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材料 と技術

Materials　and 　Technology

塚原園子　　ア ル バ ・ ク テ ク ノ  

S．Tsukahara，　ULVAC 　TECHNO ，　Ltd．

　研究業 に 携 わ りち ょ うど 40 年が 経過 して ， 学協会 の 中

で は 珍 しく日本応用 磁気学会 に 存在 す る制度，「退職 して

常勤職 の な い 会員」特典 を 受 け ら れ る 状態 に 辿 り着 い た立

場で，個人的見解 を 自由に 述 べ る 「論 説 」 の 場を 松井編集

委員長か ら与 え られ ま した．時の 流れの 中で ，磁性薄膜 か

ら真空 材料 に 研究対象を変 え た
一

会員の 諸行無常の 体験的

実例 を，論説 よ りは解説風 に 紹介 させ て い た だ きます．

　強電 ・弱電 を兼 ね 備 え た 教育 を 主旨 とす る電 気工 学科を

勉 強の 場 に 選 び な が ら，頭 に 滲 み て 残 った の は電 磁気学で

も電子回 路で も な く，敗戦国 日本 で 最 も必要 な技術的問題

点 は 「材料」 に あ る，と ドイ ツ の 鉄鋼 を例 に と っ て 故後藤

良学年担当教授が 常時諭 され た点で あ っ た．好景気 の 電機

企業 は同級生 た ちを 争 う よ う に 引 っ 張 りな が ら，女 性 を技

術者に 受 け入 れ る 姿勢 は な か っ た．私 が 電 気試 験所 で 初歩

的研究者 と し て 歩き始め たの は 時代 の 反映で あ っ た，

　 パ ー
マ ロ イ 薄膜 が 電子計算機の メ モ リー素子 の 候補材料

の
一一一

っ と期待 さ れ て い た 時期で あ った．電子計算機 の 先導

的立場 を担 っ て い た電 気試験所 で は 材料部が 当然 要 素 技 術

と して 磁性薄膜研究 に 着手 し て い た ．入 所 時 の 自分の 研究

方向 は 「材料 」だ の
一

言 で 私 は磁性材料研究室 に 配属 さ れ，

従来 の バ ル クか ら磁性材料 の 新 しい 応用 分野 に も展 開を 希

望 した長島課長 は，真空技術 の グ ル ープ が蒸着 を始 め て い

た パ ー
マ ロ イ薄膜 の B−H ル ー

プ 測定 と ビ ッ タ
ー

法 に よ る

磁区観測 を私の 初仕事 に 割 り当て た．こ れ が，そ の 後 20

年 以 ．ヒに わ た る 私 と 磁性薄膜 と の 付合 い の 始 ま りで あ っ

た．磁区 ・磁壁構造 はバ ル ク と薄膜 を区別す る特徴的部分

で あ り，膜特性 を 総合的 に 特徴 づ け る．マ イ ク ロ マ グ ネ

テ ィ ッ ク ス の 発端 とな っ た，透 過電子顕微鏡 TEM で 焦 点

をず らす こ とに よ り磁壁 部分 に コ ン ト ラ ス トが 現 れ る磁 区

観 察 法 LQrentz　Microscopy カミ 1959 年 に 発見 さ れ た．
TEM で 薄膜 の 微細構造 と磁 区構造 の 両者 が観測可能 な点

か ら，こ れ を 測定手段 と して 各種異方性，エ ピ タキ シ ャ ル

成長騰 非晶質膜，希土類遷移金属合金 の 熱 磁気記録，多

層膜，と歴史的に 展開 した 各種磁性薄膜の 研究 を続 け た．

　設 立 さ れ た E体 応 用 磁 気学会 に も長 い 間馴 染 み な が ら，
も し興 味 の あ った磁 区 ・磁壁 構造の 研究 を進 展 させ た らば

AFM や SPM に っ な が る な ど，延 長 を 続 け て い た ら現在

の 応用磁気学会 の 繁栄 に 少 しは 恵 まれ た か もしれ な い の

に，別 の 分野 に 移動 して い って，で も 「材料 」 で っ な が っ

て い て ど うな っ た か が以 下 の お 話で す．

　研究 を始 め て 25 年後 に 真空装置 製 造 を 業 とす る 企 業 に

仕事 の 場 を移 し た．ち ょ う ど私が 企業へ 移 っ た時期 （1986

年），日本で は世界 に 先駆 けて 産 ・官 ・学共同で 極高真空

Extreme 　High 　Vacuum （EXV ： 10− 1〔〕Pa 以 下 の 圧力）開

発の 気運が 動 い た と きで あ っ た．

　成膜や 評価 に 真空装置 を 使用一方 の 側 に い た と き は，真

空 業者 に 向か っ て 到達 真空 度 ・到達時間 ・蒸着時 の 圧力上

昇 ・試験温 度設定 ・コ ン タ ミネ
ー

シ ョ ン の な い 清浄 な真空

達成等々 と真空系や 材料 ・油にっ い て 常時注文 をつ けて き

た．今度 は真空装置を 製造 す る 側の 研究所で 「材 料」 が 原

因 で 発 生 す る 問題点 を 解決す る た め に 関 連 「材 料」 を研究

す る こ と に な っ た．XHV に 向か ケ 日本 の 業界 の 流 れ と企

業 と い う新 しい 場 の 中で，自分 の 方向 「材料」 を 合わ せ て

私 の 技術開発 の 後半部 が電総研 時代 と別の 展開を した．

　真空装置 も真空度 っ ま り圧 力を 測定す る 計測器 も材料で

構成 さ れ て い る か ら，真空状態 を保持 して い る限 り，材料

表面 に 吸着 して い る 気体や ， 材料内部 に 含有 さ れて い る気

体が 材料申 を拡散 して 真空 壁面 に 滲 み 出 して 放出さ れ て ，

圧 力 を 高 く した り測定 した い 圧力を撹乱 す る こ とに な る．

超 高真空 Ultrahigh　Vacuum （UHV ： 106Pa 以 下 の 圧

力） よ り低 い 圧力で は 圧 力 を構成す る 残留気 体 の 中心 が水

素分子 で ，そ の 水素分子 は 真 空を 囲む 壁 材料か ら放出さ れ

る の で，い か に 真空 中 に 放出 さ れ る 水素を低減 させ るか

が，真空材料 とそ の 表面処理技術の 研究対象に な る．

　近年 の UHV 真空装置の 構造材料の 主 体 は ス テ ン レ ス 鋼

と ア ル ミ ニ ウ ム 合金 で あ り，装置用途 に よ っ て 使 い 分 け ら

れ て い る．両者 は 全 く異 な る金属 で あ るの で そ れ ぞ れ 別途

の 表面処理 開発 が 必 要 で あ るの で，ア ル ミ ニ ウ ム 合金 にっ

い て は ま た別 に 機会 が あ っ た ら と して，こ こ で は話 を ス テ

ン レ ス 鋼 に 限定 して 進 め る．

　 ス テ ン レ ス 鋼の 場合，真空中に 材料 を高温 で 長時間 保 持

す るベ ーキ ン グ と称す る 処理 に よ っ て 材料中の 含有気体 を

減 らす こ とが で き る．現在繁用 され る ス テ ン レ ス 鋼 SUS

304 を十分ベ ーキ ン グ した後 は 10
−11　Pa ・rn ・s

− 1
台の 低 い

方の 値 の ガ ス 放出速 度が 得 られ る．よ り早 く到 達圧 力 を得

る た め に ，よ り小型 の ポ ン プ で 低 い 圧力 に 到 達 す る た め

に，成膜 し た り析出 さ せ た り して ス テ ン レ ス 鋼表面を 別材

料で 覆 い，放出さ れ る水 素 の 量 を さ らに 減 ら す 各種の 試み
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が 続 け られ て きた，別材料 と して は hBN ，　Tic ，　TiN ，グ ラ

フ ァ イ ト，LaB6，　Cr203 等 々 表面 で の ガス 放出量 が 少な い

材料 や 表面 で の 再結合確率の 少な い 材料が 探求 され て ，装

置使用者 と装置製 造 者 と材料製 造者 とが そ れ ぞ れ の 立 場か

ら の 技術開 発を 積 み 重ね て い る，こ う した UHV 関係の 技

術開発 は世界的に 70 年代を 中心 と して 行 わ れ ， 日本で は

90年代 の XHV プ ロ ジ ェ ク トが 次 の 開発 の 時 と なった．

　私た ち はス テ ン レ ス 鋼表面 に成膜 して 水素放出を 抑え る

材料 と して TiN を，達 成方法 と して 中空 陰極放電 Hollow

Cathode 　Discharge （HCD ）技術 を選 ん だ．そ れ は，1．TiN

膜 は硬質特性 を加工 具な どの 刃先被覆 と して ，金 色表面を

装飾用，低抵抗緻密構造を 半導体回路の 拡散障壁膜 に な ど

実際 に活用 され て い る応用 途 が 多 い た め 研 究所 に は HCD

法 に よ る TiN 成膜技術 の 蓄え が あ り，2．真空 材料 と して

は ，20 年近 く前 の UHV 開発 の 時代 TiN 成膜 が ス テ ン レ

ス 鋼 よ り ガ ス 放 出量 を 減 らす の に 有効で あ る と第 1 報 を

出 して 中断 して あ った 社内技術的歴史か ら 「TiN 膜 は 良 い

は ず ・な ぜ か は っ き り させ て」 の 雰 囲気 を感 じた か らで

あ っ た．

　 な ぜ ガ ス 放出量 が 低減 した か は，ど ん な TiN 膜が 有効

な 材料 か 不 明 で あ っ た か ら，成 膜法を い か に 制御す るか は

振出 しか ら出発 した．実験 を 積み 重 ね て 答え が 得 られ た ：

LTiN を化学量論的組成比 に す る こ とは 重要 で， 2．　 TiN

膜構造 は膜厚方向 に 1段 の 柱状構造 に 成長 さ せ，そ の 結晶

粒 を 大 きい 方向 ・欠陥の 少な い 方向 に す る と水素の 透過 率

が 低減す る こ と が わ か っ た．最終的 に 制御 して 成膜 し た

TiN 膜中で は 室 温 で の 水素 の 透 過 率 を ス テ ン レ ス 鋼 よ り

25 桁低 くで きた．こ う して 真空材料用の 成膜 に は 刃物用

成膜 と は全 く異 な る条件が 必要 で あ る と い う答え に 到達 し

た．HCD 法で 常 に 同
一状態の TiN 成 膜 が 可能 とな っ た．

　蒸着で もス パ ッ タ リ ン グで も TiNx は成膜可能で あ る の

で ，こ の 結果を報告を した 後，方々 で 真空材料を 目的 と し

て TiN 成膜が 試 み られ て い る が，条件を 満足す る TiN 膜

を作製す る最短距離 は HCD 法 の よ うで ある．結果を出 し

て み る と
．一

見何事もな さそ うな 実験で あ りな が ら，水素の

透過率 の 制御 に は 製膜条件 の 制御 が 必 要で ，他の 成膜法で

達成 で きな い の が ，成膜法の 難 しい 点で あ る．

　 TiN 膜中 の 水素 の 透過率低減 を ス テ ン レ ス 鋼中の 水素

が TiN 膜 を 通過 して 真空中へ の ガ ス 放出速度 を低減す る

真空特性 と して の 確認実験が 必要 で す．こ の 最終的仕上げ

は 電 予技 術 総 合 研 究 所 の 圧 力 較正 用 真 空 容 器 を対 象 と して

電 総研 と共 同実用実験を した．容器 の ス テ ン レ ス 鋼内 面 に

厚 さ約 1μm の TiN を成膜 した 容器 を作製 し，成膜の 有無

に よ るガ ス 放出速度変化ま で 確認 した，ガ ス 放出速度が 非

常 に 低 い た め， こ の 測 定に は XHV に到 達す る測 定装置 が

必要 で ，圧 力測定回路に 計測器 自体 の 放出ガ ス を 数え な い

よ うに 研究所 で 案出 し た 測定装置を 使用 した ．測定 さ れ た

容器 の ガ ス 放 出速度 ：1× 10
−13Pa ・m ・s

− 1
は 世界 記 録 の 低

1244

い 値 で あ り，圧 力較正 装置の 使用 目的 に 合致 す る こ の 容器

を 組 み 込 ん だ 圧力較正用真空装置 内部 の 圧力 は XHV に

な っ た，

　 XHV プ ロ ジ ェク ト発足当時圧 力計測の 状態 は，世界的

に 存在す る最高感度 の 圧力測定可能 な 真空計で 「測定 で き

な くな っ た か ら XHV に 到達 した」 で あ っ た．こ の 圧 力較

正容器作製 の 目的が UHV か ら XHV の 低 い 圧力 を正確 に

測定 す る新 しい 圧力計測器 の 較正 と相互比較を 実行す るた

め の 空 間を 設定 して ，UHV か ら XHV を 正確 に 測定 す る

点 に あ っ た．計測器関係者 が すで に 開発 し た 10
− ii

　Pa 台

を計測で き る数 種類の 真空計 を，現在用意 で きた こ の 較正

の 場 で 相互比較 を進 め て い る，な お，現在 日本で は XHV

装置を実現 した グル
ー

プ の 数 が IO 以 上 に な る と こ ろ まで

きて い る．

　科学技術の 発展 は 著 し く，ハ ワ イ の 天文台 に すば る望遠

鏡 つ くば に KEKB 加速器 ， 三鷹 の 重 力波検出器 TAMA

300，こ の ほ か 各種 の 新 や 超 の 付 く．名前の 付 く，新 しい ，

大 きい ，実験装置 は次々 と新設 され て い く，真空屋側 か ら

見 る と，大型 の 実験装置 の 基盤 を支え て い る の は，実 は そ

の 装置を 構成す る 容器で あ り，真空を 実現 し計測す る 道具

で あ り，さ らに は真空を形成す るた め の 部品 で あ りそ れ を

構成 す る 材料 に 行 き着くの で あ る，自分が 分担 して 触れ る

こ とが で きた 内容 は ほ ん の わ ずか で すが ，基盤技術で ある

の が 幸い して そ の 先 に っ な が り展 開す る 多方面 の 科学技術

分野 を 直接間接 に 見 聞す る こ とが 多 い ．真空 装置が 作製 し

あ げて い く大型装置の 全体構成を 眺め る と き，基盤技術を

自分 の 担当 分野 と して しみ じみ と全 宇宙を 見 晴 るか す こ と

に な る．

　応 用 磁気分野に お い て も薄膜 ・細線な どの 形 体を 原子 ・

分子単位 で 制御 して 構成す る 部品 は 般 的で あ り，そ れ ら

を 作製す る た め に は 蒸着 ・ス パ ッ タ リ ン グ ・イ オ ン プ レ
ー

テ ィ ン グ ・イ オ ン 注 入 ・エ
ッ チ ン グ 等 々 真空技術を利用す

る 場合 が 多 い．基盤技術 と して の 真空技術 を 利用す る と

き，そ の 真空を支え る構造材料 の 研究開発を して きた
一

端

を知 っ て い た だ けれ ば，こ の 文章が 応用 磁気分野 とつ な が

る か と考え ，こ れ を 私自身の 振出 しの 場へ の フ ィ
ー．

ドバ
ッ

ク と し ま す．

　 　 　 　 　 　 　 　 （2001 年 3 月 21 日受理）
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