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スパッタ法により作製したCo-Pt薄膜の磁気特性およびMFM探針への応用

伊 藤 弘 高,*斉 藤 準,*石 尾 俊 二 *

MagnetiePropertiesofCo-PtThinFilmsPreparedby

SputteringMethodandApplicationtoMFM tips
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Abstracts

CoxPtlOO-X (33≦x≦97)thinfilmswerefabricatedbyRFsputteringmethodwithvarious

sputterlngArgaspressurePArandfilmthicknessiandappliedtohardmagnetictlpSforMag-

neticForceMicroscopy(MFM). ThecoercivityHcofCo-Ptfilms,whichwerefabricated

underhighP｡,,increasedintheCoconcentrationrangebeyond60at.% Co. Themaximum

valueofFLoHc,0.27TwasobtainedfortheC079Pt21filmswithPA,-10.7Paandt-40nm.X-ray
diffractionanalys上srevealedthathcpphaseexistsinthefilmswithhighcoercivlty.Theani-

sotropyfieldpoHaofthehcpphasewasestimatedabout1.OTbyslngularpointdetectiontech-
nlque.ThehighcoercivltyOftllefilmsisattributedtodomainwallp上nningfrom theminor

loopbehavior.TheMFMtipswithCo79Pt21filmsonSicantileversgavefinercontrastinMFM

imagesthancommercialCoCrMFMtipsformagneticrecordingmedia.

Keywordes:CoxPtl｡｡-X(33≦x≦97)films,RFsputteringmethod,coercivity,hcpphase,d0-

mainwallplnning,magneticforcemicroscopytlp

1.はじめに

Co-Pt合金は大きな結晶磁気異方性を有し1),またC05｡Pt5｡

規則相等結晶磁気異方性が大きい生成相が存在する2)ため高保

磁力薄膜材料として盛んに研究されている｡Co-Pt合金薄膜を

RFスパッタ法3)～6),電着法7)で作製した場合,その保磁力が

高Co濃度組成の80at.%Co付近において極大値を示すことが

報告されている｡例えばRFスパッタ法の場合,保磁力FLoHc

の最大値として0.10-0.20T程度の値が得られている｡また保

磁力の値はスパッタ時のArガス圧,基板温度等の作製条件の

違いにより大きく変化することが報告されている｡大きな保磁

力を示す薄膜はⅩ線回折あるいは電子線回折によりfcc相と

hcp相との2相状態 3'あるいはfct相4)よりなることが報告さ

れている｡一方,イオンビーム打ち込みを併用したマグネトロ

ンスパッタ法ではLLoHcの最大値として0.20Tが得られており,

大きな保磁力を示す薄膜では電子顕微鏡観察によりhcp主相

の他に格子欠陥の多いfcc相が存在することが報告されてい

る8)0
以上のように,高Co濃度組成のCo-Pt薄膜において高保磁

力が得られる作製条件,磁気特性と薄膜構造との相関,その保

磁力機構に関しても不明な点が多い｡

本研究ではCo-Pt薄膜で高保磁力が得 られる条件を広い組

成範囲で探るため,スパッタ法を用いてCoxPtlO.-X(33≦ x≦
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97)薄膜を作製した｡その際,成膜時のArガス圧および膜厚

を種々変化させた｡作製した薄膜について,その磁気特性と構

造との相関を調べ,あわせて薄膜の保磁力機構を検討した｡

さらにCo-Pt薄膜の応用として磁気力顕微鏡 (MFM)用高

保磁力探針の作製を試みた｡MFM は磁気記録媒体等,各種磁

性薄膜の磁区観察に広く用いられているが近年の高保磁力媒体

等,発生する漏洩磁場が比較的強い観察試料においては,市販

されているCo-Cr系合金を用いたMFM磁性探針を使用した

場合に,探針の磁化方向がMFM観察中に不安定となる問題

が生じている｡この現象により観察試料の磁化状態の定量的解

析が困難となる｡そこでCo-Pt薄膜を用いた高保磁力MFM

探針の作製を試み,作製した探針を用いたMFM観察を磁気

記録媒体に対して行った｡得られたMFM像を市販のCo-Cr

系合金探針で得られたMFM像と比較した｡

2.実験方法

CoxPtl｡｡-X(33≦ x≦97)合金薄膜をRFスパッタ法により

スパッタ速度5-8×10~2nm/secで水冷したガラス基板上に

直径12mmの大きさで成膜した｡その際,予備排気圧を4-8

×10~5pa,投入電力を50W一定とし,成膜時のArガス圧PA,

および薄膜の膜厚を各々2.7-13.3Paおよび20-160nmの範囲

で変化させた｡用いたターゲットはPt円板上に中心角度20度

の扇形のCoチップを置いた複合型であり,Coチップの面積

率を39-94%の範囲で変化させた｡薄膜の膜厚は触針式表面粗

さ計により求め,薄膜の組成はⅩ線光電子分光装置 (ⅩPS)を

用いて決定した｡薄膜の構造解析はⅩ線回折 (Cu-Kα)によ

り行い,薄膜の生成相および結晶粒径を評価した｡薄膜の磁気

特性事)は振動試料型磁力計 (VSM)および交番力磁力計

(AGFM)を用いて,各々最大印加磁場〝oH,1.1T,2.2Tの範
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園で測定した磁化曲線より評価した｡さらに生成相の異方性磁

場HaをAGFM で測定した磁化曲線に対してSingularPoint

Detection(SPD)法1),9)を用いて評価 した｡MFM 磁性探針

の作製はばね定数16N/m,共振周波数138kHz程度のSi製カ

ンチレバー上にCo79Pt21薄膜を高保磁力が得られる条件で成膜

することにより行った｡その際Co79Pt21薄膜の膜厚は40mm と

した｡MFM探針の着磁には電磁石を用い,カンチレバーの振

動方向と平行に磁場を1.1T印加 して行 った｡MFM 装置は

SPA-300(セイコーインスツルメンツ (秩)製)を用い,MFM

像として磁気力勾配像を観察した｡磁気力勾配は加振した探針

の位相変化を検出することにより求めた｡ここでカンチレバー

はその振動方向が観察試料面の垂直方向より130傾いた方向に

設置されている｡MFM像は表面凹凸像を観察する位置からさ

らに50mm離れた位置で観察した｡観察試料としてCoCrTa系

垂直磁気記録媒体 (C(10nm)/Co78Cr18Ta4(50nm)/Ti(70nm)

/Glass)を用いた｡媒体の記録密度 は5kFCI(kiloFlux

ChangeperInch)である｡

3.実験結果および考察

3.1 磁気特性の作製条件依存性

Figurelに種々のArガス圧P｡,で作製したCo-Ptスパッタ

薄膜の保磁力〟oHcのCo組成に対する変化を示す｡薄膜の膜

厚は約100nmである｡FLoHcの値はVSM により薄膜面内方向

で測定した磁化曲線より求めた｡図に見るようにいずれのP｡r

においてもCo濃度が60at.%以上でpoHcの増加が見られる｡

さらに,〃oHcはPA,により若干のばらつきはあるもののCo

濃度80at.%付近で最大値をとる傾向を示す｡保磁力が最大と

なる組成はこれまでのスパッタ薄膜に関する報告値3ト6), 8) と

ほぼ一致している｡

Figure2にFigurelで保磁力が最大値を示 したCo79Pt21薄

膜における面内方向での〟oHcのPA,に対する変化を示す｡薄
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Figure1 Variationofin-planecoercivltyWithcobalt

concentrationforsputteredCo-Ptfilmswith

variousArgaspressure.

*)本論文はSI単位系E-B対応を用いるo従ってB-〟o(H+M)であ
り,簡便のために磁場の大きさを真空中の磁束密度LLoH(T)によって,磁

化をM (A/In)で表す｡なおcgs系との対応はT-1040e,磁化M はA/m
-10~3Gである｡
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膜の膜厚は約100nm である｡PA,が4.OPa以下ではpoHcは

0.05T程度と小さな値を示すが,P｡,が5.3Pa以上に増加すると

0.20T程度の大きな値を示すことがわかる｡この値はこれまで

スパッタ薄膜で報告されている最大値とほぼ一致している3)78)｡

しかしながら,大きな保磁力が得られるP｡,については,これ

までの報告 4).5)と異なることがわかった｡なお,大きな保磁力

が得られる薄膜では,保磁力の値が薄膜の面内方向と垂直方向

でほぼ等しいことがわかった｡

Figure3にP｡,を10.7Pa一定として作製 したCo79Pt21薄膜

における面内方向でのFLoHcの膜厚に対する変化を示す｡FLU

〃Cの値は膜厚の減少に伴い徐々に増加しており,膜厚が40nm

付近で最大値0.27Tを示した後わずかに減少することがわかっ

た｡

3.2 構造解析

Figure4に種々のP｡,で作製 したC07｡Pt21薄膜のⅩ線回折

図形を示す.X線回折図形はPA,の違いにより大きく変化 して

いる｡いずれのPA,においても回折図形はhcp相と同定可能で

l

J

D
HO
Ty
L
L

1

W

OJ
a

O
3

H
1
m

‖Wtn

W
れ
Hu
h

HMnM

.l∬n

lln 0 0 0-- ○｢㌻

0 5 10 15

A｢ gas pre s su re,PA〔/Pa

Figure2 Variationofin-planecoercivltyWithArgas

pressureforsputteredCo79Pt21films.

l

J

O
H
.
71

,
言

)

至

a

O
3

○

0 50 100 150 200

Filmthickness/nm

Figure3 Variationofin-planecoercivltyWithfilmthick-

nessforsputteredCo79Pt21filmswithArgas

pressure,10.7Pa.

第13巻 第 1号 (2000年6月)

Akita University



20 伊藤弘高 ･斉藤 準 ･右足俊二

あるが,hcp相の回折ピークの中にはその回折角度がfcc相の

回折角度と極めて近いものが存在する｡このため,hcp相の他

にfcc相が生成している可能性がある｡ここで薄膜の結晶粒が

無配向の場合,fcc相で回折強度が最大となる (111)回折 ピー

クは440付近に,hcp相で回折強度が最大となる (101)回折

ピークは460付近に現れることを考慮すると,4.OPa以下の低

ガス圧では440付近のfcc(111)面に対応する強い回折 ピーク

が見られることから,hcp相以外にfcc相が主相として生成 し

ているものと推察される｡一方,PA,が5.3Pa以上となるとこ

の440付近の回折ピーク強度が大きく減少することから,hcp

相が主に生成しているものと推察される｡

これら薄膜の構造を薄膜の保磁力と比較することにより,高

い保磁力はhcp相が主に生成 している薄膜で得 られているこ

とがわかった｡なお,回折ピーク位置がPA,によらずほぼ一定

であることより,hcp相の格子定数はArガス圧によらずほぼ

一定であることがわかる｡ここでhcp相の格子定数 はa-

0.257nm,C-0.418mm と見積もられる｡また,hcp相の結晶

粒径は回折ピークの積分幅からシェラーの式により8-13nm

と見積もられる｡

高Arガス圧でhcp相が生成する原因については,高Co濃

度組成で低温相として生成するhcp相1)が,高 Arガス圧下に

おいてスパッタ原子の平均自由行程が短い,すなわちその運動

エネルギ-が低いことを反映して生成したものと考えられる｡

3.3 生成相の結晶磁気異方性評価

薄膜の保磁力の起因を検討するうえで生成相の結晶磁気異方
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Figure4 Ⅹ-raydiffractionpatternsofsputteredCo79

Pt21filmswithvariousArgaspressure.
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性を把握することは重要である｡そこで多結晶試料でも異方性

磁場Haを見積もることが可能なSPD法を用いて生成相の結

晶磁気異方性を評価してみた｡SPD法とは-軸磁気異方性を

もつ磁性体の困難磁化方向の磁化曲線において磁化 M を磁場

Hで2階微分 (d2M/dH2) したとき,Haに対応する磁場Hで

特異点が現れることを利用して〃αを検出する方法である｡

Figure5に一例としてPA,を5･3Paとして作製した膜厚120n

mのCo79Pt21薄膜における 面内磁化曲線 〔(a)〕,(a)のM を

Hに対し1階微分 (dM/dH)したものの〟oHに対するカーブ

〔(b)〕,2階微分 (d2M/dHB) したものののLLoHに対するカー

ブ 〔(C)〕を示す｡図にみるように,磁場が1.1T付近でd〟/

dHおよびd2M/dHZに各々折れ曲がりおよびピ-クが見られ

ている｡この薄膜は-軸磁気異方性をもつ生成相であるhcp

相から成ることから,hcp相のHaが検出されているものと考

えられる｡

Flgure6にFigure2のCo79Pt21薄膜に対 してSPD法を行

い得られたFLoHaのArガス圧PA,に対する変化を示す｡FLoHa

はPA,が5.3Pa以上で検出され,その値は1.0-1.1T程度では

ぼ一定であった｡この値はhcpCo-Ptバルク試料のFLoHaの
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Figure5 In-planeM-〃oHloop[(a)],dM/dH-FLoHcurve
[(b)]andd2M/dH2-LLoH curve[(C)]forthe

sputteredCo79Pt2lfilm withArgaspressure,
5.3Paandfilmthickness,120nm.Solidarrows

showthepointsoftheanisotropyfieldofthis
film.
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値2.OTl)と比較して約半分である｡この原因として,作製 した

薄膜の飽和磁化〃Sがバルク試料の値1)と異なることから,薄

膜で生成するhcp低温相は平衡状態とは異なる非平衡状態に

なっているためであろうと考えられる｡本薄膜のMsの値は

Arガス圧が5.3Pa以上で7.0-9.0×103kA/m程度であり,こ

の値は薄膜で報告されているMsの値3)にほぼ等しい｡

一方,pA,が4.OPa以下の薄膜ではSPD法により異方性磁場

が検出されなかった｡この結果は4.OPa以下では薄膜の生成相

が主に立方晶の磁気異方性をもつfcc相となるためと考えられ

る｡以上より,薄膜の保磁力は〃oHaが1.OT程度の大きな一軸

結晶磁気異方性をもつhcp相が主に担っているものと考えら

れるが,その詳細は不明である｡そこで次に薄膜の保磁力機構

を検討した｡

3.4 保磁力機構

Figure7(a)および (b)にPA,が各々4.OPa,5.3Paの条

件で作製したCo79Pt21薄膜のマイナーループを示す｡マイナI

ループの磁化測定は薄膜を交流消磁後に磁場の絶対値を (a)

ではLLoHが0.3Tまで,(b)ではO.5Tまで徐々に増加させなが

ら行った｡図に見るように (a)の保磁力が小さな薄膜では,

磁場の増加に伴い残留磁化および保磁力の値が同時に増加する

一般的な磁化挙動を示す｡この薄膜は先の構造解析の結果より

fcc相を主相としたhcp相との2相状態にあるものと考えられ

る｡一方,(b)の保磁力が大きな薄膜では,磁場が0.20で以上

で磁化の値が急激に増加するピンニング型の磁化挙動を示すこ

とがわかる｡Paulにより提案された磁壁のピンニングモデ

ル10)を考慮すると,この薄膜ではhcp相の他に第2相がピン

ニング相として存在しているものと考えられる｡このピンこン

グ相は,先の構造解析の結果よりfcc相であると推察される｡

したがって高保磁力薄膜の保磁力機構として,主相のhcp相

内に発生した磁壁がfcc相をはさんで隣り合うhcp相に伝搬す

る際にfcc相内で固着化される磁壁のピンこング機構が考えら

れる｡

3.5 Co-Pt薄膜のMFM探針への応用

Figure8(a)および (b)に各々Co-Cr系市販探針および

今回Co-Pt薄膜を用いて作製したCo-PtMFM 探針を用いて

観察 したMFM 像を示す｡観察試料は記録密度 5kFCIの

CoCrTa系垂直磁気記録媒体である｡

図にみるように作製したCo-Pt探針を用いた像の方が微細

な領域まで鮮明なコントラストが得られており,この違いは観

察試料からの漏洩磁場が強い磁化遷移領域において特に顕著で

ある｡磁化遷移領域では薄膜の面内方向に発生する磁場により

探針磁化が面内方向に揺らいだ場合,MFM信号には薄膜表面

に垂直方向の磁場成分以外に面内方向の磁場成分も含まれるこ

とになり,像のコントラストの低下が予想される11)｡したがっ

て,両探針の磁化遷移領域における像コントラストの違いは

MFM探針の磁化の磁場に対する安定性の違いを反映 している

ものと考えられる｡

以上より今回作製したMFM探針の有効性が確かめられた｡

Co-Pt薄膜探針は高保磁力媒体等,発生する漏洩磁場が比較的

強い試料の観察に適するものと考えられる｡

4. まとめ

高保磁力MFM探針の作製を目的として,Co-Ptスパ ッタ
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薄膜を種々の作製条件で作製し,その磁気特性および構造を調

べた｡その結果,Co濃度が80at.%付近で保磁力が最大を示 し

た｡最大の保磁力FLoHc,0.27Tは,スパッタ時のArガス圧10.

7Pa,膜厚40nmで作製したCo79Pt21薄膜において得 られた｡

薄膜の保磁力はスパッタ時のArガス圧の増加に伴い増加 し,

高保磁力が得られる高Arガス圧で作製 した薄膜は主にLLoHa

が1.OT程度の-軸磁気異方性をもつhcp相からなることがわ

かった｡高保磁力を示す薄膜はピンニング型の磁化挙動を示す

ことから,保磁力機構はfcc相をピンこング相とした磁壁のピ

ンニングによるものと考えられた｡また,C07｡Pt21薄膜を用い

てMFM探針を作製したところ,市販Co-Cr系合金探針に比

べ,垂直磁気記録媒体に対して微細な領域まで鮮明なコントラ

ストを示すMFM像が得られた｡

謝辞 AGFM およびⅩPS測定において御協力 いただき

MFM観察試料を提供していただきました秋田県高度技術研究

所の皆様に感謝いたします｡
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