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1.はじめに 

 1972年に東北大学のT.K.Kimと高橋実博士ら

により,抵抗加熱による真空蒸着法を用いて作

製した Fe系窒化物である α’’-Fe16N2が,それまで

最大の飽和磁化を示すとされてきた Fe70Co30 

(パーメンジュール合金)より高い値を有するこ

とが報告された 1)2)
.以来, α”-Fe16N2 は高飽和磁

化特性を有する優れた磁性材料として期待され,

種々の手法による薄膜作製の研究が成されてき

たが,その飽和磁化値の報告例は,作製方法等に

より大きく異なる 3)4)
.さらに,高飽和磁化となる

理論的な機構も未だ明確でない. 

当研究室では,RF スパッタ法による窒化鉄薄

膜に関する研究を行い,その結果, RF バイアス

20[W]印加時に得られた薄膜の飽和磁化値は

α-Fe のバルク値 4[%]超えたと報告している 5)
.  

そこで,本研究では RF マグネトロンスパッタ

リング法によりAr+N2混合ガスを用いて高飽和

磁化を有する窒化鉄薄膜を作製することを目的

とし,Ar+15%N2 混合ガスによる投入電力および

成膜ガス圧の影響について検討をおこなった. 

 

2.実験方法 

2.1作製方法 

  本研究では,RF マグネトロンスパッタリン

グ法により,窒化鉄薄膜試料を作製した. RF マ

グネトロンスパッタリング装置の概略図を

Fig.1 に示す.ターゲットには Φ101.6mm,純度

99.9[%]Feを用いた.  

まず,チャンバー内を 4.0×10
-4

[Pa]以下まで高

真空排気し,Ar+15%N2 混合ガスを用いて,成膜

ガス圧を 3～5 [Pa],高周波電源により投入電力

300～500[W]として放電を行い,ターゲットより 

100[ mm]の距離を隔てた基板上に膜厚が 1000 

 

 

 [nm]一定となるように成膜した.基板にはソー

ダライムガラス基板と無酸素銅基板をそれぞれ

用いた. また,基板加熱は行わず,冷水装置より

20[℃]に設定した純水を基板ホルダーに流した. 

 

 

図 1 RFマグネトロンスパッタリング装置の概

略図 

 

 

 

 

2.2物性評価方法 

試料の評価方法として,膜厚測定には繰り返

し反射干渉計,磁気特性には振動試料型磁力計

(VSM),結晶解析には Cu-Kα 線(波長 λ=0.154nm)

を線源とするＸ線回折装置(XRD),定性分析に

は電子線マイクロアナライザ(EPMA)をそれぞ

れ用いた. 

 

 

 

 

 

 

 Formation of Iron Nitride Thin Films by Ar+𝑵𝟐Mixed Gas 

Satoshi MATSUMOTO, Kiyozumi NIIZUMA and Tetsuo MAKITA 

−日本大学生産工学部第47回学術講演会講演概要（2014-12-6）−

ISSN 2186-5647

― 595 ―

4-4



 

3.実験結果 

3.1 投入電力による X線回折図形の変化 

 投入電力 300~500[W],成膜ガス圧 3.0[Pa]の条

件で作製した薄膜試料に対して, 2θ=20~90 

[deg.]の範囲で X線回折を行なった.その結果を

図 2に示す.  

 

 

図 2 X 線回折図形の投入電力依存性 

 

図より, 投入電力を増加すると薄膜の結晶性

は向上する傾向にあることが分かる.さらに,作

製した試料から酸化鉄である Fe2O3の回折線が

確認された. 2θ=35.6[deg.]付近に Fe2O3 (311), 

2θ=38.8[deg.]付近に Fe2O3 (320), 2θ=44.7[deg.]

付近に Fe2O3(410), 2θ=56.1[deg.]付近に

Fe2O3(510), 2θ=57.2[deg.]付近に Fe2O3(511), 

2θ=60.6[deg.]付近に Fe2O3 (521),2θ=62.9[deg.]付

近に Fe2O3(440)が確認された. 

 

3.2 成膜ガス圧による X 線回折図形の変化 

投入電圧 500[W]一定とし ,成膜ガス圧を

3[Pa],4[Pa],5[Pa]と変化させ.X 線回折を行ない,そ

の結果を図 3に示す.  

図より,成膜ガス圧を増加すると回折強度が弱

くなり,結晶性が低下する傾向がみられた.さらに

ガス圧の変化による X 線回折図形においても,酸

化鉄からの回折線が認められた. 

 

 

図 3 X線回折図形の成膜ガス圧依存性 

 

酸化鉄である Fe2O3が生成された原因として

考えられるのは,残留ガスによるスパッタ中の

酸化か真空漏れが考えられるが,現在調査中で

ある. 
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