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　 Tl／e　 maglletic 　prOperties 　of 　NiFe ／lrMn 　exchange
−

coup ！ed 　 films　 were 　 investigated．　 The 　 exc ｝〕ange −

coupling 　field（Hcx）Qf　a　thic｝（ （＞ 150A ）IrMn 　sample

decreased 　 as 　 a 　 result 　 of 　 armealillg ，　 but　 was 　 not

affected 　by 　annealing 　for　a 　second 　and 　third　tin／e．

The 　 magnetizati ⊂）r／ curves 　 of 　 sarnples 　 with 　 Iow

blocking　ternperatures　moved 　toward　the　O　field　alld

sh 「ank 　along 　the　fic！d　axis 　d／ユring 　　successive

measuren ユeT／しs．　The　 Hex　of　the　 as
−deposited　 sample

increasedafter　dePOsition．The ＄e　phenOmena 　suggest

that　 the 　spin 　structure 　at　tlle　interface　between　IrMn

and 　NiFe 　fluctuatesat　roomtemperatLlre ．

膜 した．成膜 前到達 真空度 は5，0× 10
−T’
rorrと し，ス パ ッ タAr ガ

ス圧 はNiFeにお い ては ユ．．5mTorr，IrMI1にお い ては 10mTorr

とした．ター一ゲ ッ トの組成はNi80Fe20at ％，Ir15Mn85at ％で あ

る．

　以上 の方法で 作製 した辭 レの 熱処理 前後の交換結合在茲界（H ，，Dと

保磁力（H 、∂を，振動試料型磁力計くVSM ）を用 い て調べ た．熱処理

には真空磁場 中アニ ール炉 を用い，熱処理温度は 230℃，真空 度は

LO × 10 ’hl’
c）rr 以下，磁 場 は成膜 目報 鯣 と同方 向 に8000eを印加

した．またX線［亘「折，電子躅微鏡（TEM ），Auger 電チ分光で 熱処理

前後の言餅斗の 結晶構造 ・組織を調べ た．

3．結果 および考察

Key 　words ： spin
−
valve ，antiferromaglletic 　fih  IrMI1，

exchange 　coupling

1．は じめ に

　近年の 急激なハ
ードディ ス ク装置の面記録 密度の 一ヒ昇 に伴い ，再

生ヘ ッ ドに はNiFe （パ
ー一

マ ロ イ）膜の異方性磁気抵抗C・’XMR ）効果

を利用した磁気抵抗（MR ）ヘ ッ ドが用い られて い る，また，　MR ヘ ッ

ドよ りも大きな出力 と高い感度力燭 られる巨大磁気抵抗（GMR ）効

果 を用 い たス ピ ンバ ルブヘ ッ ドの研究開発が精力的に進め られ て

お り，すでに
一
部 で実用化が始まっ て い る．ス ピン ベ ルブヘ ッ ドの

実用化にお いて は反強磁 性材料の 選択が重要で あ り，これまで に

FeMn ，　NjO ，NiMn ，PtMn ，PdPtMn ，　RliMn ，IrMI1な どの 材

料が服告されて い る
D−7〕

．その 中で 不規則合金の lrMr／ば 100A 以

下に薄くして も反強磁1生を示す，熱処理を必要としない，大きな交

換結合磁界（H 、。）が得られ る，H 。。がゼ ロに なる 温度（ブ ロ ッ キン グ

温度）が 高い，耐食性が良 い こ となどが報 告されて い る
7）
．

　本研 究では反強磁 1生楙 斗と してlrMr1に注目し，　NiFe 〆lrMn 交

換結合膜の 磁気特性の 室温にお ける 安定性 とlrMr／膜厚の 関係に

つ いて 詳 しく検討した．

　　　　 　　　 　　　　2．実験 方法

　言雌 1の 作製方法 を以下 に示す．DC マ グネ トロ ンス パ ッ タ 装置を

用 いて，あらか じめra（50A ）をスパ ッ タ成膜したガ ラス 基板上 に，

NiFe（50〜200A）とlrMn（30〜200A ）を静磁界中（400e ）で 成

　3．1　 1rMn 膜厚 依存牲

　記録密度 を向上す るためには，ス ピンバルブ膜 の膜厚は薄い こ と

が要求 さ れる．そ こ でlrMn の 月鄭旱を30〜200A まで 変化 させ1’1
’
cx

とH 、。のlrMn 膜厚依存性を調べ た．　NiFe の膜厚は 100A に固定し

た．また磁気 ヘ ッ ドの 製造プロセ ス におい ては様 々 な熱処理工 程が

ある ため，磁気特性の耐熱1生が求め られ る、そ こで，磁場中熱処理

前後 の矧 生を比較 した．ただし熱処理時 間は1時間とした．

　熱処理 前（Fig，／a ）の H 。x は lrMn膜 が薄 くなる につ れて徐 々 に

減少し，約100A 以
．
ドで 急激に減少した，　H ，。は，　He．が急激に減少

す る領 域「で増加 してお り，この 領域 ではlrMnの 磁気異h ・［
’
生エ ネル

ギ
ー
が小 さい ために，IrMn の ス ピンがNiFe の ス ピン に 引きず ら

れて 不可逆 的に Eitli…して い る こ とが予想 され る
8）
．これ らの 試料に

熱処理 を施す と，　lrMn が 70〜／ooA で はH 。、はあ ま り変化せ ず，

IrMn の 膜厚が150A 以 上 の 領域で 低下 した，結果的にH 、，。は

IrMn が80A 前後で 最大を示した（Fig．1b）．H 。。の 傾向は熱処理前

後で変化しなか っ た．

　3．2　熱処理効果

　IrMn 膜厚が1「
oOA 以上 では，交換結合磁界に平行に外部磁場を

か けて い る に も 関わ らず熱処理 に よ りH ／
一
／。が低下 した．そ の理 由を

調べ るた めに熱処理 回数 と熱処理時間 をパ ラ メー・夕一として磁煬

中熱処理 を施した，

　3個の NiFe （100A ）／IrMrl（150A ）に，それぞれ1，5，10時 闘の

熱処埋 を施 した，こ の3種類の
．
試料を比較する と熱処理前後の H ，。
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はほぼ等 しい こ とか ら，1一娠 の 低下は熱処理時間に よ らな い こ とが

分かっ た（Ftg．2a），またNiFe （100A ）／1rMn （200A ）に30分間の

熱処理 を3回繰 り返 した糸課 ，一度目の 熱 処理 によ りH厭が低下し

た後は，熱処理 を繰 り返 して もH α は変化 しな い こ とが分か っ た

（Fig，2b），以上か ら，H 。、は短時間の 熱処理で 低下した後は安定で

ある ことが分か っ た．

　熱処理 によ るH ，。の 変 化 の 原 因 を調 べ る た め に ，X 線回折，

TEM ，Auger 電子分光を用いて 熱処理前後の 試料を比較 した．　X

線回折パ タ
ー

ン に変化はな く，TEM による断面観察 や電子線 回折

の 結果か らは結晶組織や結 晶配 向に変化 は見 られ なか っ た．ま た

Auger電 子分 光による試料面の深さ方向の組成プロ フ ァ イル にも

顕著な変化は 見られ なか っ た．以上の こ とか ら，熱処理 によるH 。x

の 減少は結晶配「騰 目織の変化，界面拡 散によるもの ではな い こ と

が分かっ た，

　3 ．3　 H 。xの 温度依存性

　 これ までの 結果か ら，H 輒 の大きさはlrMn 膜の厚み に大き く依

存する こ とが分か っ た．次にH 、。の温度依存性 とIrMn 膜の 厚みの

関係を調べ た．熱処理によるHe。の 減少の効果を取り除くた めに，
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測定 の 前 に 試料 に あらか じめ 1時間の 熱処理 を施 しH ，。を安

定させ た，

　Fig，3aはNiFe（100A ）／lrMn （90A ）の H 。。の 温度依存1生で あ

る，H 、。は温度の 上昇とともに単調に 減少 し，約140℃ で ゼ ロ に な

っ た．H 。。は若干上昇 した後 に減少 に転 じる．−r方，　Flg．3bに示す

NiFe（100A）／lrMn （200A ）で は，室温で の 珪 lx はFig，3a の場合

より小 さい もの の ，よ り高温まで H ε。は保たれて お り，約180℃で

ゼ ロ にな る．以上か ら，IrMn が薄 い 試料よ り厚い 試料の 方がブ ロ

ッ キング温度力犒 い こ とが分か っ た．

　今回得られたlrMn 交換結合膜の ブ ロ ッ キン グ温度は従来報告

され た値よ り約100℃ も低い
7／・
．本 実験で 作製 した

．
試 料のlrMn 層

は小 さな柱状粒か らな っ て お り，また（111）配向が弱 い こ とが

TEM 観察やX 線回折か ら明らかで あっ た．試料の 結贔1生が悪い た

めにブ ロ ッ キン グ温度が低くなっ て い ると考え られる，

　3 ．4 　連続測定によ るHexの 変化

　Nl！Fe／．FeMn 交換結含膜 の磁化 曲線を連続で測 定する と，測定

ごとにHe、とH ，，。が ともに減少する こ とが報告され て い る
8〕．今回

我々 はブ ロ ッ キン グ温度が約 ⊥40 ℃ と低いNiFe ／lrMr1に おい て

同様の現象を観測した，
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　Fig，4に ，熱処理前 の NrFe （／00A ）／lrMn （80A ）の 磁化曲

線を ／0回連続で 測定 した結果を示す，測 定は室温 で行い，1ル
ー一プ

の 測定時間 は5分 とした．測定を繰 り返す ごとに ヒス テ リシ ス 」”

プは左 側に シフ トした．

　連続測定 による H 。x とH 、。の 変化の 様子をFlg．5に示す．　H 。。は2

回 目の測定に大きく減少 した後，そ の後は
一
定の割合で減少する．

ま たH 副 ま2同 目の測定で 増加 した 後は，一定の 割合で 減少する，

さ らに，連続測定 によ り減少 したH 話 ま，そ の後室温 ・無磁場 中に

放 置する と ほ ぼ元の 値に戻 る こ と も 見いだ し た．連続測定に よ る

1取 の低下は，試料に熱処埋 を施した後にも観察された．

　一方 NiFe（⊥OOA ）／lrMn （200A ）に お いて は熱 処理 前後 に お

い て連続測定による H ，．。の変化は見られなか っ た，運続測定に よる

磁化曲線の変化 は，交換力 と反強磁 1生体の 局所異 方性 との競合で 界

面の ス ピンがふ らつ くた め と考え られて い ず
）

，この こ とか ら，

IrMI／層が厚 い場合に 連続淇1淀
’
に よ る1−r，、の 変化が見られ ない こ と

は，IrMn 膜 の 磁気異方性 工 ネルギーが大 きい ため に界面の ス ピン

状態が安定で ある ため と考え られ る，

　また3．1節 と3，2節で 述べ た熱処理後にH 。x が減少す る原因も，

IrM11 膜の 磁気異方性エ ネルギ
ー

の 大小で 以 ドの よ うに 説明で き
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Fig．6　Schematic 　illustration　Qf しhe　spln 　structure ．

る と考え られる，γ
一Mn の ス ピ ンは ［001］方 向 を向 く こ とが

一
般的に知られて お り

匸，）
，今同作製した 試料は （U1 ）配 向 してい る．

IrMn は NiFe と交換結合しなが ら成長するため，　as　depo．状態 で

は界面の ス ピン は（ll1 ）面内成分の み を持つ と仮定する（Fig．6a），

しか し，熱処理 を施す とlr．Mn が厚 い 謎
こ1で は磁気異方「生エ ネル

ギ
ー

に よ り［001］方向 を向こ う とするためス ピンは（111）面か ら傾

き，その 際にH 。x は低下する（Fig．6b），一方，　IrMnが薄い 試料 で

はlr）｛n の 磁気異方性工 ネルギ
ー

が小さ く，界 面の 交換結合が柑対

的に大きい ために，熱処琿 を施して もス ピン構造は変化せず，H。。

は変化 しない ，
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　3．5　He．の経時変化

　さ らに，交換力と反強磁陸体の 局所異方性との 競合で界面の ス ピ

ンがふ らつ い て い る証拠として，H 已x が戎膜直後か ら時間がたつ に

つ れ て 増 加 す る と い う興 味深 い 現 象 を発 見 した．Fig．7に

NiFe （50A ）／lrMn （90A）の H 。x とH 。／／力塒 問とともに変化ずる様

子を示す，室温 ・無磁場中に保管した酢粥 の He ．は，成膜15分後の

値か ら約 30％増 加 し，そ の 後 安 定 した ．同様 に，NiFe（50

A）／lrMn（200A）のH。x も時間 とともに約／5％増加 した．しか し

なが らこれ らの試料に熱処理 を施すと，NiFe （50A ）／lrMn （goA ）

のH 、x は成膜直後の 値まで減少した，　Fig，rtに示すように，　IrMn が

80A 前後では熱 処理前後でH
∈。が変化 しな い こ とか ら，NiFe （50

A）／lrMrl（90A ）の 成膜後か らのH 。。の増加分は熱 処理に よっ て失

われ る こ とが分か る．また熱処理によ りH 。x が減少した後は，　H 。。

の 経時変 r匕は消失した．

　前節まで に述べ たように，H ，。に対する 熱処理の効果や繰 り返し

測定に よるH ，。の 変1匕の 様子は，IrMn の膜厚の大小に よっ て 大き

く異なっ て い た，しか し成膜後か らH。x が増 力「ド る現象 は，増加 率

に差がある もの のlrMn の膜厚に依存せず見られた．

　 この よ うにH 、。が小さ くなる現象と大き くなる現象が同時に 見
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られ るが，それ らの詳 しい メカニ ズムは明 らかで ない ．しか しなが

らい ずれ も室温で観測される こ とか ら，交換結合界面の ス ピン構造

はエ ネルギー一的 にぽぼ等緬な数多くの状態が存在し，それ らの状態

問を遷移す るためにH 。x が変化 して い る と予想 される．

4．ま とめ

　NiFe ／lrMI1交換結合膜におい て，　H 。。に対す る熱処理の効果や

H、。の温度依存性の 様子が【rMn の膜厚に大きく影響を受けるこ と

が分か っ た．

　IrMn が薄い場合に は，磁化曲線を連続測定するとH 。。が減少す

るが，そ の後室温 ・無磁場
．中放

．
置する と｝まぼ元の 値に戻る こ とを見

い だした，この 現象は熱処理前後 ともに観測された．

IrMn の 膜厚 によらず，asdepo ，の謎 物 且。x が成膜 後か ら時暇

とともに増加することを．見いだ した．この現象ぽ熱処理 を施すと消

失 した．

　以上の 現 象はすべ て，交携結合界面で ス ピン構造が室温で不安定

で ある こ とを示峻 してい る と考え られる．
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