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　 CoCrTaPt ／Cr　 thin一創 m 　 magnetic 　 recording 　 media 　 were

prepared 　by　dc　magnetron 　sputtering 　Qnto 　circurn −

ferentially　textured 　NiP／Al　substrates 　at　various 　substrate

temperatures　 and 　 substrate 　 blas　 voltages ．　 The 　 in−plane
crystal 王ographic 　 structure 　 was 　 analyzed 　 by 　 labQratory

X −ray 　diffraction　 and 　grazing　incidence 　X −ray 　diffraction

using 　synchrotron 　radiation ，　and 　the　correlation 　between
the　in−plane　crysta 王lograph重c　structure 　and 　coerciv 正ty　was

studied ．　 The 　coercMty 　was 　found 　to　depend 　on 　both 　the

in−plane　c −axis 　populatiQn 　 and 　strain ．　 This　 suggests 　that
both　magnetocrystalline 　 anisotropy 　and 　the　inverse　mag −

netostrictive 　 effect 　 govern 　 the　 coercivity 　 and 　 magnetic

arl正sotropy ．　 However ，　the　in−p玉ane 　 crysta 王lite　 size 　 of 　a 　Co
alloy 　layer　was 　the　same 　for　any 　deposition　parameters ．

Key 　words ： crystallographic 　structure ，　grazing 　incidence

X −ray 　diffraction，　in−plane 　c−axis 　population ，　in−plane 　strain ．
coercivity ，　 magnetic 　anisQtropy ，　 CoCrTaPt ／Cr，　 textured

NiP ／Al 　substrate

1．は じ め に

　磁 気記録媒体 に おけ る磁 性層 の 結 晶学的 構造 の 変 化 は磁気特

性 に さまざ まな 影響を及 ぼ す と考え られ る．こ れ まで に，Co 合

金磁性層の C 軸面内配向性に 関 して，放射光を利用 した微小角

入射 X 線 回折 法 に よ る評価
1）が報告 され て い る他，実 験 室型 X

線回折装置を 用 い た結晶格子歪み
21・3や 下地層 と磁性層の格子

整合
41
の評価，磁 性層の 結晶粒子サ イ ズ に 関す る TEM に よ る

評価
5）な どが報告 されて い る．しか し，膜厚数 十 nm の 微結 晶

薄膜で あ る磁性層の 結晶構造 に 関する 評価の 中で ，磁気特性 と

深 い 関連性が あ る と考 え られ る面 内方 向 の 結 晶学 的構 造 に 関 し

て 情報 を得 る手法は 限られて お り，面内方向の 結晶学的構造 と

磁気特性の 関連に つ い て は まだ 明確に は な っ て い ない．そ こで

本研 究で は，通常の 実験室型 X 線回折 装置に 加 え，面 内方向 の

結 晶学 的構 造 に 関す る情報 を得 る た め，放射光を 利用 した 微小

角入 射 X 線 回 折法 を用 い た 評価 に よ り，面 内磁 気記 録 媒体 の

磁気特性を変化 さ せ うる結晶構造 的因子 に っ い て 詳細 に調 べ ，

そ れ らの 中で 何 が 重要な 因子 と な っ て い る か を明 らか に する こ

と を 目的 と した．

2．実 験 方 法

　2．1　試料作製方法

　基板 に は すべ て 同
一

の テ ク ス チ ャ （円周方 向，中心 線平 均粗

さ R 、　・＝　5．2　nm ，中心線深 さ Rp − 27　nm ） を施 した Nip め っ き

Al−Mg 合金 を 用 い ，　 Ar ガ ス を 使用 し た DC マ グ ネ ト ロ ン ス

パ
ッ タ リ ン グ法 に よ り，Cr 下地膜 50nm ，　CoCrTaPt （以 下，

Co 合金 と 略す ）磁 性膜 30　nm ，　DLC 膜 12nm を順 次成 膜 し

た．また，Cr 下地 層 の 結晶構造評価 用 と して ，　 Co 合金 磁性層

無 しで ，そ の 他 の 層構成 が 同
一

の 試料 も作製 した．変 化 させ た

成 膜条 件 は，基 板予備 加熱 温度お よ び Cr 下地層 と Co 合金磁

性 層 の ス パ ッ タ時 の 基 板 バ イ ア ス 電 圧 で ，基 板温 度 を 100 ℃．
160 ℃，190℃，260℃ の 4 条件，基 板 バ イ ア ス 電 圧 を，OV ，
− 150V ，− 250 　V ，− 400V の 4 条件，そ れ ぞ れ 独立 に変 化 さ

せ た．

　 2．2　試料 評価 方法

　試料の 磁気特性は，振動 試料型 磁力 計 （VSM ）を用 い て ，媒体

の 円周方 向，半 径方 向 に っ いて の 保磁 力 を測 定 した．

　試料 の 結 晶構 造 は，まず，実験 室 型 X 線回折装 置 を用 い て

e−2θ ス キ ャ ン 測 定を 行 い ，媒 体 の 表 面 に 平行 な 結 晶面 か らの

情 報 を得 た．

　 さ らに ，膜厚数 十 nm の 微結 晶薄膜 で あ る磁性 層，下 地層の

膜 面 に 垂 直 な結 晶面 か らの 回折 X 線を検出す る た め に，放射

光 利用 微小角入 射 X 線回折装置 （高 エ ネル ギー
物理 学硯究所

放射光実験施設 ビ
ーム ラ イ ン BL 一正7C）

6）を用 い て ，円周 方 向お

よ び半径方向で，媒体表面 に垂 齎な結晶面か らの情報を 得た．
主 な 測定 条 件 は，測定 波 長 λ ＝O．1nm ，媒体表面 へ の 入 射角

ψ＝0，2
°
，検出仰角 μ

一2
°

で ，面 内に お い て e−2θ ス キ ャ ン 測定

を行った．

　結 晶構造 の 評 価項 目は， X 線回折法 に よ り評価可能な結晶の

基 本的構造で あ る c 軸面 内配 向性，結 晶格子 歪 み，結 晶粒子 サ

イ ズ ，格子 整合 の 4 項 目と した．
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3．実 験結果 お よび考 察

　 3，1c 軸面内配 向性

　 Co 合 金結 晶 の 磁 化容易 軸 で あ る c 軸 の 薗 内 で の 配向性 を 評

価する た め に，放射光利用微小角入射 X 線回 折で ，c 軸に 垂直

な Co 合金 （GO2 ｝面およ び c 軸に 平行 な Co 合金 ｛100 ）面か らの

回折 X 線 強度 を媒体 の 円周 方 向，半 径方 向に っ い て それ ぞ れ

測定 した．こ こで，円周方向の 結晶面，半径方向の結晶面，と

記 述 す る場 合 の 円周方 向，半 径方 向 とは，結 晶面 の 法線 の 方 向

を 意味 して い る．

　 Fig，1 に Co 合金 （oo2）面か らの 回 折 x 線強度と保磁 力 Hc

との 関係 を示す．Co 合金 （002）ピーク強度 が強 くな るに 従 っ

て 保磁力 も高 くな り，こ の 結果 は，c 軸配 向性の強 さが 保磁力

の 値 を支配 す る重 要 な因子 で あ る こ とを示 して い る．

　 Co 合金 （002）ピ
ー

ク の 絶対強度は 配向 した c 軸の 密度 に対

応 した量 で あ る が ， CQ合 金 （002）ピーク の み の 評価で は ，
　 c 軸

が面 内で 等方的 で あ るの か，面 内 で c 軸 の 異方 性が生 じて い る

の か 区別は っ か な い ．そ こ で ，c 軸の 面内で の 異方性 を表す指

標 と して，円周 方 向 と半 径方 向 そ れ ぞ れ に つ い て の CQ 合金

（002）と Co 合金 （100）回折 ピ
ー

ク 強度比
1）
の 比 1〜，ir／Rradを と

り，円周方 向 の Co 合金 （002）ピー
ク 強度に 対 して プロ ッ ト し

た もの を Fig．2 に 示 す．こ こ で ，

　 　 Rcir＝∬cir ［Co 　alloy （002）］／∬Lir［Co 　ailoy （100）］

　 　 Rrad＝lrad［CO　al畫oy （002）］／irad［Co 　allOy （100 ）］

　　ム1，［Co　alloy （002）］： 円周方向の Co 合金 （002）ピ
ー

ク 強度

　　i。i，匚CO　alloy （100）］： 円周方 向 の CO 合金 （100 ＞ピ ー
ク 強度

　　i，ad ［Co　allOy （GO2＞］： 半径 方 向の CO 合 金 （002 ）ピ
ー

ク 強度

　　∬，。d［Co　alloy （100）］： 半径方向の Co 合金 （100）ピ
ー

ク 強度

で あ る．これ に よ る と，円周方 向 の Co 合金 IOO2）ピ ー
ク 強度

が 強 くな る と と もに c 軸 の 面 内 で の 異方 性 （円周 方 向へ の 集 積

度 ） が 大 き くな って お り，こ の こ と は，円周 方 向の Co（002）

ピーク 強度 の 増 加 は，．単に 基板 へ の C 軸配 向性 が増大 した こ と

の み に よ る結果で は な く，c 軸 の 面 内 に お け る 円周方 向 へ の 集

積 が 起 こ っ た結 果 で あ る とい うこ とを示 して い る．

　 Fig．3 に R。i，／R ，。d に 対す る保磁 力 の 円 周 ／．半径方向比 H ， 。i．／

鼠 ，。d を 示 す．1〜。i，／R ，。d の 増 大 と と もに H ，　ci，IH。，ad も増大 し て

210

ア

　 　 6i

モ 5

ど
　 　4o
二
呵」
あ

ど
ω

藍 
斜

三

321

　 9
ゆ o

o
凶

oo
o

Fig．2Co
　alloy （002）intensity　Ici，（circumferential 　direction）．

0
　 0　　　　1000　　 2000 　　3000 　　4GOO 　　5000

Co　aIloy （002＞　intensity　　IcL，（arb ．units ）

Intensity　rat 童o 丿〜ci，／1〜，ad 　as 　a 　function　of 　the

2

81

6

4

2

1

80。

蕃」
o
工
＼

と。
o
工

　
o一
尸
邸」
　
＝

o一
胡

 

←⊂
o一
」
oo

＝

砧
o

　

ゆ

8

O

o

o

oo

　 　 　　 　 01234567

　　　　　　　 1ntenSity 　ratio 　Roir／Rrad

Fig ．3　ffc　 orientation 　ratio 　Hc 　ci，／H 。
　rad 　 as 　 a　function

of 　the　intensity 　ratio 　Rc
正r／1〜rad．

お り， c 軸の 面内に おけ る異方性の 増大 と，磁気異方性の 増大

とが直接 対応 して い るこ とが わか る．

　以 上の 結果 に よ り，C 軸の 面 内で の 円周方 向 へ の 配 向度 ・異

方性 の 増 大 とい う現象 と，H 。
・磁 気異方性増大 との 関連が 示 さ

れ た，

　3．2　結晶格子歪 み

　実験室 型 X 線 回折 装 置 と放射光 利 用微小角入 射 X 線回折装

置を用い た 測定 に よ り，面内で の 円周 方向，半 径方 向の Co 合

金磁 性層 の 結 晶格子歪 み に っ い て 評衢を 行 っ た，

　面内歪み 導出は，以 下 の よ うに行 っ た．

　 円周方向に X 軸，半径方向に y 軸，膜 厚方向 に Z 軸を と り，
x，・y，a 方 向の 歪 み を ε。，ε

，，ε、とす る と，応 力 と歪 み の 関係式
7）
に

よ り，歪 み の 間 に は以 下 の 関係式 が 成 り立 っ ．

ε・＝＝− 1 −
。
（E＝＋・v） （1）

こ こで，y は ボ ア ソ ン 比 で あ る．

　純 Co の 面 間隔 を x 。，y。，　z。 と し，　 Co 以外 の 元素 の 固溶や 膜中

に 取 り込 ま れ る ガ ス な ど に よ り磁性 層 の 無歪 み で の 格子 定数 が

純 Co に対 して （1＋ 勧 倍 に 等 方的 に変 化す る と仮定す る．さ ら

に，測定 され た面 間隔 を x，　Y，z とす る と，歪 み は，
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　　　　x
．一．

〔1−fk）Xo 　　　 y−（1＋ le）Xl、
　　

Ex＝
　（1羅 蕩

一 ε广
　（1＋ 緲 。

’

　 　 　　 9
−

（1十h）Zo
　 　 εt

＝
　　　　　（1＋ fe）Xo

式 （2）の 3式を式 （1）に代入 して h に っ い て 解 くと，

h 一  ≒ID・ 了転（
x

詰 ＋ 气 ）

（2）

（3）

とな る．式   ，（3）に よ り面 内 の 歪 み を求 め るこ とが で き る．

　膜厚方向 （a 方向）で は，Co 合金 （110）の面間隔の 測定値を

z と して 使用 した．円周方向お よ び 半径方向で は，検出さ れ た

Co 合金 （100），　Co 合金 （002），　Co 合金 （1011 の 面 間隔 測定 値 と

純 Co の そ れ ぞ れの 面 間隔 との 差 を，純 Co の 薗間 隔で 割 っ た

値 の 平均値を （x
−−
Xo ）／Xo，（y− yo）／yo と した，ボ ア ソ ン 比 は，純

Co と 同 じ O．31 と仮定 した．

　以 上 の よ う に して 求 め た Co 合金 磁性層 の 面内歪み と保磁力

との 関係 を Fig．4 に 示す，面 内圧 縮歪 み が 増大す る に 従 い 保磁

力が 増 大 す る傾向が あ り，歪 み が保 磁 力を変化 させ る要因で あ

る こ とを示 唆 して い る ．た だ し，円周方 向 と半 径方向で 傾 き が

違 っ て お り，円周 方 向の 傾 き の 方 が 大 き くな っ て い る の は，保

磁力を 変化 さ せ る要 因 と して ，先 ほ ど述 べ た c 軸面 内配 向性 の

影響 が 入 っ て い る た め と考 え られ る．

　 3．3　結晶 粒子サ イ ズ

　微 小 角入 射 X 線 回 折 法 に よ る 回 折 パ タ
ー

ン の 比 較 的 強 い

ピ ー
ク で あ る Co 合金 （OO2 ）ピーク の 半値 幅 に Scherrerの 式

s］

　 　 　 　 　 　 κλ
　　　　　　　　　

．
　　　　　　　　　　　　　　　 （4）　 　 D ＝

　　 　 　 （β
一

∂）cos θ

　（1）： 結 晶粒．子サ イ ズ，K ：Scherrerの 定 数 （0，9 と した ），λ： 測

　 定 X 線波 長，B ： 半 値幅，　b： 測 定系 に よ る 回折 線 の 広 が り，θ：

　 回折線 の ブ ラ ッ グ角）

を用い て 円周 方 向 と半径 方向の 結品粒子サ イ ズ を求 め，保磁 力

と の 相 関 を調 べ た．そ の 結果，どの 試料 も円周 方 向，半径方 向

と もに 結晶粒子 サ イ ズ は 約 11　一・　12　 nm で ほ と ん ど変化が な

く，今回 の 試 料 に お い て は結 晶 粒 子 の サ イ ズ ・形状 が 面 内で の

保磁 力の 異 方性 を生 じさ せ る要因 に は な って い な い こ と が 明 ら

か とな っ た．
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Fig ．5　Coercivity　 as 　 a　function　of　the　 mis 丘t

parameter ．

　3．4 格子整合

　 微小 角入 射 X 線回折 法 を用 い て ，面 内 に お け る Cr 下地層 と

Co 合金磁性層の 格子 ミス フ ィ ッ ト量 を評価 し た．　 Cr 下地層 と

Co 合金磁 性層 の 基 板面 に 対 す る配 向 は そ れ ぞ れ Cr（IOO），　Co

合金 （110）配向で あ り，面 内 で は Cr（110）面の 面 間隔 の 2 倍と

Co 合金 （00D 面の 面間隔がか な り近 い 値で 対応 して い る，そ

こ で，ミ ス フ ィ ッ ト量 と して Parker らの 論 文
4）と同様 の

　　　　　　　0 、。pC。。、i。厂 Ma 、。。Cr
　 　 　　 　 　　 　 　　 　　 　 　　 　 　　 　 　　 　　 　 　 （5）　 　 Misfit＝
　　　　　　（c、。，c。 。，1。v ＋ 百 α

、。cc ／／2

　 （ch。pc。。II。，
：CO 合金 の c 軸の 格 子定数，　 ab。cc ，：Cr の a 軸 の 格子

　定数）

を採用 した，た だ し， 我 々 は 面内 で の 円周方向， 半径方向に っ

い て それ ぞれ Cr下 地層，　 Co 合 金磁性 層 の 面 間 隔を求 め，実際

に は 以下の よ うな 計算を行 っ た．

　 　 　　 　 　　d［Co　alloy （002）］−d［Cr（110）］
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（6）　 　 Misfit＝
　　　　　　（d ［Co 　alloy （002 ）］十 d［Cr（110 ＞］）／2

　（d［Co　alloy （002）］：Co 合金 （002）面間隔，　d［Cr（110）］：　Cr（110）

　 面 間隔 ）

　 こ の よ う に し て 求め た Cr 下地層 と Co 合金 磁 性層 の ミ ス

フ ィ ッ ト量 と保 磁力 Hc と の 関係 を Fig．5 に 示 す．大 ま か な傾

向 と して ，ミ ス フ ィ ッ トが 大 き い もの ほ ど保磁力が 高 くな っ て

い る よ う に み え る．今回 の 試料 に お い て，面 内 ミ ス フ ィ ッ トと

面内歪み の 間 に は 正 の ミ ス フ ィ ッ ト
．
量が 大 き い （Cr 下地層よ

り も，Co 合金磁 性 層の 格 子定数 の 方 が 大 きい ） もの ほ ど Co 合

金 磁 性層 の 面 内圧 縮歪 みが 大 きい と い う傾向が み られ，Cr 下

地 層 と Co 合金 磁性層 の 界面で の ミス フ ィ ッ トが 面内で の圧 縮

歪 み を生 じ させ て い る
一

因で あ る 可能 性 が あ る．

　 3．5 面 内配 向現象 の メ カ ニ ズム に 関 す る考察

　 c 軸 が 円周方 向 に配 向す る メ カ ニ ズ ム に っ い て 以下 に 考 察す

る．Fig．6 は，成膜 条件 （基 板 予備加 熱温度，基 板バ イ ア ス 電

圧 ） に対す る，c 軸の 面内 で の 異方 性 を表す指 標 と して 採用 し

た 1〜。i／R ，ad を示 す．実験室 型 X 線回折 装 置 に よ る評価結 果 と

合 わ せ て 考 え る と，基 板温 度 が 低 く基 板 バ イ ア ス 電 圧 が 低 い と

き は ，Co 合金 の 結 晶配 向 は 3 次 元的 ラ ン ダ ム な 状態 で あ る が，

基板 温度 ま た は 基板 バ イ ア ス 電圧 が 増加 す る に っ れて ，CQ 合

金 （110）面 が 基 板面 に 平行 な 方向に配 向 し，か っ ，そ れ と同 時
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に C 軸の 面 内で の 異方性が増加 して 円周方 向へ C 軸が 集積 して

くる，とい う の が Co 合金結晶の 結晶配向変化の 概略で ある．

磁 駐層 の 配 向 は下 地層 の 配 向 に影響 を受 け る場 合が多 い はずで

あ るが，Cr下地 層の 場合，結晶が 立方晶で あ る た め 特定の 結晶

面 が面 内 の あ る方 向 （例 え ば円周方 向） に 配 向す る と，そ の 方

向と垂 直な 方向 （半径方向）に も必ず結晶面が 存在する こ と に

な り，Cr 結晶が 円周方向 と半径 方向で 異方性を生 じる こ と は

理論的 に あ り得 な い ．また，円周方 向 と半径 方 向それ ぞれの Cr

下地 と Co 合金磁性層の格子整合と，　 c 軸面内異方性 と の 間に

は，例 え ば格 子整 合 の 良 い 方 向 に軸 が 向 くとい っ たよ うな，因

果 関係を示す結果 は得 られ な か っ た．これ ら の こ と を考慮す る

と，基 板温 度およ び基板バ イ ア ス 電 圧 が高い場合に は，基板表

面 で の ス パ
ッ タ粒 子 の 運 勤 エ ネ ル ギーが大 きい た め に核 形成 開

始点が テ ク ス チ ャ
ー

に よ る ミク ロ な 溝に 沿 っ て 生 じ，核形成の

際 に六 方 晶系 の Co 合金 結 晶 自身 が持っ 結 晶学 的異方 性や磁 気

異方性な ど に よ り，c 軸が テ ク ス チ ャ
ー
方向に 配向す る とい う，

CQ 合金 結晶成 長 の 異方性 が生 じた可 能性 が推察 され る．

4．ま　 と　 め

　同
一

の テ ク ス チ ャ
ー

を施 し，成膜条件 （基 板予備 加熱 温度，

基板 バ イ ア ス 電 圧） の み を変 化 さ せ た Al 基板 Cr 下地 の Co

CrTaPt 媒体に っ い て ，実験 室型 X 線 回折装 置 と放 射光 利用 微

小角 入射 X 線 回折装 置 を用 い て 面内方向の 結晶学的構造 （c 軸

面 内配 向性，結 晶格子 歪 み，結晶粒子 サ イ ズ，格予整合）を評

価 し，保 磁力 と の 関係を 調 べ た．

　そ の 結果 ，
c 軸面内配向性 ， 面内の 結晶格子歪み に保磁力 と

の 相関 が み られ，こ れ らの 二 っ の 因子 が，今回 の 系 に お い て 保

磁 力お よ び磁気異方性 を支配す る要因で あ る こ と が 示 され た．
した が っ て ，Co 合金 の 結晶磁気異方性お よ び逆磁 歪効果が，媒

体の 保磁力お よ び磁気異方性 を変 化 させ て い る重要 な メ カ ニ ズ

ム で あ る と考え られ る．そ れ に 対 し，面内の 結晶粒子サ イ ズ に

変化 はみ られ なか っ た．ま た，Cr下 地層 と Co 合 金磁 性層 の 面

内で の 格子整 合は，歪 み を介 して 保磁力に 関与 して い る 可能性

が あ る．
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