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　 One 　of 　Ihe　mosI 　important　charac ！eristics 　required 　for
high−density　magnetic 　 recording 　med 量a　 is　 low　noise ．
We 　approached 　the　subject 　from　the　viewpoint 　of 　the
magnetic 　layer　grain　 size ，　 using 　dark　field　imaging　 of

results　obtained 　with 　a　transmission　electron 　microscope

（TEM ）．　 The　 relationship 　between　the　grain　diameter
dis£ribution　of 　the　underlayer 　and 　magnetic 　layer　in　terms
of　undcrlayeT 　thickness ，　 substrate　temperatuTe ，　and 出e

amount 　of 　W 　added 　to　the　Cr　underlayer 　were 　investigated．
The　magnetic 　layer　grain　size　decreased　wi 山 adecrease 　in
underlayer 　 thic  ess，　 with 　 an 　 increase　 in　 substTate

tempera加 re ，and 　 a　 decrease　in　W 　amount 　in　the　 CrW
underlayer ．　The　magnetic 　layer　grain　diameter　indicated　a

comparatively 　 good　 correlation 　 with 　the　 media 　 noise

propelty．

Key　words ： magnetic 　recording 　media
，
　grain　diameter

distribution
，　 underlayer 　thickness，　 substrate 　temperature，

e】ement 　addition 　to　the　underlayer

1．は じめ に

　近年の 磁気記録媒体は、GMRヘ ッ ドの 本格採用によ り、年率 60　X

から 100％とい うス ピードで記録密 度が向上 して い る。そ の 中で

媒体に求め られ る 特性と して
一

層の 低 ノイズ化が挙げられ る。媒

体 ノイズ を低減 する に は、磁性層結 晶粒子の 微細化や磁性層粒子

間の 交 換相互作用の低減が有効 である e 磁性摺 結晶粒の 微細化 は、

下地層の 薄膜化
D
および下地 層へ の 第二 元素添加

Z〕
な どのア プロ

ーチが有効 であ る。また、磁 性層粒子 間の 交換相互作用 の低 減 に

お いて は，磁性層結晶粒界に磁性層材料中の Crを偏析
3−5）

させ，

粒界を非磁性体で形成す る事 が試み られ てい る。本研究で は，磁

性層結晶粒微細化 に着目し、CoCrT証 t磁性層 を用 い 、下地層膜厚、

基板温度　ド地層へ の第二 添力阮 素濃 度を変化させ、磁性層粒径

分布 と 下地層粒径 分布の 関係を 調べ た。また、磁性層粒径分布と

媒体ノイズ との 関連性につ いて も合わせて 検討した。さ らに、こ

の 検討過程 で 同
一・な結晶性サ イ ズを評価で きる TEM暗視野 像の 有

効性につ いて も検討した。

2．実 験方法

評価媒体の 成膜は、静止対 向成 膜方式の DC マ グネ トロ ン ス パ

ッ タ装置を用 い て Arガス圧 20　Pa（15mTorr＞で行 な っ た。　NiP め

っ き／Al基板上 に CrW合金下地層 の みを 3nm，10   ，20   ，5 
  の 4段階 に変化させ て成膜した試 料 を下地膜評価用 と した。
また、これ と同 じ CrW合金下地層膜 ヒに CoCrTaPt磁 性膜 を 20 

積層 した試料を磁性膜評価用とした。

　CrWの 組成は、　W 濃度を 12，16　atm ％の 2 段階 とした （以下

Cr12W，Cr16Wと記す）。CrW下地層成膜前に基板 を約 200 ℃ ある い

ば 約 300 ℃ に加 熱した （以下これ らの 値を基板温度 と称する ）。

　磁気特性の 測 定は振動試料型磁力計 （VSM）、結 晶配向は X 線回

折装置（）CRD＞、下地層およ び 磁性層 の 結晶粒 径評価は、透過電子

顕微鏡 （TEM＞を用い て 行な っ た。

　ノイ ズ特性は線記録密度をビッ ト長 97．7   （26e　kfci）とし、
記録 トラ ッ ク幅 1．D μ m、再生トラ ッ ク幅 0，75μ m の ス ピンバ

ルブヘ ッ ドによ り、周速 12．T2呼 s の 条件で 評価 した。

3．結果 お よ び考 察

3．1 磁 気特性 と 結晶 配 向

　Fig．　 1に下地層膜厚 と磁気特性の関係を示す。一般的で ある純

Cr6）・n の場合と同様 に
．
ド地層の 膜厚 と共 に保磁力が増加 して い く

傾向が 認め られ、基板温度が 30D℃の 場合で は、下地膜 厚 2D  

でほ ぼ飽和 して い る。X線回折で の評価の 結果、い ずれ の サ ン プ

ル にお い て も Cr（200）、　Co（110）配 向で あっ た。

3．2 τEM観 察結 果

　本研究に おい ては、一般 的で ある 明視野 像およ び格子像を用 い

た粒径評価で はな く暗視野像によ る粒径評価を行なっ た。こ の評

価法に は、以 下のよ うな メ リッ トがある。本研究の下地膜評価試

料の よ うに．Nipメ ッ キな どの非晶質膜上 に 3nm 程度の 極薄膜 を

形成 した場合には、明視野像や格子像で は、非晶質に よる コ ン ト

ラ ス ト低下 によ 駄 結晶領域 が不鮮 明 になる。暗視野像 を用い れ

ば 表 面 に対して 特定の 垂直な 結晶面を選択 し結像す るの で、そ

れ に 対 応す る 結晶領域 を 白い コ ン トラ ス トと して 明瞭 に観察で

きるため、非晶質上の 極薄膜を評価す るに は非常に有効で ある。
結 晶粒（認識）の 定義は、同 じ方 向の モ ア レ縞を

一
つ の 結晶粒と し、

粒径 は平均粒面積の 直径と定 義した。この モ ア レ縞は、Co｛0002｝
の 二 重反射 によっ て 得られ る。なお、今回の 暗視野像 の 撮影に用

い た 回折 リン グは、下地 Cr層 にお い て は Cr｛110｝、磁 性層に お
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Hg．1　Relationship　between　 the　underlayer 血lckness　a旺d　Hc，

　 い て は ｛1010｝，｛ODO2｝，｛1011｝の 3 本の 回折 リ ン グ を用 い た。
こ の 時、3本の 回折 リン グ は接近 して お り、使用 した 対物絞 りで

は分離で き ず に 3本の 回折リン グが 同時に選択 されて い る。こ の

ため 回折 リン グは ある 角度範 囲で 選択 され る。また、同 じコ ン ト

ラ ス トで あっ て もモ ア レ縞を 見れ ば異 な る方向 を向い た結品粒

を分離して観察で きる。

　Fig．2に基板温度 200 ℃ に お い て下地 膜厚 が 3   と 50 皿m で

ある下 地 層と磁 性層の Tl］M 暗視野像を示 す、まず、　 Cr16Wの 構造

にお い て 、下地層膜厚 3   の 下地 層の 写真｛Flg．2（a），（e）｝よ

り 3   と い う極薄膜で あ っ て も結 晶粒が形成 されて い る 事がわ

か る，下地膜厚の 差異 にお い て は、50　nm の 下継膜厚 に 対 して 3  

の 下地膜厚の方が 下地 Cr 層お よび 磁性層共 に結晶粒が微細化 さ

れて い る事がわ か る。同じ 下地膜厚で の 下地層 と磁性層 の 平均結

晶 粒径 の 比 較にお い て 3   の 膜厚で は 、や や 磁性 層 の 平均粒径

が 大 き く （下地層 8．3nm ，磁性層 13．9　 nm ）。50   の 膜厚で は．大

き い サ イズ の もの は ド地 層、磁性層で ほ ぼ同じサ イズで ある斌

磁性層 には、同 じコ ン トラ ス トで あ っ て も結晶方位が異なる小 さ

い粒が 存在 す る。（下地層 55．4nm ，磁性層 27．6n   。

Cr12Wの 構造 にお い て 下地膜厚の 差異 につ い て は、　Cr16W と同様、

50   の 下地膜厚に 対 し 3   の 方 が 下地 層、磁 性 層共 に結晶粒が

微細で あ る。下地 層 と磁 性層 平均結 晶粒径 につ い て 下地 層膜厚 3

nm で は 、下 地 層 10．3   、磁性層 14．5   で あり、　 Crl6Wの 場合

と 同 じ く下 地 層 に対 して 磁性層結晶粒径の 方がやや大 きい。50皿

の 場 合は、ド地 層と磁性層の 平均結晶粒径がほ ぼ同
一

で あ る （ド

JtgJei　22．　l　nm，石茲｛生層 22．2　nm）。

　Fig．3 に 基板温度 300℃ にお い て 下地 膜厚 が 3nn1と 50   で

ある ド地 層 と磁 性層 の TEM 暗 視野像 を示 す。　 Cr12W、　 Cr且6W 共 に

Fig　2 の 基板 温 度 200℃ の 場合 と比較 して 下地膜厚 の 違い によ

る粒 径の 差異が小 さい 事が わか る。また、下地 層 と磁 性層の 平均

粒径 もほ ぼ同
．一

で ある。

晦 2　Plane−view 　TEM 　dark　且eld　   ages 　 of 　 the　CrW
underlayers 　 and 　magnetic 　layers　at　a 　substrate 　temperatUre　of

200℃ （a）
一
（d）：rasUltS 　for　a　Cr16W 　underlayer ．（e）一（h）： resul 国 bI

aCr12W 　under 　layel．

3．3下地 Cr層結晶粒径

　Fig．4下地層膜厚 と
．
ド地 Cr層結晶粒径 との 関係 をプロ ッ トし

た結果 を示 す。基 板温 度 に よ り傾きが 異な る が 、下 地 層 の 膜 厚 が

増 加 す る事 に よ り下地 Cr結晶粒径が 増大 して い る事 が わか る．　W

添加量におい て は、16　atm％と比 較 し 12a［鯔 の 方が 結晶粒が微細

で ある （下地膜厚が 3nm では 逆 の場 合 もあ る）。基板温度の 差異

に つ い て は、W添 加量 が 12，16　 at幌 の どち らの 場合に おい て 基

板温度 300℃ の 方が 下地 Cr結晶粒径が小 さい b　 般 的 には基板

温 度の 増加 によ り、基 板表面で ス パ ッ タ リン グ粒 子の エ ネル ギー

Fig　 3　 Pi跚 e−view 　TEM 　 d缸 k　 fieid　 images　 of 血e　 CrW
undellayers 　 and 　magrletic　layers　at　a　substrate 　temperature 　of

300℃ ，（a｝（d）：エesu 】tS　for　a　Crl6W 　underlayer
，（e）ゆ）：results 　 for

aC π12W 　 under 　layer．

が 増加して、マ イ グレ
ー

シ ョ ン が顕著とな り結晶粒が 増大す る と

考え られ る が、今回 の 結果は逆で あっ た。原因 は 明 らかで は な い

が、基 板 温度 の 変化 に よ り Nip の 表面状態が変化 して い る可能性

が あ る。すな わ ち 、今回 の 実験で は 300 ℃ の 基 板温度 にお い て
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は 200℃ の場合と比較しNip表面な どに Crと親和性の高い酸素

な どの ス パ ッ タ粒子吸着サイ ト密度が増加し、成長起点数が増え

て結晶粒が微細 化 した と推察す る。

　基 板温 度の 差異に お ける 膜厚増加 に よる平均結晶粒径増加の

傾きの 差異が、吸着サ イ トの密度 差を示唆して い る 可能性がある。

3．4磁性層結晶粒径

　Fig．5 に下地 層膜厚 と磁性層結晶粒径の 関係をプロ ッ トした

図を示 す。磁性層結晶粒径は Fig．4 に示す下地層結 黜 蚤と同

様 に、下地膜厚 の 増加に伴な い 結晶粒径が増大 して い る。基板温

度お よび下地 Cr へ の W 添加 量に対 して も下地 層結晶粒径と同様

の傾向を示す。よ っ て磁性層 結晶粒径 は下地 層の結晶粒径変化と

共 に変化して いる と考え られる。こ の 関係を確認する ために下地

層と磁性層の 結晶粒径の比較を行なっ た。

3．5下地層結晶粒径と磁性層結 晶粒径の比較

　Fig．6 に 下地層結晶粒径 と磁 性層 結晶粒径 の 比較結果を示 す。
Fig．6に 示す点線 は、下地 層結晶粒 径 と磁性層結晶粒径が 1対 1

となる 場 合の 直線で ある。下地層結晶粒径が 30　nm 以 下の領域で

は、下地層結晶纐 呈と磁性層結晶粒径がほ ぼ同 じサイ ズであ るが、

下 地層結晶粒径が 30　 nm を越えて いる領域では、下地 層結晶粒径

に対 し磁性層結晶粒径は小 さい 値を示してい る。こ の現 象をさ ら

に詳細 に調べ るため に下地層と磁性層の粒径分布を調 べ た。下地

層 と磁 性摺 の粒径がほ ぼ同 じで あ る試料と 大幅 に異なる 2試 料に

つ い て それぞれ の 層の粒径分布に つ い て比較 した結果 を Fig．7

に示す。（a）が基板温 度 200 ℃ Cr16Wの ド地膜 厚 50   （Fig．6

の A）．（b）が 基板温度 300 ℃ Crl6Wの 下地 膜厚 2D   （Fig．6の

B）の粒径分布で ある。磁性層の 分布にお い ては、20   付近に最

頻値を持つ 分布はどちらの 試料におい て もほぼ同じで ある が、下

地膜が厚く下地層結晶粒径が大きい （a）の試料で は、50   以上の

大きい結晶粒が存在して い る。磁性層 と下地層の粒径がほぼ同じ

（b）の 試 料で は、下 地層と磁 性層の 分布は ほ ぼ 同様で あるが．ド

地層 と磁 性層の 粒径 が異な る （a）の 試料は、下地層 の 分布が 大 き

い方 向 に シ フ トして い る。ド地層の 結晶粒径よ り磁性層 の 結晶粒

径 が 小 さ くな る現象は、バ イク リス タル構造
9｝
を形成する場合に

見 られ，一つ の下 地層結晶粒上 に C 軸が直交 した複数の磁性層 結

晶粒が成長する例 が報告 されて い る
9）。この バ イ ク リス タル 構造

の 存在を確認する ために、Fig．7で示 した 2 試料の 格子像観察
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を行なっ た。Fig．8 に観察結果を 示す。（a）が Fjg．7−（a）の 格子

氤 （b）が Fig．7−（b）の 格子嫁で ある。下地 層と磁性層の粒径分

布が異なる （a）のサ ン プル は、Fig．8−（a）よ り、c 面の 格子縞が直

交 して い る 複数の 結晶粒が確認で き る。（図中の矢印は c 軸をあ

らわ して い る。）また、下地層 と磁性 層の 結晶粒分布がほ ぼ同 じ

（b）のサ ンプル にお い て は、c 面の 格子縞が直交 して い る結晶粒は

確認で きな い。こ の 結果か ら、Fig．7−（a）の 特徴的 な分布 は．一

つ の 下地 層結晶粒上 に 複数の 磁性粒が成長 して い るため と考 え

られ る。また、下 地層の 結晶粒が小 さ くな る と、複数の 下地結晶

粒にまたが っ て 磁 性層結晶粒が成長する ため．磁性層の 結晶粒径

が下地 層の 結晶粒径よ り大きくなるとい う例が報告
1ω
されて お

り、本報にお い て も 3．2項で 示すよ うに 下地層が薄 く下地粒径が

小さ い 場合（Fig．6で 下地層結晶粒ff　10　nm 以下 の 領域 ）には、磁

性層結晶粒径の 方が大き くなる とい う結果 が得 られ て い る。下地

層の 粒径によ り、複数の 硼生層成長形態が 存在する 事が示 唆され

る。

3．6 媒体ノイズと磁性層結晶粒径

　 Fig．9に 媒体ノ イ ズと磁性層結晶粒径の 関係を示す。本報で

の ノ イズ は、LF−TAA（Low−Frequency　Track　Average　Anplitude）
の 値で 規格化したもの を用 いた。磁性層結晶粒の増大と共に 規格

化ノイズは概ね、増大する傾向 にある。また、基板温度に よ り傾

向が異な り基板温度が300 ℃ の サ ンプル にお い て は、相関性が良

好で ある。この 要因と して基板温度の 上昇 によ る磁性層結晶粒界

へ の Cr偏析の 増大に伴な う磁性層粒 予間の 交換相 互作用の低減
D
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Fig．7Histogram　of　the　grain　diameter　in　the　magnetic

layeT　 and 　 the　 underlayer ．　 （a）Substrate　 temperature：

200 ℃ ，　 Cr16W 　 underlayer 　 thic  ess ：50　 nm ．（b）

Substrate　 temperature： 300 ℃ ， Cr16W 　underlayeT

thic  ess：20　nm ．

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ●■■■国■9　　　　 ●■■■■鹽

Fig．8　Plane−view 　TEM 　la面  　images．（a） Substrate
temperature：200℃ ，　 Cr16W 　underlayer 　thickness ：50　nm ．

（b） Substrate　temperature： 300℃ ，　 Cr16W　 underlayer

thickness：20 　nm ．

が推察 され る。 一般的 には、こ の粒 間相 互作 用 の た め に磁 化反

転単位は、磁性層結晶粒よ り大きな単位で あると考え られ、粒 間

相互作用が大きい 場合には、磁性層結晶粒 のサ イズの み で は ノイ

ズは議論で きな い と考え る。本報で の 基板温度 によ る ノイズ との

傾向の差異、およ び基板温度が高い試料の方が、ノイ ズと相 関性

が良好で ある とい う結果は、基板温度 によ り粒間 相互作用 の差 異

298

：譱
5°

1葦：：
襲、。

　 　 0 　　　5　　10　15　20　25
　 　Magne 巳ic　layer　grain　diameter （皿 m ）

Fig．9Relationship　between　the　magnetic 　 layer　grain
diameter　and 　the　normaiized 　media 　noise ．

が生 じて い る可能性を示唆 して い る と思われ る。

4．ま とめ

（1）暗視野像を用い る こ とで非晶質上 の Cr単層極薄膜（3　nm）成長

形態を明瞭に把握する事がで きた。

  下地 層膜厚増加 に 伴ない下地層結晶粒径は増加 し、磁性層結

晶粒径 も増加する。

（3）下 地層膜厚が薄い領 域 では、下地層結晶粒と磁性層結晶粒が

ほぼ同じ分布で成長す るが．下地 膜が厚 く粒径が大き い領域で は．

下地層結晶粒の分布と磁性層結晶粒の分布が異な る。

（4）基板温度の 増加 によ り、下地層結晶粒径 と磁性層結晶粒径が

減少した。W 添加量の 増加にお いて は、下地層結晶粒径が増加し、

そ れ に伴い磁性層結晶粒径も増加する。

  ノイ ズと磁性層結晶粒径に関して は、磁性層結晶粒径が増加

す る につ れ ノイ ズが 増加す る傾 向 が認 め られ、特 に 基板温度が

高い （300 ℃ ）場合 に は、相関性が 良好で ある。
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