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　 The　 effect 　 of 　 thermal　 annealing 　 under 　 ultra
・high

vacuum 　 on 　 the 　 metallurgical 　 microstructure 　 of

（111）・textured　 face−centered 　 cubic （FCC ） metal 　 thin

fiims　 was 　 investigated．　 The 　 surface 　 morphology 　 of

500・A ・thick　metal 　 films　drastically　changes 　with

increasing　 anneahng 　 temperature ．　 Regardless　 of 　the
kind　 of 　 metal ，　 the　 morphological 　 changes 　 can 　 be
classi 丘ed 　into　four　stages ，　 when 　the　annealing

temperature ，男R，　 is　 normalized 　 by　 the　 respective

melting 　 point　 of 　the　 metals ，痂 ．　 In　 stage 　I ，0，15 ≦

男R／7M く 0．3，　the　 surface 　roughness ，1あ，　of　metal 丘lms
decreases　to 〜　3　A．　In　 stage 　H ，0．3 ≦　ZR〆7赫 ≦ O．35，
remarkable 　grain 　growth 　occurs ，　and 　the 　lateral　grain
dia皿 eter 　exceeds 　 1000　A．　 Small （〜 200　A） crystals

apPear 　on 　the　large　grains 　in　the　stage 　H
’
，035　＜

野rdfM ≦0．45，　and 　they 　grow 　large　and 　coarsen 　the 　1硲in
stage 皿 ，0．45 く ZRf7M ．　 We 　 conclude 　 that　 ultra

・high
VaCUUm 　 annealing 　in　Stage 　 H 　 iS　effeCtiVe　in　 realiZing

large　lateral　grain　size 　with 　small 　surface 　roughness 　in
FCC 　 metal 丘lms．

Key 　words ：in　situ　IR　irradiation，　strong （111）texture，
lateral　grain　size ，

　Cr・Ni・Fe
，
　underlayer

1．は じ め に

　 ハ
ードデ ィ ス ク 装置（HDD ）の 面 記 録密度 の 向上 に 伴い ，

ス ピ ン バ ル ブ（SV ）素子 の 寸 法は 0．1　pm 角程度 に ま で 低下

し て い る 1）．そ れ に よ り，素子 内 に含まれ る結晶粒 の 数が

減少 し，高々 数十個 となる た め，個 々 の 結晶粒 の 特性 の ば

らつ きが統計的に 平均化 され ず に，再生 素子 の 特性ゆ らぎ

と して 現れ て くる こ とが 予 想 され る．こ れ に対 して ，結晶

粒 径 の 微細 化 に よ っ て 素 子 内 の 結 晶粒 の 数 を増加 させ る 手

法 は，粒 界 密度 の 増大 に よ る ス ピ ン 非 依 存散 乱 の 増加 に加

えて ，反強 磁 性 結晶粒 の 微細 化 に よ るブ ロ ッ キ ン グ 温度 の

低 下 2）を 招 くた め，望 ま し くな い ．む しろ，SV 膜 の 面 内結

晶 粒 径 を素子 寸法以 上 と し，一
素子 を

一
結晶粒 で 形 成す る

こ とが 望 ま れ る．

　 SV 膜 の 結 晶粒 径 を 増大 させ る方 策 と して は，下地 層 の 面

内 結晶粒 径 を増大 させ ，そ の 上 に SV 膜 を エ ピ タ キ シ ャ ル

成 長 させ る手 法 が 有 効 と考 え られ る．ま た
，
SV 膜 の 強 磁 性

層間に お ける N6el　coupling3 ）の 抑制や，高耐熱性化 の 要求

を 踏ま え る と，面内 結晶粒 径 の 増大 に 加 えて ，高 い 平坦 性

を も具備す る必 要 が あ る．実際，我 々 は Co！Cu 多層 膜 に お

い て ，GMR 効果 を発 現 す る多層 膜構 造 の 高 い 耐 熱 性 を 得

る た め に は ，面 内結晶粒径 を増大させ るだ けで は な く ， 積

層界面の 粗 さ を小さくす る必 要が あ る こ と を明 らか に して

い る の．そ こ で ，ま ず，下地層とな る金属薄膜の 巨大粒子

化 と高平坦 化 の 両立 に っ い て 検討を行 うこ とと した．

　
一

般 に，金 属薄膜 は，熱処 理 を行 うこ とで 構成原子 の 再

配 列 が生 じ，ま た 隣接す る結晶粒 が粒成長 して 結晶粒径 の

粗大 化 が起 き る こ とが 知 られ て い る ．し か し なが ら，熱処

理 に よ っ て 生ず る金 属薄膜 の 平坦 性 の 変化を 詳 し く検討 し

た 例 は少 な い ．こ こ で ，熱 処 理 後 に お け る 薄膜の 表面 性状

は，熱 処 理 前 に お け る 金 属 薄膜 の 結 晶構 造 や 表面 構造，さ

らに は金 属 材料 の 融点 に よ っ て 異 な る と考え られ る．そ こ

で 本 研 究 で は ， 異 な る 下地 層上 に作製 した Cu 膜，な らび

に 種 々 の 金 属 薄膜 に 関 して，成 膜 直後 に超 高真空 中で 加 熱

処理 を行 い ，そ の 時の 表 面性 状 の 変化 に つ い て 詳 細 に 検討

した．

2．実 験 方 法

　試料は，到達真空度 3× 1（ト11Torr 以 下 の RF お よび DC
マ グ ネ トロ ン ス パ ッ タ装置 を用 い ，熱酸化 膜付 き Si基板 上

に 作製 した．膜構成 は，sub ．1　under 　layer　50　A ／Cu　120　A
と し，下地 層（U ．L ．）に は，　 Cu 膜の 濡れ性を向上 させ る 5）こ

とで 大 き な 面内 結晶粒径が 得 ら れ る CrgoNilo6），並 び に そ の

上 に 作製 され る FCC 金 属 薄膜 に 強 い （111）配 向 が 得 ら れ る

こ とで 知 られ る Cr63（Ni・Fe）37 膜 7）を用 い た．以 下 ，各 々

Cr・Ni，　 Cr−Ni−Fe 下 地 層 と称 す る．ま た，膜 構 成 を sub ．1

Cr・Ni・Fe　SO　A　／　M 　SOO　A と し，　 FCC 金 属薄膜，　 M ，と し

て Cu ，　CogoFeio，　Ni，　Al膜 を用 い た積層膜 を作製 した ．

　熱 処 理 は ， 成 膜 直 後 の 積層 膜 を成 膜 室 か ら加 熱 処 理 室へ

超高真空下 で搬送 し，積層 膜 に Si基板 裏 面 か ら赤外 線 を 照

射 させ る こ とで in　situ 加熱処理を施 した，加熱処理 前 の チ

ャ ン バ ー
真 空度 は 3x10 −「o　Torr 以下で あ る ．加 熱処 理 温度

（ZR）は，基 板 表 面 に熱 電 対 を固 定 した 治 具 を用 い ，あ らか

じ め 赤外線 ラ ン プ へ の 投入 電 力 との 相 関 を測 定 して 校 正 を

行 い ，70°C 〜250 °C の 範囲 で 変化 させ た．各温 度で 約 20

分間保 持 し た 後，室 温 ま で 冷却後，大 気 中で 構造 解析 を 行

っ た ．
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　試料 の 構造解析 に は，X 線デ ィ フ ラ ク トメータ （Cu ・K α

線源），透過 型 電 子 顕 微鏡（TEM ），並 び に 原 子 間力顕微鏡

（AFM ）を 用 い た．得 られ た AFM 像 を解析 し，平均 面 粗さ

（硲 並 び に 面 内結 晶粒 径（A 。
．
pl。n。）を求 めた．こ こ で 洗 ．

pl。n 。

は，AFM 像か ら粒界 を決定 し て 結晶粒 の 面積 を 算出 し，そ

の 平 均値を同 じ面 積を有す る円の 直径 に換算 して 求 め た．

測定は，全て 室 温で 行 っ た．

3．爽 駿 結 果 お よ び 考 察

3．1 赤外線加 熱処 理 に よ る Cu 膜 の表面 榴造 の 変化

　Fig．1に，CrNi 並 び に Cr’Ni−Fe 下 地 層 上 に 作製 した 120

A 厚 の Cu 膜 の 魚 の 加 熱処 理 温 度（ZR）依存性を示 す．

Cr −Ni・Fe 下地 層 上 に お け る 500　A 厚 の Cu 膜 の 場合 の 結果

を合 わせ て 示 し た．図 中 に は，面 内 結 晶 粒 径 （A 。
・
pl。ne ）が

1000A 以．ヒとな っ た 積 層 膜 を黒 印 で 示 し て あ る，ま ず Cu

膜厚（dcu）120　A の 場合，加 熱 処 理 前 の 試 料 （as
−deposited）

に お い て は，下 地層 に よ らず Cu 膜 表 面 の 勗 は 3A 以 下，

ま た 図 中 に は 示 して い な い が nn’
p｝an ， は約 400　A で あ っ た．

fiRの 増 加に 伴 う h の 変化 は 下 地層 の 違 い に よ っ て 大 きく

異 な る．Cr・Ni 下 地層の 場合（図中△ 印）は ，毋R の 上 昇 に伴

っ て k が急激 に増大 し，珊R ＝250℃ にお い て は 島 ＝ioA

以 上に な っ て い る こ とが 判 る．こ の 時同時 に Cu 膜 の

An・plane の 増 大 が 見 られ ，約 400　A か ら約 1000　A に 増 大 し

た．一
方，Cr・Ni・Fe 下 地層 の 場合（図 中目 印）は ，

as
−depositedか ら 毋R ＝120℃ に か けて k は 2．5　A か らわ

ずか に 低下 し，そ の 後微増す る 傾 向 が 見 られ た，ま た，

A 。
・
pl。ne は 71Rの 増大に 伴い わ ずか に増大 す る傾 向 が 見 られ

た もの の ，毋R ；250 ℃ ま で の 範囲 にお い て ，
1000A を超

え る よ うな面 内結晶粒径 の 増 大 は認 め られ な か っ た．こ こ

で ，Cr・Ni−Fe 下 地 層上 にお け る Cu 膜の 泓 の 変化 を詳 し

く調べ るた め，as
−depositedで ＆ が sA 以 上 となる 漉 。

ニ

500A の 積層 膜 に つ い て 同様 の 検討 を 行 っ た．（図中○印）

Fig．1 よ り，as
・depositedで は 島 が 8．3　A で あ る が，丑R ＝
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Fig．1　Changes　in　the　surfhce 　 roughnes80f 　Cu 　flms

fabricated　on 　a 　Cr−Ni　 underlayer 　 and 　a 　Cr・Ni−Fe
underlayer ，　 as 　　a 　　fUnCtion　　of 　　the 　　annealing

temperature 　 in　ultra
−high　 vacuum ．　 Fi皿ed 　 symbol8

denote 丘ims　 whose 　 mean 　 diameterヱ塩．
p且ane 　 exceeds

loooA
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70 〜250℃ に お い て 島 は 急 激 に 低 下 し，約 3A に な っ て い

る こ とが 判 る ．Fig．2 に は，　 Cr−Ni−Fe 下地 層 上 の 500　A 厚

の Cu 膜の as
・depositedお よび ZR ＝200℃ に お け る AFM

像 を，Fig．3 に は，最も大 きな th・
pl。n ， が 得 られ た 毋R ＝

250℃ に お け る 面 内 TEM 像 を示 す．　 AFM 像並 び に TEM

像の 解析 か ら as
−depositedで は an’

pla。 。 が 約 600　A で ある

の に対 し，ZR ＝200℃並び に 250℃ に お い て は，　 iooo　A

以 上 に増大 し て い る こ とが 判る．以上 の 結果か ら，Cr・Ni

並 び に Cr−Ni・Fe 下地層 上 の Cu 膜は，い ずれ も熱処 理 よ っ

て 面 内結晶粒径 の 増 大 が 見 られ る が，表面 粗 さの 変 化 は 正

反 対 の 傾向を 示 す こ とが 判っ た．

　 こ の よ うな 熱処 理 に よ る Cu 膜 の 表 面構 造 の 変化 の 違 い

は ，as
−deposited に お け る 各 種 下 地 層 上 の Cu 膜 の 結 晶 構

造の 違い が 原因 と考 え られ る．そ こ で ，次に，XRD に よ る

各種下地層上 の Cu 膜 の 結晶構造の 解析 を行 っ た．

3，2　加 黙処理 前の Cu 膜の結 晶構造の 評 価

　Fig　4 に，Cr’Ni並 び に Cr・Ni−Fe下 地 層 上 に作製 した 500

A 厚 の Cu 膜 の as
−depositedにお け る Cu（111 ）面 か らの X

線回 折 線 ピ
ー

ク の ，ロ ッ キ ン グカ
ーブ を示 す．こ れ ら の Cu

膜 の nn’
plan 。 は約 600　A とほ ぼ等 し い こ と を確認 し て い る．

Cr−Ni・Fe 下 地 層 上 の Cu 膜 は，　 Cu （111）面 か らの 強い 回 折

線 ピークが 見 られ ， ま た ロ ッ キ ン グカ
ーブ の 半値幅

3000AF

婚 2　AFM 　i皿 ages 　of 　SOO−A・thick　Cu　Mms 　fabricated
on 　 a 　Cr−Ni・Fe　 underlayer 　 with 　and 　 Without　 heat

treatment　at 　200QC 　in　ultra ・high　vacuum ．

1000A

Fig．3　TEM 　plane 　 view 　 of 　a 　SOO・A−thi〔宝 Cu　fllm
魚 bricated　on 　 a 　Cr−Ni−Fe　 underlayer 　 with 　heat

treat皿 ent 　at　250°C　in　ultra ・high　vacuum ．
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（FWHM ）が 3D 以 下 と非 常 に 高い 結晶配向性 を示 して い る

こ とが判 る ．．一
方，Cr −Ni 下 地 層の 場合は，　 Cr’Ni・Fe 下地

層 に比 較 し て 回 折線 ピーク 強度 は 弱 く，ま た FW 且 M が約

10q で あ る こ とが判 る．こ れ は ，
　 Cr−Ni 下地層上 の Cu 膜

の （111）面 の 基 板面 に 対す る分散角 が，Cr・Ni−Fe 下地層上

に比 べ て 大 きい こ と を示 し て い る．

　Fig．5 に，（a）Cr・Ni並 び に （b＞Cr’Ni・Fe 下 地 層上 の Cu 膜

に お け る熱 処 理 に よ る 表 面構造の 変化 の 模 式 図 を示 す．薄

膜の ような微粒 子組 織 を有す る 金 属 に高 温 で 熱 処 理 を行 っ

た 場合，粒 界 等 の 表 面 エ ネル ギー
を 減少 させ るた め に 粒成

長 が 生 じ る と
一

般 に考 え られ る ．すなわ ち ，
Fig．1 にお い て

見 られ た 熱処 理 に よ る Cu 膜の 斑 ．
plan。 の 増大 は，二 次再結

晶的に 結晶粒 が 隣接す る結晶粒 を蚕 食す る こ とで 成長 ・粗
大化 した こ とに よ る と考 え られ る．結晶粒成 長 に 伴 い Cu
膜表 面 の 構成原 子 は再 配列 を起 こ す が，FCC 金 属 の （111）

面の 表面エ ネル ギ
ー

が
一

般 に最 も低 い こ とか ら，粒 成 長 を

起 こ した結晶粒 の 自由表 面 は（111）面に な る と考 え られ る，
よ っ て ，基 板面に 対す る（111）面 の 分散 角 の 大 き い （a ）Cr・Ni
下 地層 上 の Cu 膜 の 場 合に は，優 先 成長す る （111）面 が 必 ず

し も基 板面 に 平行 とな らない 為，薄 膜 表 面 に 大 きな突起 を
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Fig．5Schematic 　model 　of 　the 　changes 　in　the　su  face
morphology 　 of 　 Cu　丘lms　 by　heat　 treatment，　 The
crystanographic 　orientation 　of 　Cu （ll1）is　different　in
as’deposited　Cu 　丘】皿 s

，
　 became 　 of 　 the　 underlayer

material ：（a）Cr・Ni　and （b）Cr−Ni・Fe．
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形成す る こ と に な り，（b）Cr−Ni・Fe 下地層上の そ れ と比 較 し

て ，結晶粒 の 粗大化 に 伴い 薄膜 の 表 面荒れ が 生 じた と考 え

られ る （Fig．5）．

　以 上 の 結果 よ り，熱 処 理 に よっ て 面 内結晶粒 径 の 増 大 と

高平 坦 性 を 両立 させ るた め に は，成 膜 直後の FCC 金属 膜 に

お い て （111）結晶配 向 性 が 高 い こ とが 重要 で あ る こ とが 明

らか と な っ た．そ こ で，次 に Cr・Ni−Fe 下地層を用い た 種 々

の FCC 金 属薄膜 に お い て，熱処 理 温 度 に 対す る 表面 構造の

変化 に つ い て 検討 を行 っ た．

3．3　超高真空中加 熱処理に よる FCC 金属薄膜の 表面 構造

　　 の 変化

　Fig．6 に，　 Cr・Ni −Fe 下地 層 上 に作 製 した Al，　 C11，　 Ni
，

Co −Fe 膜の 泓 の MR 依存性 を示 す ．膜 厚 は 500　A一
定 と し

た ．図 中 に は，An ・
p旦、n 。が iooo　A 以 上 とな っ た 積層膜を黒

印で 示 した ．ま た，こ れ らの 積層膜 は ，
XRD に よ る 解析か

ら as
−depositedの 状態 にお い て 全 て （111）に 強 く配 向性 し

て い る こ と を確 認 して い る．ま ず，Co ・Fe 膜の 場 合，　 ZR
の 増加 と伴 に 島 の 若 干 の 低下が見 られ るが，fiR≦ 250 ℃

の 範囲 に お い て 島 一
pla。 ， に大 きな変化 は 見 られ なか っ た．

Ni膜 の 場合に は，熱処 理 温 度の 増加 と伴 に ＆ が 低 下 し，
ZR ＝250℃ に お い て 島 ・

plan、 が 1000　A 以 上 に増 大 した．
一

方，Al膜 の 場合に は，　 as
・depoSitedに お い て 既 に 扇 が

約 3A と 高い 平 坦 性 を示 し，班 R ＝70 〜120℃ に お い て は，
平 坦 性 を維持 し た ま ま 島 ．

pl。n ，が 1000　A 以 上 に増 大 した，
しか しな が ら，fiR＝ 200 〜250 ℃ に お い て は，　 th．pl。n ， が

500A 以 下 に 低下 す る
一

方で ， ＆ は 8 〜10　A に劣化 した ．
こ の よ うな熱処理 温 度 に 対 す る 表 面構造の 変化の 違い は，
各種 金 属薄膜 の 二 次再結晶温 度 の 違 い に よる もの と考えら

れ る．一
般 に，再結晶温度 は金属 材 料 の 融点 に 強く依存す

る こ とが 知 られ て い る．そ こ で，Fig．7 に ，　 Fig．6 に 示 した
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F   ：．6Changes 　in　the　surface 　 roughnes80f 　various

metallic 　 thi皿 　 丘hns　 fabricated　 on 　 a 　 Cr−Ni −Fe
underlayer

，　as 　a 　function　of 　the　annealing 　temperature ．
Fined　 sy 皿 bols　 denote 且lms 　 whose 　 mea 皿 diameter
島 ．
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Fig．7　Changes　in　 surface 　 roughness 　 of 　500・A・thick
FCC 　metal 丘lms 　as 　a 　fUnction　of 　fia／7M，　where 　l1R　and
71f　are 　the　annealing 　temperature 　oflR 　irradiation　and
the　 melting 　 point 　 of 　 the　 respective 　 metal ．　 F三lled
symbols 　 denote 丘］皿 s　 whose 　 mean 　 diameter　 1左．plane
exceed81000 　A ．

毋R に 対 す る ＆ の 変化 を ，各種金 属 の 融点（跚 に 対 す る fiR
の 比 （珊 R （K ）！7｝v［（IO）の 関 数 と して プ ロ ッ ト した ．そ の 結果，

金 属 薄膜 の 種 類 に よ らず，rR ／fM に 対す る 表 面構造 の 変化

は，大 き く 3 つ の 温 度 領域 に 分 かれ る こ とが判 る ．ま ず，

（1）野R ／7M ； O．15 〜O．30 の 領域 に お い て は，泓 が約 3A ま

で 低 下 し
， （ll）fib／　7M 　＝　O．30　一・　O．35 にお い て ，　 An ・

plane が

1000A 以 上 に増 大 して い る こ とが判 る．こ れ は，上 述 した

二 次再結晶的な粒成長 に よ る もの と考 え られ る．一
方，

（皿 ）珊 R／fM 　＝ 　O．45 以 上で は 面 内結晶 粒 径が 低 下 す る と 同時

に 膜表面の 鳥 が 増大す る．こ こ で，（ll）の 領域 にっ い て さ

らに詳 し く薄膜 の 表面形状を観察す る と，（H
’
）zal7M＝

O．35　
一・

　O．45 に お い て は ，平坦 な 巨大 結晶粒の 表面 に 洗 ．
pl皿 。

が約 200A の 微結 晶 粒 が 見 られ る こ とが判 っ た．　 Fig．8 に

は，毋R ＞ 0．35 の 領 域 に お け る Cu 膜 ，並 び に Al 膜 の AFM

像 を示 す ．（a）郷R／fM＝0．39 にお け る Cu 膜 の 表 面 に は ，

an−plan ， ＞ iooo 　A の 巨大 な結晶粒 の 上 に，上 述 し た A 、、
’
pl。n 。

〜200A の 微結晶 粒 （図 中 ○ 印領 域 内 ）が 多数認 め られ る．こ

こ で ，Fig．3 にお け る面 内 TEM 像 にお い て A 。
’
pl、n 。

〜200　A
の 結晶粒 に対応する 明瞭な結晶粒 界 は見 られ て い な い こ と

か ら，微結晶粒 が金 属膜表面の み に 生 成 して い る こ とが

判 る．一
方 で，別 途，巨大 な面内結晶粒構造を有す る Cu 膜

上 に室温 で Cu 膜 を成膜 した結 果，成膜 した Cu 膜の th’plan ．

は 下地 Cu 膜 の 巨大粒径を反 映せ ず に 島 ・
pl。n 。 の 小 さい 膜組

織 を形成す る こ とが判 っ た．こ の こ とか ら微 結晶粒 は ，熱処

理 に よ っ て 再 蒸発 し た 金 属 原 子 が，金 属膜 表 面 に 再付 着 す る

こ とで 生 成 した 島状の 薄膜 初期成長段 階の 組織 で あ る と考

え られ る．（b）賃R／踟 ＝0．42 に お け る N 膜 の 表 面 に お い て

は，（a ）で 見 られ た よ うな微 結 晶粒 が成 長 し て い る こ とが 認

め られ （図 中○ 印領域内），更 に （c）ZR／fM ；O．51 に お い て は ，
成 長 し た微 結 晶粒 が 膜 面 全 体 に わ た る た め ，th・

pl。 n 。 が 500
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Fig．8　AFM 　images 　of 　Cu 　m 皿 8　and 　Al 瑚 ms 伍 bricated
on 　a 　Cr・Ni・Fe　underlayer

，
　 annealed 　at　 respective

temperatures 野R　 under 　ultra
・high　vacuu 皿 ．ク翫 is　the

melting 　Point　of 　the　respective 　metal ．

A 以下に 低下 し て い る こ とが判 る．Fig．8 の 結 果 か ら，

ZRI　fM　＝　O．45　LJ上 に お け る k の 増大 は，生 成 した 微結晶

粒 が粒 成 長 す る こ とで 生 じた と推察 され る ．

　以 上 の 結果 よ り，FCC （111）高 配 向 膜 に お い て ，廼R／臨 ；

O．30 〜O．35 な る温 度 で 超高真 空 中 加 熱 処 理 を施 す こ とで ，
FCC 金属薄膜 の 高平 坦化 と巨 大粒 子 化 を両 立 で き る こ と

が 明 らか と な っ た ．

4．ま と め

　金 属薄膜 の 高平坦 化と巨大粒子 化 の 両 立を 図 る た め，結

晶配向性 の 異なる Cu 膜，並 び に種 々 の 金 属 薄膜 に お い て

超 高真 空 中加 熱 処 理 に よ る 表 面性状 の 変化 に つ い て検 討 を

行 っ た．そ の 結果，以 下 の こ と が 明 ら か と な っ た ．

  （111）結 晶 配 向性 の 高 い FCC 金 属 薄膜 は ，熱処 理 に よ っ

て 結晶 粒 の 粗大 化 と，平坦 性の 向上 が 同時に 生 ず る．

  FCC （111）高配 向膜 に お い て ，金 属薄膜 の 融点 に 対 し て

O．30〜O．35 の 温 度で 超 高 真 空 中加 熱処 理 を施す こ とで ，表

面粗さ（副 〜3A ，面 内結晶粒 径 （B 。
’
pl。n 、）＞ ioooA が得 ら

れ る．
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