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低温高圧下の精密磁化測定について

基礎工学部 石塚 守(850-6448)

1.は じめ に

今か ら3年 前、本誌No.75に 「極低温、超高圧下の磁気測定装置の開発」 とい う題で、当時研究室

が手懸けた ヨウ素の圧力誘起超伝導の探索 に用いていた装置の紹介を した。 これはSQUID磁 束計 を用

いてDAC(ダ イヤモン ド・アンビル ・セル)中 で加圧 された微少試料の磁化 を高感度に検出するシス

テムであって、A.W.Webbら1》 やB.Bireckovenら2>が 超伝導体 の転移温度 の圧力依存を調べ るのに用い

たもの と基本的には同じである。本来 ならば このシステムで ヨウ素の超伝導を"見 る"ハ ズであったが、

圧力や温度域を様々に変えて実験を行ったに もかかわ らず見ることはできな くて、結局は電気抵抗測定

で意外 にア ッサ リ見て しまった3)。転移温度Tcが わかれば、上のシステムを用 いてTc付 近 を丹念に調べ

ることにより、Tc以 下での完全反磁性 を確 認 した。 この時 、'「何故、磁気測定でス ンナ リTcが 見 えな

かったのか」 と悔 しい思いをした。

さて、 この超伝導探索 と平行 して磁気測定 システムのSN比 を上げ るための検討 も行 っていた。通常

の場合に比べてDAC中 の磁気測定が難 しい理 由の一つと して、図1に 示すように試料がガスケ ッ トと

アンビルに囲 まれているため、検出 ゴイル を試料の間近 に巻 くことが出来ない ことが挙げられる。そ こ

で、少 しでも大 きな信号を得るには検 出 コイルを置 く位置や直径 をどの様 にすればよいかと調べている

うちに次の ことに気が付 いた。即 ち、アンビル先端付近に巻け るコイルの径では、試料か ら0.5か ら1mm

程度 離れた位置、つまりガスケッ トの少 し上付近で検出磁束の勾配が最 も急になることである。そ こで、

従来の磁束検出の方法ではな く磁束の位置微分を検出する方法を用いればSN比 を上げることが出来る

のではないかと思い、検討を重 ねて具体化 したのがここで紹介す る 「SQUID磁 束 計を用いた位置微分

検出法」で ある4)。特徴を以下に記す。
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1)磁 束 の勾配はガスケ ットの少 し上付近 に極大値をとって、 しか も適度に急峻な ピー クを示す。 この

ため、検出 コイルを感度最大位置へ設定す ることが可能 にな り、遠方からの ノイズが距離のマイナス

4乗 で減衰する(磁 束検出による方式ではマイナス3乗).こ と とあいまってSN比 の向上が期待で き

る。

2)位 置微分信号 は検出 コイルを機械的に微少振動させてSQUIDの 出力を同期検波(位 相検波)す る

ことにより得 る。従って、信号の帯域を狭めるこ とが出来てSN比 が向上す る。

3)従 来 のSQUID磁 束 計 による検 出では、信号の原点 に任意性 があ るの に対 して、 この方法 では

VSM(VibratingSalnpleMagnetometer)同 様 、磁化に比例 した信号が得 られ るため、信号か らバッ

クグラウソ ドの寄与を各温度、各磁場で差 し引 くことが可能になる。 この特徴は未知の物質を扱 うと

きには非常に強力である。

超伝導の探索 には間に合わなか ったが、昨年の暮れ頃か ら高圧下の磁化が測れる段階 まで きたσ シス

テムとしては まだ開発途上であるが、新 しい検出法の可能性がつかめてきたので、基本的なアイデアや

技術的な要素を中心にシステムの概略を紹介す る5,。

2.検 出 コ イ ル

SN比 を上げるには検出 コイルは小型の方が望 ましいが、安定 して振 動させるためには周囲 とのク リ

アラソスが必要なため、大きさや形状は関連部分の工作精度や低温に した時 の熱収縮の程度:に応 じて決

まる。 ここでは、内側の コイルはボビソを使 わずに臼状に巻いて、出来るだけ小型かつ薄 く仕上げ るこ

とを試みた。図2に 、現在用いてい る検出 コイル(内 側20タ ー ソ、外側10タ ーンの一次微分型、線材は

0.05mmのNbTi線)を アソビルにセッ トした様子と試料か らの距離 に対す る感度を実測 した結果 を示す。

図から、検出 コイルは試料 から0,65mm離 れた位置 に設定すれば最大感度が得 られ、 しかも±0.1m田 の

位置のずれに対 しては高々2%の 減衰 しかないことが分かる。
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図2検 出 コイルの位置及び感度曲線。外側の コイルは省いた。
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3.ア ク チ ュエ ー タの特 性

検出 コイルを微少振動させるためのアクチュエータには、バイモル フ型 ピエゾ ・アクチュエータを用

いた。図3に 、アクチュエー タ・ユニ ットとDACを 組 み合わせた様子 を示 す。 これは常温 で使 うこと

を前提 にした製品の流用ではあるが、駆動周波数 を共振周波数付近 に選ぶ ことによ り4.2Kで も十分 な

振幅を得ている。位置微分検出法では振動の振 幅を常に一定に保つことが必要である。 このため、振幅

の大 きさを検出 してこれに基づいて振幅一定の フィー ドバ ック制御 を行 っている。振幅セ ソサーは3枚

のピエゾ ・アクチュエータの中央の一枚で、たわむと誘電率が変化す ることを利用 している。上 下2枚

は振動用である。 これ らは検出 コイルの振 動伝達部 につながっているが、アクチュエータの力は小 さい

ので接合に際 しては、力の ロスをで きるだげ減少 させるために薄 くて(0.4旧 旧)細長いッバを介 している。

ツバの材質 は振動伝達部同様 スタイキャス ト#1266で あ り、耐久性はアクチュエータも含めて今のとこ

ろ問題 はない。 このよ うな構成 で、駆動電圧17Vmls、 周 波数155Hzに 対 して4.2Kで お よそ90μm

の振幅 を得ている。

DACを 組 み合わせ る段 にな って初めて、ア クチュエータが室温か ら4.21～ へ の温度変化で1mm近 く

も反 ることに気が付いた。 これはデバイスの両面 に貼 られている圧電体の材質の違いによる熱膨張率 の

差が原因と思 われる。 まさにバイメタンレと同 じ振 舞いをす るわけであるが、一時は目の前が真っ暗になっ

た。 しかしこの反 りは、 ヒー トサイクルに対 して非常に再現性がよ くて、毎回の反 りによる検出 コイル

の移動量はO.05㎜ 程 度の誤差内で一致す る事 が分かった。従 って、反 りについては、少 し強引な方法

かもしれないが、アクチュエータに移動:量に相当するオフセ ッ トを予め室温で機械的 に与 えることで対

処 した。 このように、室温での検出コイルの位置設定は ヒー トサイクルに対する反 りの再現性の良さと、

検出 コイルの項で述べた大 きな位置決めマー ジソのおかげで想燥するほどは難 しくはない。
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4.検 出 コ イル の位 置 の決 定

この方式は一種のVCM(VibratingCoilMagnetolneter)6)で あ ってVSMと 大 きく違 う点は、マ グネ ッ

トが作 る磁場勾配 もバ ックグラウソ ドの一部 として検出す ることである。磁場勾配はマ グネッ トに対す

る検出 コイルの位置 に依存するため、その大 きさを求め るには、勾配の分布 と実験時の4.2Kで の検出

コイルの位置が分からねばな らない。以下に現在行 っている位置決定の方法 を記す。

マ グネッ トを軸方向にわず かにず らした同一形状の2つ の ソレノイ ドで構成す る。 ソレノイ ドの軸方

向の磁場分布は中心付近では中心 に頂点 を持つ2次 曲線で良 く近似 される。各々の ソレノイ ドに流す電

流の和は一定に して比を変えることによ り、合成磁場分布を表す2次 曲線は形は変えずに頂点を軸方向

に動かすことが出来る。 これは検出 コイルに対 して ソレノイ ドの位置を変えることに相当す る。そ こで、

電流比 を変えながら位置微分 信号を測れば、 ソヒノイ ド内の磁場(磁 束勾配)の 様子が検出 コイルの位

置 を中心に、ある範囲で分か ることにな り、マグネ ッ トに対する検出 コイルの位置関係 も分かる。

しか し、DACを 取 り付 けると試料やその他の磁化による寄与が加わるためこれだけでは位置決定 は

出来ない。そこで、マグネ ットの外側に もう一組の同様の補助マ グネ ットを配置す る。但 し、直径 と長

さの比 は変える。2次 曲線の頂点 に相当する磁場の大 きさを各々の コイルで等 しくして、電流比 に対す

る信号の変化 を測定すると、図4の 様な結果が得 られ る。2本 の直線は新たな磁化が加わると、その大

きさに応 じて上下方向に同量だけシフ トはす るが、検出 コイルの位置 に関する情報はほとんど影響を受

けない。従 って、2本 の直線の現れ方か らマ グネッ トに対す る検出 コイルの位置を知ることが出来 る。

尚、内側の主マ グネットについては、超伝導磁気シール ド・の役 目も兼ねさせるために、2つ の ソレノ

イ ドは超伝導線で巻いて永久電流 モー ドで磁場発生を行 ってい る
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図4 電流比 に対す る位置微分信号で、マ グネ ット内の磁束勾配分布に対応す
る。実線は主マグネッ ト.、破線 は補助マ グネ ット'の場合を示す。
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5.測 定 例

測定例を紹介する。試料はEuTeで 、常圧では9.6Kに ネール点を もつ3次 元ハイゼソベルグ磁性半

導体である7)。6.2GPaま で のメスバウワァによる実験8〕では依然 として反強磁性であるが、これ以上の

圧力では磁性 を調べた実験 はない。 今回は11.7GPaま で の圧力下、1.4～30Kの 温 度範囲で実験 し、

幸運 にも、い くつかのお もしろい結果を得た。図5に 、各々の圧力下での磁化の温度変化を示す。圧力

の決定は試料 と共 にいれたPbの 転移温度で行 った。 これ らの結果 か ら転移温度 の圧 力依存性や7。9

GPa以 上 で自発磁化が発現す ること、そ して更に加圧す ることにより転移点以下で帯磁率の形が強磁 性

一的になってい く様子 などが分かる。1また4GPa,6.9GPaで は常圧 に比べて転移点付近で帯磁率が大 き

くなっている様子 も分かる。
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・図5Eurreの 磁 化の各圧力下での温度変化
。測定磁場は30e。7.9GPaの デー

タには、 フィール ド・クー リソグ した後のゼ ロフィール ド・ヒーティソ

グ及びクー リソグの結果 も併せて示 した。 この結果 は自発磁化の発現を

示す。

6,ま と め

現在、12GPaま で の圧力下、1.4～30Kの 温度域で磁化測定が出来 る段階 にある。温度域を限れば

1(γ8～10㌔muの 信号をSN比10以 上で測定する事 もで きる。現状での問題点 と課題を記す。

1)振 幅セ ンサーは温度 が変わ ると特性が変わ るためDACと は 熱的 に独立 させているが、絶縁 が不十

分であ る。そのため、DACの 温 度が20Kを 越 えると振幅が変化 し始める。振幅が変化 している領域

では、アクチュエー タの駆動電圧の変化を利用 してデー タの補正を行 ってい るが、信号が小さ くなる

と精度は悪 くなる。図5で 、低圧での20K以 上 のデータが無いのはその理 由による。現在、熱的に

更に絶縁す る検討を行 っている。 うま く行 けば温度の上限は広 が り、広い温度域で高いSN比 が確保
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で きるはずである。

2)DAC本 体 によるバ ックグラウン ドの評価が まだ完全でないため、各圧 力でのデータのゼ ロ点 はバ

ラつ く。 ガスケッ トの材質や形状 の検討 も含めてバ ックグラウソ ドの評価を早 く確立 したい。

ワクワクしながらもアイデア倒れにな るのではないかと進めて きた試み もようや く形 が出来てきた。

DAC中 で の精密磁化測定の試みはおそ らくこれが最初ではないかと思 われ るので なんとか このシステ

ムを完成 させたい。そ して、そもそ も超高圧 を始 める発端 となった ε一Feの 磁性や、ここで少 し紹介 し

たf電 子系の高圧下での磁性 などにも取 り組 みたい と考えてい る。枚数の都合上、 クライオスタットや

DAC本 体 について触れ ることはできなかった。項 目によっては説明が不十分なところ もあると思われ

る。各部の詳細に興味のある方は連絡 して ください。

実験装置を作 るに当た り工作 セソターの機械工作の方々の協力を得 ました。特に森本正治 さん(故 人)

には、一人で旋盤や フライス盤を動か しているときに技術的なご指導 を頂 き大変お世話にな りま した。

EuTe等 の貴重な試料を提供 していただいた小林融弘先生と秋本良一君に謝意を表 します。
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