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　 Co−rFezO3 　perpenclicular 　magnetic 　recording 　media 　were

prepared　by 　the　CQO −FesO4 　single −layer　deposition 　method ，
which 　is　more 　suitable 　for　mass 　production　than 　the　CoO ／

Fe304　multilayer 　deposition　 methQd ．　 Moderately ＜100＞−

oriented 　Co 一γFe203 　medla 　with 　intermediate　perpendicular
anisotropy （K ．＝”6，0× 105　erg ／cm3 ）were 　prepared 　 with 　 a

wide 　range 　of 　film　thicknesses　and 　oxygen 　partial　pressure
used 　in　deposition　 of 　 NiO 　 underlayers ，　 These　 media

showed 　 a　 superior 　 high−density　 recording 　 performance

comparable 　 to　 that　 of 　 highly ＜100 ＞−oriented 　Co 一γFe20a．
media 　 with 　large　perpendicular 　 anisotropy （κ u

隔1．4 ×106
erg ／cm3 ）．　 It　is　surmised 　that　the　superlor 　performance 　of

these　 media 　 was 　supported 　by　the　longitudinal　magnetic
component 　as 　well 　as 　the　perpendicular　one ．
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1．は じ め に

　γFe20謬薄膜 は酸化 物で あ る ため，金属 薄膜 に 比 べ ，化 学的安

定 性 や硬度 の 面で ，よ り耐 久性 に優 れ る材 料で あ る と い え る，

ま た 磁 気特性の 面で も，高保磁 力化が 可能で あ る こ とか ら，こ

れ まで に 磁気記録媒体と して，作製方法
il刈 ，耐久性

5〕，記録再

生特性
el．η な どに 関す る 多 くの 研 究 が な されて きた．ま た，近

年 の ハ ー
ドデ ィ ス ク ド ライ ブ に は MR ヘ

ッ ドが 使用 され 始め

た た め，以前の イ ン ダ ク テ ィ ブヘ
ッ ド に対す る 高出力 媒体よ り

も低 ノ イ ズ ・高 SIN 媒体の 設計 ・開発 が 要求 されて い る，酸

化物薄膜媒体 は ， 高密度記 録時 の ノ イ ズ特 性 に お い て も金属 媒

体 よ り優れ て い る こ とが報 告
81

されて い るこ と か らも，今後の

薄膜媒 体 と して 注目す べ き材料の ひ とっ で ある とい え る．

　著者 ら は，Co 含有 γFe203（Co一γFe203）
9〕の 垂 直磁気 記録媒 体

の 開 発 を 目的 に ，Co −rFe20u 結晶の 磁化容易軸で あ る 〈100＞

軸を，膜面に 対 して 垂 直 に 配向さ せ た膜 の 作製を検 討 した結

果，結 晶 配 向 制 御 用の Nio 下 地 膜 上 に 成 膜 し た CoO ／

FesO4 積層膜 を熱 処理す る方 法を 見 い だ し た
［°）．得 られ た膜 は，

結晶異 方性 と磁歪 に よ る異方性が 相乗 さ れ る た め，大 きな垂 直

異 方性 エ ネ ル ギーを もっ と と もに ，少 な い Co ド
ー

プ 量 で 5

kOe まで の 大 き な 保磁力 を示 す こ とが わ か った．ま た，記録 特

性の評 価
m

で も，優 れた耐 久性 と良 好 な 記録密度 特性を 示 し，

将来 の 高密度 磁気 記録媒 体 とな り う る可 能性を 見 い だ した．

　 しか し， こ の CoO ／Fe304 積層膜法に よ る作製で は，2個 の

タ
ーゲ ッ トを用い た交互 の 成膜が数回必要で あ るた め，使用す

る ス パ ッ タ装 置 や生 産性 に 大 き な 制約 を与 え る こ と に な る，ま

た，こ の 媒体の 特徴を金属薄膜媒体 と比較 して 挙げ る と，第 1

に Co−Cr 系垂 直記録媒体 に比 べ て 大 きな面内磁化成分を もっ

こ と，第 2 に Co 基長手 記録媒体に比 べ て 大きな膜厚 （0．1μ m

以上）で も優 れ た記 録特性 を示 す こ とが あ る．した が っ て，垂

直磁気異方性が 記録特性 に及 ぼ す影響 も，膜面に 対 して 垂 直方

向 の み に 1軸 の 大 きな 磁気 異 方性 を もつ Co−Cr系垂 直記 録 媒

体と は異 な る こ と が 予測され る．

　本報告で は，ま ず，Co マ Fe203媒体作製の 効率化を 図る 目的

で，CoO／Fe304積層膜法に換え て，　 CoO −Fe304単層膜法を開

発 した こ とを述べ る．次 に，上 述 の 特徴 を解析 す る た め，垂 直

磁気異方性を変え た 媒体 を作製 し，磁気特性お よ び 記録特性を

調べ た こ とを報告す る．

2．実 験 方 法

　媒体作 製過 程 中の 成膜 に は，RF ス パ
ッ タ装 置を 用 い た，成

膜時 の 諸 条件 を Table 　1 に 示す．

　Nio 膜 は，直径 3 イ ン チ の Ni 金 属 夕一ゲ ッ ト を用 い ，　 Ar 十

〇2 混合 ガ ス 中で ，騫温 の ガ ラ ス デ ィ ス ク 基板 上 に 反 応 ス パ
ッ

タ リ ン グ して 得 た，4nm ／min の 成膜速度 で ，膜厚 60〜350

nm の NiO 膜を成膜 した．次に CoO −Fe304 単層膜を，直径 3

イ ン チ の Fe−Co 合 金 タ ーゲ ッ ト を 用 い ，　 Ar 十 〇 2 混 合 ガ ス 中

で，200DC に加熱 した NiQ 膜上に 反応 ス パ
ッ タ リン グ して得

た．成膜は 基板回転式 と静止対向式で 行 い ，CoO −FeaO4 の成膜

速度は 4〜20nm ／min で あ っ た．この 膜を大気中 260〜350℃

Table 　l　Sputtering　conditions
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で O．5〜2 時間熱処理 し，膜厚 60〜130　nm の Co一γFe20s膜 を

得た．本媒体 に は 保護膜は設けて い な い．膜の結晶構造 は X 線

回折 （Fe−K 。）で ， 組成 は ICP に て 調べ た．膜厚お よ び表面の 中

心 線平 均粗 さ （R ∂，最大 高 さ 〈Rm 。．）は表 面粗 さ計で 測定 した．

膜表面の 粒子径は，原子 間 力顕微鏡 （AFM ＞で 観察 した．磁気

特性 は室温 で VSM に て 測定 した．

　記 録特性 は ギ ャ ッ プ 長 が約 0、2 μ m の ハ イ バ ン ド 8 ミ リ用

MIG ヘ
ッ ド （TSS ヘ

ッ ド）を用 い ，自重に よ るス ラ イ デ ィ ン グ

コ ン タ ク ト方 式 で 評価 し た．媒 体表 面 に は ヘ
ッ ドの 摩 耗 を 低減

す る た め，パ ー
フ ル オ ロ ポ リ エ

ー
テ ル 系潤滑剤 （Fomblin 　Z

DOL ） を塗 布 した．　 ヘ
ッ ド ・媒体 の 相 対速度 は 2m ／s と し，

デ ィ ス ク と の 接 触 面 に か か る ヘ ッ ドの 重 さ は 900mg （169．8

kg／cm2 ）で あ っ た．比 較の 市販媒体 （MR ヘ ッ ド用 Co 基 長手

記 録媒 体） も同装 置 ・同条件 で 評価 した．

3．実験結果 お よ び考察

　3．1 作製の 効 率化の検討

　 こ れ ま で ，Co一γFe203媒 体 は，
　 Co と Fe の タ

ーゲ ッ ト を ス

パ
ッ タ リン グ して 得 られ る CoO ／Fea．　04多層 膜 か ら作製 して い

た。この 成膜過程 を，Co−Fe合金 タ
ー

ゲ ッ トの ス パ
ッ タ リン グ

に 換えて 検討 した結果， 同様な成膜 条件に て，結晶配 向や表面

粗 さを再 現 した CoO −Fe30．i　Pt層膜 が 得 られた．こ れ ら Fe304

膜 は，垂直磁気異 方性お よ び 保磁力 （300〜7000e ＞が 小さい こ

と な どか ら，こ こ で 目的とする媒体に 適 して い な い た め，熱処

理 に よって Co一γFe203 膜 に 変 態 さ せ る 必 要 が あ る．　 CoO−

Fe304 単 層 膜 を 熱処理 して 得 られ た Co一γFe20s 膜 は，　 CQO ／

Fe304多層膜か ら得 られ る膜の 結晶配向 （Fe304 も Co一γFe20s

もス ピ ネ ル 型結 晶構 造 で あ る た め，変 態 に よ る配 向性 の 変化 は

な い ），表 面 粗 さ，磁気 特性 を再現 して い る こ とを確認 した．

CoO −Fe30．i　Pt層 膜法 で は，複 数 タ
ー

ゲ ッ ト や繰 り返 し成 膜 が

不必要で あ る こ と か ら，CoO ／Fe304積層膜法 に比べ ，成膜の 大

幅 な 効率 化が達 成 で き，媒体作 製 レ ート も含 め 工 業的 な 生産 に

対応 で き る 可能 性 が 見 い だ せ た．

　
一一

般に，磁気記録層の 粒子径や 表面粗さ は，記 録再生 特性 に

大 きな影響 を与 え る。本 報告 で は，AFM を用 い て，　 Co 一γFe203

媒体 表面 を観察 した （Fig．1），観察方 法 （TEM ，　SEM な ど） に

よ っ て も粒
．
子径 の 値 は異 な る

12）
が，Fig．1 か ら求め た平均表面

F孟g．l　AFM 　image 　of　the　surface 　of 　a　Co一γFe203 （90
nm ）fi王m ，　 obtained 　by　 annealing 　 at　270 ℃ for　l　h，　on
an 　NiO 　underlayer （110nrn）．
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粒 径 は 33nm で あった．ま た，岡膜の Ra，Rm。。 は そ れ ぞ れ O，9

nm ，9．7　nm で あ り，高 密度 記 録 に有 利 な平滑な表面で あ る こ

とがわ か っ た．

　3．2　垂 直磁 気異方 性に よ る影響

　 こ れ まで の 知 見か ら，本方 法 で 作製 し た媒体の 垂 直磁 気異方

性の 大き さ は，COtFe203 の く100＞軸配 向性 に よ っ て 変化 す

る こ とが わ か っ て お り，大 き な垂 直磁気異 方性 の 媒体 （＜100＞

Coマ Fe203 ）を 作 製 す る た め に は，良 好な 〈10G＞軸配 向 し た

NiO 下 地 膜 ［Nio 下 地 膜 の x 線 圓 折 ス ペ ク トル の （200）面

ピ ー
ク と （lll）面 ピークの 強度 比 ： i

｛2。。卜／∬
〔111 〕

＞ 20 ］ を用 い る必

要 が あ る，ま た，ic200
〕／1〔ll1 ）

は Nio の 膜厚 （δ． iO）に よ っ て 変化

し，こ の 値 が 20 よ り大 きな 膜 は，δNiO ≧ 100 　nm で 得 られ る こ

と が わ か っ て い る
13）．しか し，本実験 か ら，δNiO ≧ 100　nm で も，

NiO の 成膜酸素分圧 （Po2＞に よ っ て J
〔2。。）IJ田m ］

が 変 化 す る こ と

が わかった （Fig．2）．こ れ は，　Po2が 小 さな 領域で は Ni金属 が，
一
方 Po2が 大 き な領 域 で は Niq （x ≧ 1）が 生成す る た め だ と考

え られ る． こ の よ うな条件下で 得 られ る 1
（200 ）／／clm ≦ 20 の Nio

下地 膜を 用い て 作製 した C （）
一
γFe203 　Ut体 は，垂直磁気異 方性

が小 さ くな る こ とが予測され るが ， そ の よ うな媒体に お い て も

良好 な 高密 度 記録 特性 を示 す な らば，媒体作製時 の NiO 下地

膜の成膜パ ラ メ
ー

タ制御に大 き な マ
ー

ジ ン が 得 られ る こ と に な

る．そ こ で 以 下 に Iczo。】／／〔1、、）≦ 20 の NiO 下地膜上 に 作製 した

Co一γFe203媒体 （以下 semi −〈100＞Co一γFe203 と呼 ぶ ） に っ い

て 詳 し く調べ た こ と を述べ る．

　 semi −〈100＞Co一γFe203 の X 線回折 ス ベ ク トル （Fig．　3）に は，

＜100 ＞Co
−
rFe20a．に み られな か っ た

10）
（311）面 ピ ー

クが 現 れ て

お り，Co一γFe203 の く100＞軸 配 向性 が 弱 く な っ て い る こ

とが 考 え ら れ た．1〔200 〕／Jo… と そ れ ぞ れ の 上 に 作 製 し た Co一

γFe203 媒 体 の 各磁気 特性 の 関係 （Fig ．4）か ら，　 Jc20。｝／ムu1 ｝≦20

の 下地 膜 を用 い た場 合 に は，明 らか に 垂 直磁 気異 方性 が 減少 し

て い る こ と が わ か っ た，semi 一く100＞Co−rFe20s の 代 表 的 な 磁

化 曲線 か ら求 め た垂 直 異方 性 エ ネ ル ギー
は 6．O × 105　erg ／cm3

で あ り，同 じ垂 直方 向保 磁 力 （E 。⊥〉の く100 ＞Co −rFe203 の 値

（1．4 × 106erg／cm3 ）の 1／2 以下 と な っ て い た （Fig，5）．

　次 に semi −〈100＞Co一γFe203の 言己録特性を 評 価 した こ と に っ

い て 述 べ る．まず 紘 ⊥ が約 250GOe の 媒体に っ い て，低密度

（孤立 波） の 規 格化 再 生 電1モEp と 再生 電圧 が 1／2Ep とな る記

3025

　 20

＜　f5
港

昌 1。

500

．0630 ．068　　　　　　 D．073 　　　　　　0．078

　 　Po ， （mTorr ）

Fig．2　1ntensity　 ratio 　 of 　NiO （200）and 　 NiO （llr）in
the　X −ray 　diffraction　spectrum ，　Jc2。。）／lailr，　vs．　Po2（Nio ）

of

a110nm 　thick　NiO 　unClerlayer ．
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Fig．3　X −ray 　diffraction　spectra （Fe −Ka ＞of （a ）an 　NiO
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Co−rFe203 　medium 　prepared　on 　the　NiO 　underlayer ．
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Fig ．4　ic2uo
】／如 11　dependence　 of　the　maglletic 　proper ．

ties　of　Co−一γFe203 　with 　H 。ユ．≒ 25000e 　prepared 　on 　the

NiO 　underlayer ．

録密度 D5。
の Co−rFe20s膜厚 依存性 を調 べ た結果を Fig．6 に

示す，膜厚 が 60〜130nm の 範囲で は，　 Ep は 90　nm まで は増

加 し，そ れ 以 上で は 飽和 した．一方，D5 。 はわず か なが ら減少す

る傾向に あ っ た，そ こ で，膜厚 90nm の媒体に っ い て，記録特

性 の ffc⊥ 依存性 に っ い て 検討 した （Fig．7）．　 H 。⊥ が 1300〜

28000e の 範囲で は，　 Ep は単調 に増 加 した の に 対 し，　 D50 は

25000e 付近 で 最 大 とな る傾 向に あ っ た．なお，以上 の 記録特

性 の 測 定 は，101kFRPI で 最大 の 再生 電 圧 が 得 られ る Q，08
AT 。．，の記 録 起 磁 力 で 行 っ て お り，い ず れ の 媒体 に お い て も

オ
ーバ ーラ イ ト特性 （101kFRPI の 信号 を重 ね書 き した時 の

63kFRPI の 記録 信号 の 減哀率） か ら，飽和 記録 がで きて い る

条件 で の 評 価で あ る こ と を確認 して い る．Fig，6，　Fig．7 の 傾向

は，＜100 ＞Co一γFe203 の 場合
u1

と異 な っ て い る が，こ れ は 垂 直

磁 気異方性 が 減 少 した こ と に よ っ て ，記 録機構が 長手記録 的 な

もの に 近 づ い て い る か らだ と思 わ れ る．
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（a ）Semi−＜100＞Co−一γFe203　　（b ）＜100＞Co一γFe20s

．

Fig．5　Magnetic　hysteresis圭oQps 　of （a ）asemi −〈100＞
Co一γFe203　 medium 　［Co一γFe203（90　nm ）／NiO （110nm ）］

with 　Co／Fe皿0，03　 and （b）a 〈100＞Co一γFe203　 medium

匚Co
一
γFe203 （130 　nm ）／NiO （200 　nm ｝］with 　Co ／Fe ＝G．03 ．
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Fig．6　Co一γFe2031ayer　th至ckness 　dependence　 of　the

low−deIlsity　 normalized 　 reproduced 　 voltage 　 Ep 　 and

the　half−voltage 　dens星ty　D500f 　 semi −〈100＞CQ一γFe203
media ．
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Fig．7　Perpendicular　coerc 童vity 　Uc ⊥ dependence　of

Ep 　and 刀 500f 　semi −〈圭00＞CQ一γFe203　media ．

　以 上 の 結 果 よ り，semi
−〈100 ＞Co一γFe203 に お い て は，　 Co一

γFe203膜厚 が 90・nm ，　H 。、 が 約 25000e の 媒体で E
，，　D5。 と も

に 最大値を と る こ とがわ か っ た．こ の 媒体 と，同じ く膜厚，H 。⊥

を最適化 した 〈100＞Co一γFe203，お よび比較 と して 用 い た市販

媒体 の 諸元 を Table　2 に ，こ れ らの 記録密度特性の 測定結果を

Fig ．8 に 示 す．　 semi −＜100＞Cr γFe203 の 最適 丑。⊥ は他 の 媒 体

に 比 べ L5 倍程度大 きい が ， 冒頭 に 述 べ た よ うに，本 媒 体 は
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Table　2　Spec遣 cations 　of　Co 一
γFe203 　media 　and 　a

commercial 　hard 　disk

罰edia δ 。f　re。Drdi 一
ロ暮 layer〔μm ｝

He

〔Dの

Er・δ

〔G
・

μ m）

Substrate

Semi一く100＞ Cr γFe203
＜IOロ＞Co一γ Fe、03
Co  ercial 田｝for照 heado

．090
．13
一

2500（⊥）

L710ω
L775 （〃｝

22030
唾

1192

，5−inch　glass
2．5−inch　glas＄

3，5−inch　A1

50000e まで の E 。L が容 易 に 得 られ る こ とか ら，製 法上で の デ

メ リッ ト は な い ．semi −＜IOO＞Co一γFe20s の Ep，　Dso は，そ れぞ

れ 139nVp．pf ｛turn・μm ・
〈m ／s）｝，160　kFRPI で あ り，＜100＞Co一

γFe203 に 匹敵 す る 値 を示 す と ともに，市販の Co 基長手記録媒

体 よ り優 れた 記録 密度特性を 示 した，すな わ ち，Co−rFe203 媒

体 は垂 傾磁 気異 方 性が 減少 した もの に お い て も，膜厚，H 。⊥ を

最 適化 す る こ とに よ っ て ，優 れ た 記録特性を示 す こ と が 明 らか

と な っ た．

　以 上 の こ とか ら，COtFe203 媒 体 は，磁 化 曲線か らもわ か る

よ うに 垂 直お よ び 面 内の 磁 化成分 を 併せ も ち，記 録再生時に は

両者の 特長が 発現 す る 高密 度記録 に適 した 磁化 機構 を有 して い

る と考え られ る．

4．ま　 と　 め

　CQ一γFe203媒 体 の 作 製 に お い て ，　 CoO −Fe304単層膜法 を開

発 した こ と に よ っ て効 率化 が図 れ，実生 産 に 対応 で きる可 能性

が見 い だ せ た．ま た Co −rFe203 媒 体 は，　Nio 下地膜の 作製条件

を限定 しな くて も作製 で きる垂 直磁気 異方性 が 比較 的小 さ な媒

体 に おい て も，結果 的 に ，大 き な 難直磁気異 方性を もつ 媒体 と

同程 度の 優 れ た記 録特性を 示す こ とが わ か っ た．また，こ れ ら

Co −rFe203 媒体 は，良 好 な ノ イ ズ特性
14］ も示 す こ とか ら，今後

の 高密度磁気記 録媒体 と して 有 望視 で き，実 用化 を 目指 して さ

ら に詳 し く検討中で あ る，

謝 辞 本研究 の 実 施 に 当 た り，AFM 観察 に ご協 力い た だ

きま した広 島県立西 部工 業技術 セ ン タ
ー

の 桧垣和生主任研究員

に 深 く感 謝 い た します．

228

　

　

　

　

0
　

　

　
　

　
　

　

　
　

　
　　
0

　

　

　

　

0
　

　
　

　
　

　

　
　

　
　

　　
1

鬥｛（
 

＼

∈

Y
∈

ド
∈

混
＼ユー

q

＞
亞］

遣

　

　

　

　

畠
垈
。

〉

で

8
暑
2
含

鑑

　 　 　 10　　　 　　 　　　 　 100

Recording　density（kFRP［）

Fig．8　Bit　density　 response 　 curves 　for　a　 semi 一く100＞

Co一γFeε03　 medium （
一

●
一），　 a ＜100＞Co一γFe203 　 medi −

um （
・．・・

○
…．
），　and 　 a 　 currel 〕tly　 available 　IQngitudinal　hard

disk（…．△．．・・）．

文 献

1） Y ，Ishii，　A ．　Terada，0．　Ishii，　S．　Ohta，　S，　Hattori，　and 　K，　Makine ：

　　既 Trans．　Mag π．，　MAG ・16，　U 　14 （1980 ｝．
2） 田 上 勝通，西本幸三 ： 日本応 用磁 気学会 誌，5，141 （1981 ｝．
3） 0．Ishii　and 　I．　Hatakeyama ：f，　AppL 　Phys．．55，2269 （1984 ）．
4）　S．Ohta 　and 　A．　Terada ； Thin　Solid　Films，143，73 （1986 ）．
5） 宮本 孝典，北 　寿郎，佐 藤 勇武 ： 日本 応用磁 気学 会研究 会資 料，
　 　 46 〔6），49 （1986），
6）　S．Yoshii，0．　Ishii，　S．　Hattori，　T ．　Nakagawa ，　and 　G．　Ishida：J．
　　App 乙Phys．，53，2556 （1982 ）

7） 田 上勝通，青山森繁，西本幸．三．後藤文男 ： 電子 通信学会技 術報

　　 告，MR83 ・8脚37 〔1983），
8）　S．Tsuboi ，　T ．　Korenari，　 N．　Ishiwata，　K ．　Yamada ，　 and 　K ．

　　 Tagami：J．　Magn．　Soc．ノbn．，18（Suppl，　Sl），95 （1994），
9） K ，Tamari ，　T．　Doi，　and 　N ．　HQriishi：　Appl．　Phys．　Lett．．63，3227

　 　 （1993 ）．
10） 土井孝紀，田万里耕作： 日本応用磁気学会誌，20，73 （1996｝．
11） 安 藤貴之，山本節 夫，栗 巣普揮，松浦 　満，土井孝 紀，田万里耕

　 　 作 ； 日本 応用磁 気学 会誌，20，137 〔1996 ）．
12） 五 十嵐万壽和，細江　譲，屋久四男，松田好文，稲垣　譲，古

　　 澤賢司，成重真治 ： 電子情報通信学会技術報告，MR95 −7Z 　l

　 　 〔1996 ）．
13）　T ．DQi　 and 　K ．　Tamari ：J．　Appl．　Phys ，79，4887 （1996 ）．
14＞ 安藤貴之，山本節夫，粟巣普揮，松浦　満，土井孝 紀，田万里耕

　　 作 ： 第 20 回 日本応用磁気学会学術講演概要集，東京，1996．p，
　　 232 （日本応 用磁 気学会．東 京，1996）．

　　 1996 年 10 月 16 日受理，1997 年 1月 16 日採録

日本応 用磁気学 会誌 　Vol．21，No．4−2，1997

N 工工
一Electronic 　 Library 　


