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To 　study 　the 　origin 　ofhigh 　coer6ivity　in　Co −Pt　film　with 　an 　Ru

underlayer ，　 we 　 measured 　the　magnetic 　properties　and

perfbrmed 　transmission　electron 　microscopy （TEM ）observation

of 　Co −Pt　films　deposited 　on 　single
−
crystal 　MgO ．　The 　structure

of 　the　Ru　layer　is　twin．　MgO ［100］and 　the　 c
−
axes 　of　Rv　 are

arranged 　at　 an 　 angie 　of 　about 　60　degrees．　Although　 most 　 ofthe

Co −Pt　grains　on 　the 　Ru　have　an 　hcp　structure ，　an 　fcc　structure

can 　be　observed 　at　the　upPer 　surface 　of 　the　grain
−boundary

region ．　 The 　 MgO ［100】 and ［110］ directions　 are 　 nomally

magneticany 　easy 　and 　hard，　respectively ．　The　 anisotropy 　field

increases　when 　an 　Ru　 underlayer 　is　 used 　in　the　Pt−rich 　 region ．

Coercivity　is　 enhanced 　by 　the　increase　in　magnetic 　 anisotropy

originating 什om 　the　hcp　Co −Pt　alloy ，　which 　is　stabi ］ized　even 　in

aPt
−
rich 　 composition 　by　 using 　the　hcp−Ru 　underlayer ．

地 層 を 用 い れ ばよい と考 えられ る．また，何 らか の 方法で 下 地

層 の 結晶粒を分離す ることが で きれば，磁性層 の 結晶粒 の 分

離 も可 能 にな る，加 熱媒体 で は磁 性 膜 と同 じ hcp 構 造 の 下 地

膜を用 い る検討もされ てい るが
5）G｝，我 々 は 非加熱媒体に hcp

構造 の Ru を 下 地 に 適応する と，特に 高 Pt 組 成 で 高 保 磁 力

が 得 られ ることを報告 した
7）．しか し，無 配 向 膜 の 観察で は 明 瞭

な構造解析 が で きなか っ たため ，非加熱 で 高保磁 力が 得られ

るメカ ニ ズ ム に っ い て 明 確 な結論 は 得 られ なか っ た．正 確 な 現

象 解 明 には 単 結 晶 か，それ に類 す るような試 料 が 最適 で ある．

そ こで，本研究で は 単結晶 MgO 基板上 に 下地膜や磁性膜を

成 膜 し，磁 気 特 性 の 測 定 や 構 造 解 析 か ら Co・Pt 膜 の 高 保 磁

力化 に Ru 下 地 が どの ように 関わっ て い るの か 解明を試 み た．

2 ．実 験 方 法

Key 　words ：MgO 　single 　crystal ，　epitaxial ，　high　coercivity ，　hcp，

Co −Pt．

1 ．は じめ に

　 ハ ードディス クに 用 い られ て い るス パ ッタ 膜媒体は 作 製時に

200℃ か ら 300℃ の 基板加 熱が 必要で あるが，基板加 熱するこ

となく媒体 が 作 製 で きれ ば，プラス チ ッ ク基 板 な どの 樹 脂 系 の

基板 が 使用 で き，フ レキ シ ブ ル な媒体など へ ，よ り応用 範 囲 が

広 がる．非 加 熱 成 膜 の 媒 体 として ，加 熱 媒 体 に 多 く用 い られ て

い る Cr 基の 下 地
1）t）や そ の 他 の 下 地 層の 材料

a）を用い た検討

が なされ て い るが ，特性 は 加 熱媒体に は及 ば ない ．Cr 基 の 体

心 立 方（bcc）構造 の 下 地 を 用 い た場 合，六 方最密（hcp）構 造の

磁性層 の c 軸 は bcc 下 地 の ［110】軸と整合 して 成長することが

知 られて い るが，【100］配向した Cr 結晶に は それ ぞれ 直交 し

た 等 価な ［11e］軸が 存在す るた め，
一

つ の Cr 結晶粒 上 に c 軸

が 直 交 した 複数の hcp 結晶の 成長が 可 能性 で あ る
4》．加 熱媒

体 で は Cr の 偏析 に より，結 晶 粒 どうしの 磁 気 的 分 離 して い る

が，偏析の 不 十分な非加 熱媒体 で は，c 軸 が 直 交 す る hcp 結

晶 どうしが 隣接して存在するの は，磁気異方性をうち消す作用

が 大 きく，保 磁力 を低下 させ る
一

因 となる．こ の 問題 の 解決 方

法として は ，一つ の 下地膜結晶上 に一つ の 磁 性 結 晶 粒 が 成 長

す るように す れ ば よい ．す なわ ち ， 記 録 層 と同 じ hcp 構造 の 下
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　 成膜 は DC マ グネ トロ ン ス パ ソタ に よ り行っ た．　Co・Pt膜 は Co

ターゲ ッ ト上 に Ptセ クターを乗 せ て 成 膜 したもの を組 成 分 析 し，

目的 の組 成 にな るように Ptセ クター量 を調 整 して成膜した．　Ru

の 成膜ガ ス 圧 は 1Pa と6Pa ，　Co・Pt の 成膜 ガス 圧 は 全て 1Pa

で 行 っ た．基 板 は 鏡 面 加 工 した MgO 単結 晶 （110）面 お よ び

（111）面 を用 い て ，Ar プ ラズ マ で 30 秒 間 エ ッチ ン グ した 後 成

膜を行 っ た．磁 化特性 の 測定は 試料振動型磁力計（VSM ），膜

構 造 の 解析 に は透 過 電 子 顕微 鏡（TEM ）を用 い た．　TEM 観察

用 の 試料 は MgO と格 子 定数 の 近 い Au をバ ッフ ァ 層 とし て 用

い て い るが，磁 気 特 性 は Au バ ッ フ ァ層 の 有 無 に 全 く依 存 しな

か っ たの で，磁気特性測定用の 試料は MgO 上 に 直接 Ru 下

地膜 お よび Co・Pt膜を成膜 した．

3 ．実験結果 と考察

3．1 結晶構造

　 単結晶膜を作製するに は 格 子 定数の 合っ た，同 じ結晶 系 の

基 板 を用 い る の が 適 当 で あるが，一般 的 に 入 手 可 能 な結 晶 で

Ru と近 い 格 子 定 数 の 六 方 晶 結 晶 は なか っ たの で，入 手 が 容

易 で，特殊な処 理 を施す こ となく金属膜をエ ピタキ シ ャル 成長

させ られ る MgO を基板 として 用 い た．　MgO の 格 子 定数 は Ru

の c 軸 の 格 子 定 数 に近 い の で，ヱ ピ タキ シ ャル 成 長 が 期待 で

きる．Fig．1 に MgO （110）面 上 に Au の バ ッ フ ァ
ー

層を成 膜 し
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た 後，Ru 層，　COsoPt20層を成膜 した 試料 の 断 面 TEM 像 を 示

す．各層 の 成膜 ガス 圧 は 1Pa で ある．断 面 は MgO （110）面 で

面 心 立 方（fcc）構 造 の Au は MgO と同 じ方位 で エ ピタキシ ャル

成長 して い るが，Au の 上の Ru 層 は 双 晶 に なり，　Au の ［001】

軸 と Ru の ［01・1］軸 が平行 に なるように 成長し て い る．　MgO の

格子 定数が 0．4213nm ，　Au の 格 子 定 数 が 0．4078nm ，　Ru の

格 子 定 数は a ≡ O．2704nm ，　c ＝ 0．4282nm ，　Ru の （011）面間隔

が 0．2055 で ，Ru （011）面の 2倍 が MgO ，Au の 格子 定 数 と整

合 してい るようで ある，双 晶 の Ru の c 軸と MgO 【001 】軸とは そ

れ ぞ れ 約 60 度の 角 度 を持 っ て配 列 して い る．Co・Pt 膜 は Ru

と同 じ方 位 の エ ピ タキ シ ャル 成長が 確認 で きる．Ru 及 び Co−Pt
の 成長方位 は 大 まか に［013］で あ るが，厳密 に は より高次の 方

位の ようで ，通常の X 線 回 折で は 基板 及 び バ ッ フ ァ
ー

層 の 回

折 ピ
ー

クの み が 見 られ，Ru と Co −Pt か らの 回 折 は 観測 され な

か っ た．Fig．1 の （a ），（b），（c）で 示 した各部分 の 高分解能 TEM

像 と電 子 線回折 パ ター
ン を Fig．2 示 す．（a ）は Ru 層，（b）は

Co −Pt 層 の 中 で Ru に 近 い 層 で 縞 状 に コ ン トラス トが 見 える部

分，（c）は Co −Pt 層 の 表 面 に 近 く，縞 状 の コ ン トラス トが 消 え て

い る領域 である．．Ru 層 （a ）は 欠陥の 少ない hcp 構 造 で，点 状

の 回 折パ タ
ー

ン が 観 測 され る．これ に対 して ，Ru 層に 近い Co・

Pt 層 の 下 部（b）で の 回 折パ タ
ー

ン は Ru 層 に比 べ c 軸 の 方 向

に 細 長 くの び た形 状 に な り，積層欠 陥 の 存在が 認 め られ るが，
hcp 構 造 は 保 たれ て い ることが 判 る．縞 状 の コ ン トラス トは hcp

構 造 の （001 ）面の 周期性が 見 えて い るもの であ る．しか し，Co−

Pt 層 の 途 中か ら成 長 し始 めた （c）の 部分で は fcc構 造 に対 応

す る 回 折 ス ポ ッ トの み が 観察 され る．（c）の 領域 で は 縞 状 の コ ン

トラス トが 消 失し，結晶構造が fcc に 変化 してい るの が 判 る．こ

れらの 結果か ら Ru 層 に 接 して い る Co・Pt 層 は hcp 構造を保

っ て い るが，粒 界中に 成長 して い るような Ru 層 に 接 して い な い

部分 で は fcc相 が 多 く見 られ る ことか ら，　hcp 構 造 の 安 定 化 に

Ru 下 地 が 重要な役割を果 た して い ることが推測で きる．

3 ．2 磁気特性

Fig．3 に MgO 単 結 晶基 板上 に 形 成 した Ru 下地 上 の Co・Pt

膜 の 代表的な磁 化 曲線を示 す ．膜構成 は Ru 下 地 20n皿 ， 磁

性 膜 は厚 さ 15nm の Co60Pt4
。
であ る．成 膜 ガス 圧 は 1Pa で ，

Ru 膜厚 が MgO 基 板 面 内 ［110］軸 の 方向は hcp−Co−Pt の c

軸 と直 交する 方 向 に な るの で ，困 難 軸 特 性 を示 す．この 軸 に 直

交 す る MgO 基 板 面 内 ［001］軸方 向 は 容 易 軸 方 向 で あ る が，
hcp −Co・Pt の c 軸が 面 内か ら約 60度 立 ち上が っ てい るの で，
角 形 比 は 1よりも小 さくなる．困 難軸 で ある MgO ［110】方向 に 膜

を飽和磁 化 した 場 合 ，磁 化 は 全 て の 結 晶 粒 の c 軸 に対 して 直

交 す るの で ，磁 化 の 飽 和 点 は 異 方 性 磁 界（Hk ）に 等 しい と考 え

られ る，磁 化 曲 線 が 飽和するもの は 困 難 軸 の 飽和点 ，飽和し

ない もの は 外挿値か ら ffkを求めた．また【OOI］が 容易軸の 場

合 は Hk ＞ o，【110］が 容 易 軸 の 場 合 は Hk 〈 O で 示 す．　Fig．4 に

Co・Pt の 組 成 を変 えたときの 異 方性 磁 界 （Hk ）の 変化を Ru 下

地 が ない 場 合，Ru 下 地 を 1Pa で 成膜 した場合 お よび 6Pa で
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Fig．1Cross−sectional 　TEM 　image．

（a）　Ru　layer

（b）　Lower　region 　of 　Co−Pt　layer

（c）　UpPer　reg 　i　on 　of 　Co−Pt　Iayer

Fig．2High −resolution 　TEM 　images　 and 　electron

beam　diffセaction 　patterns．
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成膜した場合に つ い て 示 す．Co−Pt の 厚 さは 15nm ，　Ru の 厚

さは 20nm とした．　Co−Pt を MgO 基板 に 直接成膜 した 場合 は

Pt が 10％ で 異 方性 磁 界 が最 大 となる が，それ 以 上 の Pt 量 で

は 徐々 に Hk は 減少 す る．これ に対 して Ru を下 地 に 用 い ると

册 は Pt 量の 増加 に対 して 40 ％ 程度まで ほ ぼ 直線的 に 増加

する．ガ ス 圧 1Pa で 成膜 した Ru 上 に Co 単 体 を成膜 した とき

の 容 易軸 と困難 軸 は Co・Pt とは 逆 に なり，　MgO 基板 の ［001】

方 向 が 困 難軸 ， ［110】方 向 が容易軸となる．純粋な Co の 格子

定数 は a＝0．2507nm ，　c＝0，4069nm で ，　Ru との 格 子 の 不 整

合 は a 軸 で 約 7％，c 軸 で 約 5％ に なり，エ ピタキシ ャ ル 成長 し

にくくな り，エ ピ タキシ ャ ル 成 長 して も結晶歪 み が 大きくなっ て い

ると考えられ る．異方性 の 方向 が 変わ る原因として は 結晶の 成

長方位の 変化や応力に よっ て 誘導 され る異方性 があ る．応力

による異 方 性 の 場 合，磁 性 層 が 薄 い ときに は 大きく，膜厚が 増

え ると減 少 する が，この 異方 性 の 大 きさは Co 膜 厚 に ほ とん ど依

存し ない の で ，異方 性 の 変化 は 応 力 よりも結 晶 成 長 の 変化 で

生 じて い る可 能 性 が 高 い ．こ の 異方性の 導転は Ru に 代 え て

格子 定数の 小 さい RuCo 合金 を下 地 に 用 い ると観測 され なく

なる．Fig．5 に容 易 軸 の 保 磁 力 （He ）の Co−Pt 組成依存性を

示 す ．Fig．4 の 異 方性磁界の 結果と相関が とれて い るが，　Ru

下地を 6Pa の ガス 圧 で 成膜 した場 合 に はより保 磁 力 が 大きくな

っ て い る．Fig．6 に 15nm の Co60Pt40磁 性 膜 に お い て 下 地 の

Ru 厚 さを変え た ときの 異方 性 磁 界（砌 と保 磁 力 （Hc）の 変 化 を

示 す．異方性磁界 は 成膜ガス 圧 によらず Ru の 厚 さ 20nm ま

で は 増 加 す るが，そ れ 以 上 で は ほ とん ど変化が無 い ．保磁力

は Ru 下 地 を 1Pa で 成膜 した 場合，異方性磁 界 の 傾向と同 様

に膜厚 20nm 以 上で 飽和傾 向が見られ るが，6Pa で 成膜 した

Ru 下地 で は膜 厚の 増加 に対 して飽 和 が 見 られ ず，ほ ぼ単調

に 増加 して い る．こ れ らの 結果か ら保磁力の 増加 原因 は Ru 下

地 に よ る hcp・Co・Pt の 安定 化の 他 に ，成 膜 ガス 圧 の 増 加 に よ

っ て 結晶粒 の 分離 が 促 進 され る効 果 が 考え られ る．次 に 成膜

ガ ス 圧 による構造変化 につ い て述べ る．
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Fig．4Composition　 dependence　of　the　 anisotropy

field（Hk ）in　Co−M 　deposited　on 　MgO （110）．

3．3 成 膜 ガス 圧 に よる構造変 化

Ru 下地を高ガ ス圧 で 成膜すると Co・Pt 膜 の 結晶 磁 気 異方

性 の 増 加 に加 えて ，結 晶 粒 間 の 分 離 の 効 果 が 進 み 保 磁力 が

増加す ると考えられ る．そ こ で ，高ガス 圧で 成膜 した ときの 構 造

変化を TEM 観察 で 調 べ て み た．　Fig．7 に Ru 下 地 を 6Pa で

成膜 した ときの 断 面 TEM 像と電 子 線の 回 折パ タ
ー

ン を示 す．

試料 は Fig．1 と同 じく Mgo 上 に Au の バ ッフ ァ
ー

層を成膜 し

た 後 Ru 及 び COSDPt20層を形 成 した．1Pa で Ru を成膜 した

Fig．1 の 像 と比 べ ，コ ラム 状 の 結 晶 成 長 が 顕著 に 見 られ ，結晶

粒 の 分 離 も進 ん で い る．コ ラム 内で は 結晶方位 が保 た れ ず，コ

ラム が 成長する途中で 変化 して い て ，Ru 層か らの 電 子 線回 折

像 は リン グ状 に 広 が り，基板の 方位 は 失われ てい るように見 える．

しか し，磁 気的な異 方 性 は 観 測 され るた め ， 完全 に は エ ピタキ

シャ ル 成長 が 崩れ て い ない ようで ある，Ru 下地の 成膜ガ ス 圧 と

容易軸 MgO ［OOI］方 向及 び 困 難 軸 で ある MgO ［110】方向 の
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Fig．5Composition　dependence　of　the　 coercivity

（Hc ）in　Co −M 　deposited　on 　MgO （110）．
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保磁力（Hc）との 関係 を Fig，8 に示 す．磁性膜 は厚 さ 15nm の

Co6
。
Pt4e，　Ru 下 地層 の 厚さは 20nm とした ．　Ru 下 地 層 の 成

膜 ガス 圧 を上 げ る と困 難軸の 【110】方向 の 保 磁 力が 増加 し，困

難 軸特性 が 弱 ま っ て い る．こ れ は ガ ス 圧 が 増加 に伴 っ て エ ピタ

キ シ ャ ル 成長の 乱れが 大きくな っ てい ることを示 して い る．

3 ．4MgO （111）面 上 に成 膜 した場合の 磁気特性

　MgO （111）面 に Co −Pt を成 膜 す ると hcp の c 軸配向に膜 が

成長 し， 垂 直 異 方 性 が 生 じるこ とが 期 待 され る の で ，今 ま で 述

べ た MgO （110）面 上の 膜 との 比 較の た め に ，　MgO （111）面 に

直 接及 び Ru を介 して ，　Co −Pt を成膜したときの 磁気特性 を調

べ た ，図 9 に Co・Pt の Pt組成比 と垂 直 磁 気 異方 性磁 界（Hk ⊥）

の 関係を示 す．面 内 に測 定 した M −H 曲線 の 磁 化 の 飽 和 点 を

Hk ⊥ とした，　Co −Pt の 厚 さは 15nm ，　Ru の 厚さは 20nm で，
成膜ガ ス 圧 は IPa で MgO （110）上 に 成膜 したときと同条件で

ある．MgO （111）上 に成膜 した場合は Ru 下 地 が あ る場 合 と直

接 MgO 基 板 上 に 成膜 した場合との 磁 気 特 性 の 違 い が ほ とん

どな く，Pt の 少ない 組 成で Ru 下 地 に よりわ ず か に垂 直 磁 気

異 方 性 の 増 加 が 見 ら れ る だ け で あ る ．こ の 結 果 か ら，
MgO （111）面 上 と Ru（001）面 上 の 原 子 配 列 の 対 称 性 に 違 い が

な い た め，Co−Pt 膜 は どち らでも同 じような成長をして い ると考

えられ る．高 Pt 組 成の Co −Pt が MgO 上 に 成 長 す るの 場 合，

（111）面 上 で は 垂 直 磁 気 異 方 性 が大 きい が ，（110 ）面 上 で は 垂

直，面 内 ともに 異方性 が 小 さく，下 地 膜 が 無配向の 場合，そ の

上 磁性膜 は 異 方 性 の 小さな結晶粒 が 支配 的 に なる と推測され

る．MgO と同じように 立方晶 の fccや bcc の 下 地 膜 で も同 様 の

結 果 にな る可 能 性 が 高い と考え られ る．しか し，Ru 下 地 で は c

軸 が垂 直方 向 に 向 い て い ない 場合 でも ， 垂 直 配 向膜 の 異方性

と同 等 か そ れ 以 上 の 強 い 磁 気 異方 性 が 生 じるた め，どの 配 向

の 結晶粒で も異 方性 が 大 きく，安 定 した 高 保 磁 力 が 実 現 して い

ると考え られ る．
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4 ．結論と今後の 課題 文 　　献

単 結晶 MgO 基板を用 い た 実験 に よっ て
，
　Ru 下 地 に よ っ て

Co −Pt 膜 で 高保磁力 が得られるメカ ニ ズ ム は ，　Ru が 安定 した

hcp構 造 を持 つ ことによっ て，その 上 に成 長 す る Co−Ptの hcp

構造 が 安定するため，特 に hcp 相が 不 安定に なりやす い 高 Pt

組 成側 で 効果が 大 きい ．さらに ，Ru の 成 膜 ガス 圧 を高 め るとコ

ラム 状の 結 晶成長 により結 晶 粒 の 分 離 が 起 こ り， 結 晶 粒 の 磁 気

的孤立 化を促 し，hcp ・Co・Pt の 大きな結晶磁気異方性との 相

乗効果 で 高保 磁 力 が 得 られ るこ とが 確認 で きた．しか し，膜 の

全 てが hcp構造 Co・Pt で は なく，　fbc構 造の Co・Pt相 も観測

され ，こ の 相 が磁 気 特性 に 影響 してい る可 能性 が あり，これ らの

解明が今後の 課題 で ある．
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