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　Avariable・temperature 　scanning 　HaU 　probe　microscope

was 　developed　for　imaging　 a　 microscopic 　 magnetlc 盒eld

distribu口on ．　The 　microscope 　probes 　the　surface 　of　magnet −

ic　materials 　with 　a　micro −Hall　probe，　whose 　active 　area 　is

O．6−2，0μ m2 ．　 The　microscope
’
s　 operating 　temperature

range 　is　between 　room 　temperature 　and 　liquid　He　tempera・

ture．　 The 　results 　of 　observing 　magnetic 　images 　of　a　ther・

mally 　demagnetized　permanent 　Sr・ferlite　magnet 　at　room

temperature　and 　a　high −temperature 　 superconducting

NdBa2CusOy 　thin　film　at 　77　K　are 　presented ．

Key　words ： scanning 　Hall　probe 　 microscope ，　 magnetic

丘eld 　 distribution，　 magnetic 　 image，　 SrFri20is　 peTmanent
magnet ，　NdBa ！CusO ”

　high−temperature 　superconductor

1． は じ め に

　 こ れ か ら の 科学技術の 担い 手 と な る 材料応用 の 実現 に 向け

て ，磁気記録媒体に 代表 され る強磁牲体 の 磁 区，高温超 伝導体

の 磁 束量子 などの 微視的 な磁気 構造に 関心 が もたれ て い る．そ

の 磁気構造 を直 接観 察す るため の 測定手法に は従来か らさま ざ

まな 方 法 が あ っ た
1〕．と こ ろ が 最近 に な っ て ，走査型 トン ネ ル

顕微鏡 （STM ｝の発明
2
似 来 さ ま ざ ま な 用途 に 応 じて 開 発 さ れて

きた 走査型 プ ロ
ーブ顕微 鏡 と総 称 さ れ る

一群 の 測定機 器 に よ り

表 面磁場分布 を観察 す る こ とが可能 に な りt こ れ らが 微視的 な

磁 場分布観察の た め の 強 力 な手 法 とな りつ つ あ る．

？ 科学 技術振興事業団
tJapan 　Science　and 　Technology 　Corperation
現所 属 ：

”
電 子技術 総合研 究所，m

（株）日立製作所，… 東京工 業大学

大学院総合理 工学研究科

Present　address 　ttE監ectrotechnioal 　LaboratoTy．　MHitachi 　CorpO −

ration ，　and 　
ttttlnteTdisciplinary

　Graduate 　School　of 　Science　alld

Engineeh   ，　Tokyo 　lnstitute　ef　Technology

　その 磁場分布を観察す るた めの 走査型 ブ ロ
ーブ顕微鏡 と して

お もな もの に，磁気力顕微鏡
o「

， 走査 型 ス クイ ッ ド顕 微鏡
4L5），

走査型ホ
ール 素子顕微鏡が あ る

5
凧 その なか で磁気力顕微鏡

で は 磁場分布 の 空 間分解 能 は高い が 磁場の 値を定量する に は不

向 きで あ る．また，走査型ス ク イ ッ ド顕微鏡で は磁 場の値の 分

解 能 は非 常 に 高 い が 磁場分布 の 空間分解能 は 4 ミ ク ロ ン 程度

に と ど ま っ て い る．一方，走査型 ホ
ール 素子顕微鏡で は磁場の

値が 定量 的に 得 られ，磁場分布 の 空間 分解能 はホール 素子 の 徴

細 加 工 次 第 で 0，5 μ m 以 下 に ま で 高 め る こ と が で き る．そ し

て ，磁気記 録媒体 の 磁場分布の 評 価だ けで あれ ば室温 で の 測 定

で 十分 で あ る が，超伝導体の 磁 束量子を観察 す る に は 低温 で の

測定が 必要で あり，上記の 装置の な かで ， 走査型 ホール 素子 顕

微鏡は ホ
ール 素子の ホ ール 係数の 温 度較正 さえ行え ば 温度可変

の 環 境下 で 測 定 が可 能 で あ る．そ こ で ，温 度可変型の 走査型

ホ ール 素子顕 微鏡の 開 発を行い ，熱減磁状態の フ ェラ イ ト と高

温 超伝導体薄膜 NdBa2Cu30 ， の磁 場分布観察を行 っ た．

2．実 験 装 置

　Fig．1 に 開 発 した走査型 ホ
ー

ル 素子顕微鏡 の 概要を 示す，

ハ ード ウ ェ ァ ，ソ フ トウ ェ ア と も STM と同様で あ り，磁場像

は ホ
ー

ル 素子を ピ エ ゾ素子に よ り走査 し なが らホ ール 電圧をモ

ニ タ
ーす る こ とに よ っ て 得 られ る．また，ホ ール 素子の メ サ の

角か ら トン ネル 電流 を検 知 す る こ とに よ り，同 時に STM 像 も

得 る こ とが で き る．こ の ホール 素子 は GaAs ／Al．Gai−xAs の ヘ

テ ロ 構 造 を 電 子 ビーム リ ソ グ フ ィ
ー

ま た は フ ォ ト リ ソ グ ラ

フ ィ
ーに よ って 作製 し た もの で，感 磁部 の 大 き さは O．6〜2．0

μm 角で あ る．Fig．2 が電子 ビーム リソ グ ラ フ ィ
ーを 用 い て 作

製 した ホ ール 素 子 の 一例 で あ る．Fig．2 の 右側 に 見え る線幅

約 0．6 μm の 十字の 交差す る部分が 感磁部で，ホ ール 素子の 周
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　　 Magnetlc　mlage 　　STM 　image
Fig、　l　Schema しic　diak

’
ram 　of 　a　scanning 　Hall　probe

mlcro3CQpe 、

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　5 μm

Fig．2　SEM 　photograph　 of 　a 　Ha ］l　 probe 　 with 　 a

GaAs 、！AIGaAs 　heterostructure，　The　lnhographic
width 　of 　the　active 　arca 　is　O、6 μ rrl．　A 　V ・shaped
Au 　s｛ructure 　depos 比ed 　around 　the　Ha 旺　bar
serves 　 as 　 an 　eleclrode 　for　the　tunnehng 　 current ．

り の V 字型 の パ タ
ー

ン に 金 を蒸着 した箇 所が ト ン ネ ル 電 流用

の 電極で ある．しか しな が ら，こ の メ サ の 角を利 用 して トン ネ

ル 電流 を検知 す る方法で は 高い空間分解能で の 表面形 状 の 観 察

は困 難で ある、そ こ で，よ り高い 空 間分解能で 表面形状を観 察

す る こ とが で きる た め に STM 探 針付 きホ ー
ル 素f も作製 した

が 詳細は 別に 述べ て あ る
8，

　 さて，走査型 ホ
ー

ル 素子顕微鏡は サ ブ ミ ク ロ ン か ら ミ ク ロ ン

の オ ーダーと STM よ り非常に 粗い空間分解 能 を有す るため，

得 られ る磁 場分布 か ら重要 な 情 報 を引 き 出す に は通 常 の STM

よ り も走 査 範囲 を 拡大 す る こ とが 必要 に な る．走査機 構 に用 い

846

　＋X 　 　　・X

Fig・3　CrQss−section 　of　a　scanner 　wi しh　double　piezo
tubes ．　The 　outer 　piezo 　tube　has　dimensions　of　50　mm

lengthxllmrn 　diarneter、

た 円筒形の ピ エ ゾ素子は 単に そ の 長 さを増 せば走査範囲は 広が

る．しか し．温 度可変型の 装置 に お い て 測定 部 の 占有 体積が大

きい の は好 ま し くない ．そ の た め，実質 Lは ピ エ ゾ素 子 の 長 さ

を増 した こ と と「司じで あ るが，Fig．3 の よ う に 二 重 構造 の 円

筒形の ピ エ ゾ素子 を用 い る こ とで，走 査機構を コ ン パ ク トな も

の に した．水平方向に 走査す る ときに ピ エ ゾ 素子に印加す る 電

圧 は Fig 、3 の よ うに 外側 の ピ エ ゾ素
．fと内側 の ピ エ ゾ 素子で

極性 が 反対で あ る．Table 　I に こ の 機構 に よ る圧 電定 数 の 温度

変化 を示 す．

　こ の 走 査部 や 試料 ホ ル ダー部 は気密 を 保っ こ との で き る銅 製

の 容器に 内包 さ れ て お り，そ の 容器の 外側に ヒ ー
タ線を巻い て

あ る．そ して，イ ン サ
ー

ト部全 体 は二 重管 に 挿 入 され ， さ ら に

そ れ が 液 体 ヘ リ ウ ム デュワ
ー

に 挿入 さ れ る．こ れ に よ り．液 体

へ 「丿ウ ム 温 度か ら室温 まで の 測定が 可能で あ る．

3．実験結果 お よび考察

　3．1 熱減 磁状態 の ス トO ン チ ウム フ ェ ライ ト磁石 の 磁 場分

　 　布 観察

　初め に，熱減磁 した ス ト ロ ン チ ウ ム フ ェ ラ イ ト磁石の 室温 で

の 観察結果に つ い て 述 べ る．試料 は磁場配 向プ レ ス ，焼 結，着

Tab 藍e　l　Temperature 　dependence　of　the　p正ezo 　con −
stant 　for　a　lateral　scan

Tempera 財 e

　　　［K 】
300 77 4，2

Piezoconstant

【  ノVj
180 90 17
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．4　Magnetic　image　of 　an 　Sr−ferrite　magnet 　at

room 　temperature．　The 　lmage　size 茎s　26 μm × 31 μm ．
The 　sample 　wasannealed 　at 　1300℃ after 　magnetiza −

tion．　 The 　sample 　surface 　is　perpendicular　to　the

easy 　 aXIS ・

磁 の あ と，1300℃ で 一時 間保 持 し粒 成 長 さ せ，最後 に 表面 の

機 械 研磨 を 行 っ た．SEM 像 か ら求め た平均結晶粒径 は 17μ m

で あ る．こ の 試料は 高抵抗で あるた め，通常 の STM の 方法で

は な く，ホ
ール 電圧をモ ニ タ

ーしなが ら，磁 区か ら発す る磁場

が検知 され る まで 試料を ホ
ール 素 子 に ス テ ッ ピ ン グモ ーターを

用 い て 近 づ け る とい う方 法 を と っ た．Fig．4 に 観察 さ れ た 磁

場像 を示 す．像 の サ イ ズ は 26 μ mx31 μ m で あ り，148× 175

ピ ク セ ル か ら成 る．観察 し た試料表面 は磁化容易軸に 垂直な面

で ある，こ の 測定で 用い た ホ
ー

ル 素子の 感磁 部は 0．6 μ m 角で

あ る．空乏層が パ タ
ー

ン の 両側に 0．1 μ m 程 度 あ る た め，実際

の 感 磁 部 の 幅 は 0．4 μ m と見積 も られ る．色 は ホ
ー

ル 素子 に

よ っ て 測定 され た 試料 表面 に 垂 直 な成 分 の 磁 場 の 値を 表 し，白

い 部 分 は紙 面 に 垂 直な 方向で 手前方向に 向い て い る磁場 を，黒

い 部分 は そ の 反対方向の 磁場 を示 して い る．測定 さ れ た最 大

磁場 は 1000G を超 え て お り，こ れ は こ の 試料 の 飽 和磁 束密度

4329G に 比 べ そ れ ほ ど 減 少 して い な い ．　 Fig．4 の 上 部 に は帯

状 の 磁 場分 布 が 観 察 さ れ て い る の で ，そ れ を Fig．5 の よ う な

幅の 等 しい ス ト ラ イ プ ドメ イ ン ア レ イ か ら 発する 磁場
9］と比

較 し て み る．こ れ を ホ ール 素子 の 幅 W で 平均 した磁 場の 値

B 、〈eq　Z〕は 次の よ うに 書け る．

　　肱 ・ド ÷∫1鞴嬉 融 　　　　　 （1）

た だ し，

H
・・x，・）

一・略 甜
1
；，（1

−
・xp ［一・… 1・繁］）

× exp ［
一
（2n ＋ 1）号］… ［（・・ ＋ i）芳］

　M 、は 飽和磁 束密度で あ る．式 く1）の ドメ イ ン の 幅 D を Fig ．

5 の 上 部 に 見 られ る帯 状 の 幅 2 μ m ，w を 0．4 μ m ，厚 さ h を試

料 の 厚 さ 700 μ rn，高 さ z を 0．5μ m と 仮定 して ，計算 を 簡便化

す る た め に 式 （1）の 積分 を 10個の 要素和で 置 き換え る と，磁

日本 応用磁 気学 会誌　Vol．22，　No．4−2，1998

h

z

Fig．5　Coordinate　system 　in　Eq．（1）of　the　stripe

domain 　array ，

場 の 最 大値，っ ま り ドメ イ ン の 中心 直上で の 磁場の 値は ！165

G とな り，モ デ ル の 単純 さの 割に は測定値に 近い 結果 と な る，

と こ ろ で ，w を 4μ m と して 上 の 磁 場の 値を計算す る と，107

G と非常 に小さ くな る．この こ とか ら，ホ
ー

ル 素子の 感 磁部を

磁 区 の サ イ ズ よ り小 さ くす る こ とが 測定磁場の シ グナ ル の 増 大

に 有効 で ある と い え よ う．

　32　高温超 伝導 体薄膜 NdBa2Cll30
．

の 磁場 分布観 察

　次 に 高 温 超 伝導 体 c 軸 配 向 薄膜 NdBa2Cu30
γ

の 観 察結果 に

つ い て 述 べ る．抵抗率測 定 に よ っ て 求 め た 超伝導転移温 度 は

95K で あ る．しか し こ の 試 料で は，1000　G 以下 の 印加 磁 場

中で の 磁化率測定に お い て 転移温度直下で い ったん 磁 化率が正

【

2N

輻

A B

　 　 　 B
　　　　 O　　　　　　　 10　　　　　　 20

　　　　　　　　　　　Distance［μm 】

Fig．6　Magnetic　image 　of 　a 　high−temperature　super −

conductor 　NdBa2Cu30 選OOI）film　at　77　K 　and 　its　cross −

section ．　 The　image　size　is　22．5μm 　square ．　 The　cross・

section 　was 　taken　at　the　Iine　A−B　in　the　figure．
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に な る とい う振舞が見 られた．そ こで，磁 化率が正 を示す温度

領域で あ る 77K に お い て ゼ ロ 磁 場下で 磁 場分布観察を行 っ

た．Fig．6 に観察 され た磁 場像を 示す．こ の 測定 で 用 い た

ホ
ール 素子の 感磁部は 2μ rn 角で あ る．像の

一
辺 は 22．5μm で

あ り，150 × 150 ピ ク セ ル か ら な る．像 の 中 に 見 ら れ る帯 は 磁

場 の 等 高線 で あ る．試料表 面 は平坦 で あ っ た に もかか わ らず，

平行 な ス テ ッ プ状 の 不 均一な 磁場分 布 が観 察 され た．磁 場の 変

化は磁場像の 断面図 か ら わ か る よ うに 急 峻で あ る．同様 な 磁場

分布は磁 気光学効果 に よ っ て 双 晶面 を 含 む YBa2CUsO
，

に お い

て も観察 さ れ て い る
1°〕．11），し た が っ て，今回 の 観察結 果 も双

晶面 も しく は結晶性の 弱い 箇所に磁束が 捕捉さ れ た た め，磁化

率 測定 に お い て 正 の 磁 化率 が 現れ た もの と推察 さ れ る．し か

し，ゼ ロ 磁 場 に おい て な ぜ こ の よ うに 不 均
一な磁場分布が生 じ

た の か は明 らか で ない ，

4．ま　 と　 め

　室温 か ら液体ヘ リウ ム 温 度 ま で 測定可 能な 走査型 ホ
ー

ル 素子

顕微鏡 を開 発 し，熱減 磁状態 の ス トロ ン チ ウ ム フ ェ ラ イ ト磁石

の 室 温 に お ける磁 場分布 観察，高温超 伝導体 薄膜 NdBa2Cu30
、

の 77K に お け る 磁場分 布観察 を 行った，こ の 装 置 は 局所磁場

を 直接測定で き る た め，微 小領域 の 磁性 を 調べ るの に 有 力な 方

法 で あ る と 考え られ る，今回報告 した 装 置で は，走 査用 の ピ エ

ゾ 素 子を二 重構造 に す る こ と に よ り走査範囲 が 4、2K で 約 5

μm 角に まで 増加 させ る こ とに成功 したが，ホ ール 素子の 感磁

部 が 1μm 前後 で ある こ とを考 え ると，さ らな る走査 範囲の 拡

大が 今後の課 題で あ る．
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