いた複合ターゲットを用い

た。Tiを添加する際においても、1c㎜角のチップを置いた。膜組成については、チ

ップ数を増減することによリ変化させた。基板にはガラス基板を使用し、水冷してい

る。基板とターゲットの距離は45㎜胴である。成膜工程としては真空チャンバー内を

5．．0×10■？Torr以下に排気した後、純度99．9999％のArガスを圧力5．0×10’；

Torrになる様に導入し、スパッタを行った。30分間予備スパッタした後RFパワー
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300Wで成膜速度約40n皿／㎜inで行った。膜厚は触針式膜厚計により測定し、約1μm

犀の膜を磁気特性の測定と膜構造の検討に供した。磁気持俊については振動試料型磁

力計（V；S．M．）とトルクメーターにより室温で測定した。膜構造についてはX線回析

法により評価した。なお膜組成についてはターゲットの面積比で示している。

§5－2－1 Co－Nd膜とFe－Nd膜
 ω Co－Nd膜について

    Nd34％，37％，40％について膜を作成した。図5－1にNd40％のときの

   膜面に垂直方向と面内方向のM－Hループを示す。この図から面内方向の残留

   磁化は垂直方向のそれと比べ明らかに大きいことがわかりC◎一Nd膜ば磁化容

   易輸を膜面内に有することが明らかである。Nd33％の場合も同様の結果が

   得られた。

・（2） Fe－Nd膜について

   同様に、Nd34％，37％，40％ の膜を作成した。図5－2にNd34％のと

  きのM－Hループを示す。Co－Nd膜と同様、面内方向の残留磁化は垂直方向

  よりも大きく膜面内に磁化容易軸を有することを示した。

  しかしながらCo－Nd膜に比して面内方向の残留磁化は小さく、又保磁力Hc

  ば垂直方向の方が大きいことから垂直磁気異方憧膜に近いことが予想さ机た。

  そのためFe－Nd膜に添加元素を少量加えることを試みた。下立、C◎，Cu，

  Tbを少量添加した結果、Tiを添加することで垂直磁気異方性を有する膜を

  作成できることが明らかになった。

§5－2－2 Fe－Nd－Ti蹟
 図5－3にFeい．5Nd3ξTi｛．5膜の膜面に垂直方向と面内方向のM－Hルーフ

を示す。垂直方向のM－Hループは反磁界補正はしていない。残留磁化の値は垂直方

向の方が面内方向よりも大きく、保磁力も垂直方向の方が大きい。このことからこの

膜については垂直磁気異方性膜であると考えられる。さらに垂直磁気異方性を検討す

るためにトルクカーブを測定した。図5－4に結果を示す。印加磁界は17kOeであ

る。正弦波から若干ずれているが膜面に垂直方向に磁化容易軸を有する一軸磁気異方

性膜であることがわかる。このカーブより膜の垂直磁気異方性エネルギーば8．3X

105erg／ccであり形状異方性エネルギー2πMs2．＝1．16×106erg／ccよリ真の垂直

磁気異方性エネルギーK↓は1．99X106er9／ccである（K↓＝Ku＋2πMs2）。

この値はCo－Cr膜に比べ充分に大きな値である。
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 垂直磁気異方性を有するこの膜について重希土類一遷移金属アモルファス膜でよく

測定されている極カー効果によるヒステリシスループを測定した。波長633Hの

He－Neレーザーを用いた装置（第3章参照）を用いて測定した結果を図5－5に
示す。飽和値でのカー回転角ば0．31。でありこの値はCo－Cr膜よりも大き＜5，重希

土類一遷移金局アモルファス膜6，と同等の値である。この膜について磁気光学カー効

果を用いた偏光顕微鏡により消磁状態の磁区構造を観察した。図5－6に示す。消磁

磁区は非常に微細なメイズ磁区になっているこ．とがわかる。Fe6I．5Nd“Ti4，s

膜の特性を表5－1にまとめて示す。

 Fe－Nd膜にTiを添加することによリ大きな垂直磁気異方性を有する理由につ

いては、現在のところ明らかではないが、若干の検討を試みた。

図5－7にFe6，、5Nd3臼Ti4．5膜とFe66Nd3ξ膜のX線図析パターンを示す。

Fe6sN－d34膜については2θ一46．2。に同定できないビークがあるがFe61．sN－d

3ξTi｛．s膜については明瞭なピークは見られない。このことが垂直磁気異方性とな一

んらかの関係があると考えられる。

第3節 緒言

 Fe－Nd膜にTiを添加することによリ良好な垂直磁気異方性膜が得られることが

明らかになった。この垂直磁気異方性の起源については明らかではないが膜構造がア

モルファス構造を主として一部が結晶化していることと関連していると考えられる。

 Fe－Nd－Ti膜はCo－Cr蹟と比して大きな垂直磁気異方性定数を有しておリ
新しい垂直磁気記録媒体として適用できると考えられる。

 又その後鈴木？〕の報告によればRFスパッタ法で作成したFe1偉ザ共Ndパ18≦

X≦50）膜においてX：35～50，基板温度21C～290℃のとき垂直磁気異方僅膜が得

られており垂直磁気異方性定数はX＝40のとき最大値1×10？erg／ccであることを示

しKuの温度依存性から垂直磁気異方性の起源は非晶質中の結晶質クラスタの秩序化

にあると推定している。C叩eyら8〕においては60％Nd－Fe合金蹟を作成し大きな

垂直磁気異方性を持つことを見い出しており3kOeをこえる高保磁力と本質的に

1．0の角型比が得られておリカー回転角も0．べに近い大きな億が得ら机たと報告し

ている。

 本章においてはTi添加により大きな垂直磁気異方性を有することを見い出したが、

基板温度等の成績条件や組成をさらに詳細に検討することによりFe－Nd系蹟におい

てさらに良好な垂直磁気異方性膜を作成することが可能であり新しい高性能な垂直磁

気記録媒体を提案できるのではと考えている。
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表5－L Feい． sNd盲ξTi｛． s膜の詣特性

Sa七ura。七i◎口 Magnetizati◎n 河s 430e匝u／cc

Coercive Forcξ 豆。↓ 5000e

Squar・nes・壮士ル・↓ O．141

Perpe稟dicuユar Magne七ic K」一

�蛾M七・・PyC叩・t・砒

       61．99x1O erg／㏄

KerrRoもa七io量Ang！eθk              、 O．パ（λ・63坤）
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第6章   繕 論

 垂直磁気記録方式は、現行の磁気記録方式である長手記録の限界を決めている減磁

作用の拘束を受けることがなく、その理論的最小ビット長は垂直磁気記録媒体用磁性

膜の磁区の大きさによってのみに制限されるため、次世代を担う磁気記録方式といえ

る。この新方式の実用化にあたってはシステムを構成する漂、主たる要素技術となる

磁気ヘッド、電子回路、ドライブ機構、そして記録媒体など各固有技術の発展どこれ

らの相互補完的発展が不可欠となる。

 本研究は、この垂直磁気記録媒体の開発に関するものである。現在、最も有望とみ

られているCo－Cr垂直磁気異方性膜の諸特性について巨視的、微視的な両面から検

討を行なったものであり、また垂直磁気記録媒体としての道用も検討している。さら

に新しい垂直磁気異方性膜としてFe－Nd－Ti膜を提案しているものである。その結

果の概要を各章毎にまとめると以下の様になる。

 第2章てば、Co－Cr垂直磁気異方性腺を2元RFマグネトロンスパッタ法で作成

し、組成変調膜を含む種々の組成の膜を熱処理効果の検討に供した。

 熱処理効果の検討によリ膜構造と磁気特性の関係を考察し、C◎一Cr蹟の磁気特性

は膜中のCrの挙動に大きく開係していることを明らかにした。すなわちCrがC◎

母相中に均一に存在する場合にはbu1k合金の特性に近づき、Crが柱状結晶の粒界に

存在する場合にはMs，Hc，Kuとも増大し、柱状結晶が粒界で非磁性層により互いに

分離されていることが明らかになった。熱処理効果で得られた結果はさらにCo－Cr

膜の耐酸化性に関するデータを与え、垂直磁気異方性の向上、磁気特性の均一化など

熱処理の積極的な応用の可能性を与えている。

 第3章ではCo－Cr垂直磁気異方性蹟の磁気光学特性を詳細に検討した。C◎一Cr

膜のカー回転角θkば他和磁化Msに比例しており、磁気光学カー効果はCoの磁気

モーメントによるものであると考えられる。磁気光挙効果により、Co－Cr膜の磁化

的膿が測定できることが明らかになり、特に下地高透磁率軟磁性層を有するC◎一Cr

二層膜媒体のCo－Cr層の評価に有効であることがわかった。さらに磁気光挙カー効

果を用いたCo－Cr膜の記録磁区の観察が可能であることを明らかにした。

 Co－Cr膜の磁気光学特性の把握は、膜の基本的、根本的理解のために欠か世ない

ものである。

 第4章てば・Co－Cr垂直磁気異方性膜を実際に記録媒体として用いた身合につい

て論じた。リジッドディスク装置への応用を考え、A2合金基板上に実用媒体として

二層膜媒体を作成し、諸特性を検討した。Co－Cr層の垂直配向性は基板の表面処理

層の材質と厚みに影響されることが明らかになった。さらに高記録密度を達成するた

めには、ヘッドと下地高透磁率軟磁性層の距離をできる限り小さくする必要があるこ

とが確かめられ、軟磁性層とCo－Cr層の間の非磁性中間層ばない方がよく、Co．

Cr層の膜厚ばできるだけ薄くする必要があることが明らかになった。
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またヘッドと媒体の間の距離すなわちヘッド浮上量はできる限り小さくすることが有

効であることを示した。

 第5章てば、栽しい垂直磁気異方性膜を提案した。Fe－Ndに丁五を添加すること

により、大きな垂直磁気異方性を有する蹟を実現している。垂直磁気異方性の起源は

明らかではないが膜構造においてアモルファス構造申の結晶質クラスタの秩序化によ

るものではないかと推定できる。さらに詳細な検討を加えることによりCo－Cr膜に

代わる新しい高性能な垂直磁気記録媒体を実現できる可能性を有していると考えら机
る。

 垂直磁気記録方式の実用化のためには、本章の冒頭に記述した様に磁気ヘッド、電

子回路、ドライブ機構そして記録媒体の各固有技術の発展が必要である。しかしなが

ら本方式に必要な磁気ヘッド、電子回路ドライブ機構等の固有技術は従来のそれと比

べどちらかといえぱその延長線上に位置するのに対し、金属薄膜よりなる垂直磁気記

録媒体の身合、その作成法からヘッドとのインターフェースまでを含めた固有技術そ

のものが従来の長手記録媒体の発展により培われてきた固有技術とは殆ど類似点がな

く別個の固有技術を必要とすることが注目される。

 本研究は高性能な垂直磁気記録媒体を設計するために垂直磁気異方性膜の本質の解

明が重要であるという観点から行ったものである。C◎一Cr膜の熱処理効果の検討、

磁気光学効果の検討によりCo－Cr膜の物性の基礎的な理解に寄与している。

 又、実用化のための検討としてリジッドディスクヘの応用を試みたが、媒体の問題

ばかりでなくヘッドとのインタフェースの問題点の示唆を与えた固さらに新しい垂直

磁気異方性膜を提案している。本研究の成果は垂直磁気記録媒体の基本的根本的理解

に多大な寄与をしており、今後値の材料を開発する上でも貴重な示唆を与えるものと

なろう。
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