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研究成果の概要：L10-Fe系規則合金ナノ粒子の粒子サイズ分散の少ないナノ粒子膜を合成し、

硬質磁気特性が得られる臨界粒子サイズと規則構造形成臨界サイズとの相関を詳細に調べ、超

高密度磁気記録媒体材料への応用に必要となる知見を得た。また、この種のL10-ナノ粒子分散

膜の低温合成、垂直磁化膜の合成などの成果も得られた。 
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１．研究開始当初の背景 

優 れ た 一 軸 結 晶 磁 気 異 方 性 か ら 、

L10-FePt,  CoPtの硬質磁性ナノ粒子のスパ

ッタ合成と磁気特性評価が盛んとなってい

たが、応用展開上、超常磁性臨界サイズと規

則構造の関係を正しく知る必要が生じて来

ており、また、低温合成や、垂直配向化の技

術の必要性が議論され始めていた。 

 

２．研究の目的 

(１)粒径 5nm 以下に至るまでの種々のサ

イズの硬質磁性合金ナノ粒子の方位配

向・高密度２次元孤立分散膜を合成し、

それらナノ粒子の規則構造と硬質磁性と

の関係を詳細に調べ、超高密度磁気記録

媒体材料への応用上必要な知見を得るこ

と。  
(２)硬質磁性合金ナノ粒子膜の低温合成

および垂直磁化ナノ粒子膜の合成。  
 
３．研究の方法 
(１)NaCl, MgO(001)基板への逐次電子ビー

ム蒸着, RFスパッタによるL10-FePd 
(Cu,Co), FePt(Cu,Co)２次元分散ナノ粒子の

形成と、非晶質アルミナまたはカーボン膜の

蒸着によるナノ粒子の固定（本研究では、こ



こまでのプロセスをナノ粒子（膜）合成と呼

ぶ）。 
(２)本研究費購入の超伝導量子干渉磁束計

による磁気特性測定、ならびに電子顕微鏡手

法による極微構造形態観察、ナノビーム電子

線構造解析によるナノ粒子規則度測定。 

 

４．研究成果 

４．1 研究項目と成果の概要 

本研究上重要と考えられる基礎的研究事項

を 7項目選び、研究を進めた。 

(１)方位配向・高密度孤立分散硬質磁性

L10-Fe合金系ナノ粒子の合成法の確立およ

び粒子サイズと磁気特性の関係の検討  
 4-15nmの任意の平均サイズを有する方位

配向・高密度孤立分散硬質磁性L10型Fe系合

金ナノ粒子を電子ビーム逐次蒸着法により

合成する方法を確立し、これらのナノ粒子の

サイズ分布、方位配向、構造を調べ、さらに

磁気特性の粒子サイズ依存性について詳細

に調べた。FePdナノ粒子では、理論予想値

5nmよりも大きい 7～8nmのサイズから超常

磁性的性質が出現する。 
(２)c軸配向・高密度孤立分散硬質磁性

L10-FeCoPd, FeCuPdナノ粒子の合成

L10-FePdナノ粒子にCo, Cuを第 3 元素とし

て添加し、電子ビーム逐次蒸着法により、容

易磁化軸である正方晶L10構造のc軸を基板面

（膜面）に垂直に持つc軸配向・高密度孤立

分散硬質磁性L10-FeCoPd, FeCuPdナノ粒子の

合成を行った。 

(３)方位配向・高密度孤立分散硬質磁性L10型

Fe基合金ナノ粒子の低温合成 

従来、合成温度が高い(600-700oC)ため応用

上不利とされていた硬磁性L10-FePtナノ粒子

の低温合成法を検討した。第 3元素としてCu

を添加し、マグネトロンスパッタ法を用いる

ことにより方位配向・高密度孤立分散硬質磁

性L10-FeCuPtナノ粒子の低温合成(340 oC基板

上直接合成)を達成した。 

(４) L10-FePd, FePtCuナノ粒子の規則度の粒

子サイズ依存性の精密測定 

L10-Fe系ナノ粒子の原子配列規則化に伴う

規則度の電子回折強度測定による測定法に

ついて検討し、孤立粒子からのナノビーム電

子回折強度測定による「規則度の粒子サイズ

依存性」に関する初めての知見を得た。

L10-FePdの規則度は約 8nmの粒子サイズから

急に降下し始める。本手法を低温合成された

Cu添加L10-FePtCuナノ粒子の規則度測定に応

用し、同様な結果を得た。図 1にFePd,FePtCu

ナノ粒子の規則度(S)と粒子サイズ(d)との

関係及び、それぞれの超常磁性限界サイズを

示す。 

(５)L10-FePdナノ粒子の規則不規則変態の直

接観察および規則構造の高分解能観察 

 電顕内試料加熱によるL10-FePdナノ粒子の

規則不規則変態の直接観察を行い、平均粒子

サイズ 13nm以下で変態温度が約 80K低下する

ことを見出し、サイズ低下に伴う規則格子の

不安定化が認められた。また、収差補正超高

分解能電顕による極微構造形態のサイズ依

存性について調べ、10nm以下のサイズで大き

な格子歪を有する粒子が観察され、規則相中

での不規則領域の割合の増加が 5nm以下のサ

イズで顕著となった。 

(６)L10-FePtCu規則合金中のCu原子位置の決

定 

規則度の測定に必要となるL10-FePtCu規則

合金中のCu原子位置を知るため、電子回折条

件依存・特性X線励起強度変化の現象を利用

してCu原子位置を決定し、CuがFe位置に置換

することを見出した。 

(７)気相急冷法による非晶質Fe-Pt系薄膜の

作製と硬質磁性L10-FePtナノ粒子析出 

マグネトロンスパッタ法で合成した非晶

質 Fe-Pt-Zr-B 膜の熱処理により、粒径

10-20nmのL10-FePtナノ粒子析出組織（母相

は FePtZrB-fcc 相）を実現し、高保磁力

（6.5kOe）のFe系ナノ結晶薄膜を得た。 

４.２ まとめ 

(１)L10-FePd、FePtCu規則合金ナノ粒子の超

常磁性臨界サイズが理論から予測されるサ

イズより約 2倍程度大きく、粒子サイズ低下

に伴う合金規則度の降下と深く関係するこ

と、熱処理に起因した最大規則度の低い合金

ほど超常磁性臨界サイズが大きくなること

などを見出した。硬質磁性ナノ粒子の規則度

と超常磁性の関係を実験的に明らかにした

のは世界初である。今後、当硬質磁性合金ナ

ノ粒子系の低温合成に関して重要な知見と

なる。 

図 1  L10-FePd, FePtCuナノ粒子の規則度と粒子
サイズの関係．縦破線はFePd, FePtCu粒子での超
常磁性限界サイズ．横破線は制限視野回折法で得ら
れた平均規則度．○, ●はそれぞれ、平均組成およ
びナノビームEDS組成から得られたデータ． 



(２)L10-Fe系規則合金ナノ粒子の基板面垂直

方向のc軸配向度を高めること、および、合

成温度（通常 600 oC以上）を下げることが応

用展開上の重要事項である。本研究では、第

3元素としてのCo添加がL10-FePdナノ粒子のc

軸配向度向上に非常に有効であり、また、Cu

添加がFePtナノ粒子系において合成温度低

下に有効であることを見出した。 
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