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 現在、ハードディスクの読み取りヘッドなどの磁気記録デバイスには、反強磁性層の上に強磁性層をの

せた系が用いられている。この系を磁場中冷却すると界面で磁気異方性(交換バイアス)が生じる。この

交換バイアス系においてネール温度付近に加熱すると、交換バイアスが消失する。このときの加熱温度

をブロッキング温度(TB)という。交換バイアス強度とブロッキング温度の関係は、応用上極めて重要である

ため数多くの研究がなされている。Ohldag らにより反強磁性体 NiO の上に強磁性体 Co を蒸着させて

600 K で加熱すると、界面酸化層の膜厚が増加し保磁力が増加するという興味深い報告がな

された[1]。しかし、そこでは加熱により界面において相殺されない Ni スピンが増加する

と記述されているのみで、表面と界面の磁区構造の温度依存性など詳しいことは記述され

ていない。以前の我々の実験結果からネール温度以上にNiOを加熱すると、{001}面のT-wall

（結晶歪によるドメイン：Tドメインの磁壁）が増加し、Tドメイン内のスピンによるドメ

イン（S ドメイン）がマルチドメインからシングルドメインになることが分かっている(図

1)。そのため、上述した保磁力の増加は、加熱によって形成したシングル S ドメインと関

係している可能性がある。また、ブロッキング温度において界面酸化層内の Ni スピンが強

磁性スピンによってピン止めされているかどうかを調べることは、界面酸化層の転移温度

が何 K かを明らかにすることにつながる。そこで本課題では、以下の 2 点を目的として実

験を行った。①TB まで加熱し、このときの界面酸化層内のスピン状態を調べる。②TB まで加熱し加熱前

後の T ドメイン、S ドメインと界面酸化層内のスピン状態と Co の磁区構造の変化を調べる。T ドメインの観

察は、O K 吸収端における線二色性(LD)[2]と光電子顕微鏡(PEEM)を組み合わせた手法を用いて行った。

S ドメインの観察は Ni L2 吸収端における磁気線二色性(MLD)、界面酸化層内の Ni スピン状態は Ni L 吸収

端における磁気円二色性(MCD)、Co の磁区は Co L3 吸収端における MCD を用いて観察を試みた。NiO の

スピン容易軸は{111}面に平行に配列しているので、水平偏光と垂直偏光を用いる場合、NiO(111)表面

を用いて測定した方が、より詳細に S ドメインを観察できると期待できる。そのため、初めに NiO(111)清浄表

面の作製と T と S ドメインの観察を試みた。ビームタイム前に NiO(111)表面を研磨し大気中で 1300 K で

3 時間アニール行い、酸素雰囲気中(1.2×10-2 Pa)で 1000 K で 30 分間アニール行った[3]。しかし、LEED

パターンおよび T と S ドメイン構造を観測することは出来なかった。この原因は、研磨によるストレスにより T ド

メインが微細化しているためだと考えられる。 
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そこで、水平偏光、垂直偏光および円偏光を用いて NiO(100)表面上の T と S ドメインの観察を行うこと

にした。円偏光は水平偏光と垂直偏光のコヒーレントな重ね合わせであり、PEEM の場合、試料表面に対

する放射光の入射角度は試料表面に対して 90 度ではないので、円偏光を用いても MLD および LD を観

察できる。図 2 は、水平偏光、垂直偏光および円偏光を用いたときのLD を反映したイメージを示している。

図 2 を見ると、円偏光による LD イメージは、水平と垂直偏光による LD イメージの重ね合わせであることが

分かる。さらに、交換結合状態を調べるために、T と S ドメインのアサインを試みた。図 3 は、水平偏光、垂

直偏光を用いた場合の O K 吸収端における LD を反映したイメージ(a,b)と Ni L2 吸収端における MLD を反映

したイメージ(c,d)である。これまでに D.Alders らによって、Ni L2 吸収端における MLD 強度は、3cos2θ-1(θは

偏光ベクトルとスピン容易軸の間のなす角度)に依存し、Ni L2 吸収端の 2 つの吸収ピークの photon energy

の小さい方(868.6 eV)は、θが 90 度である配置のときに吸収ピークが増大し、大きい方(869.9 eV)ではθ

が 0 度であるときに吸収ピークが増大すると報告されてきた[4]。したがって、結晶方位と光の偏光ベクトル

の向き、および Ni L2 吸収端における MLD イメージの強度コントラストから、S ドメインをアサインできるはずであ

る[5]。そのため、水平偏光と垂直偏光を用いた場合の結晶方位に対する 12 種類の S ドメインの MLD 強

度を計算して(図 4(a)-(c))、MLD イメージ(図 3(c)&(d))の強度と比較した。図 4 の横軸の面内角度は、放

射光波数ベクトルの(001)面への射影成分が[001]のとき面内角度 0 度、[010]のとき-90 度である。放射

光の入射方向と結晶方位から、図 3 のイメージ群は、面内角度 20 度と決定した。図 3(c)のイメージ内の

緑線内の領域を見ると比較的暗いコントラストをもつので、弱い強度があり、(d)のイメージでは比較的明

るいコントラストをもつので、強い強度がある。水平偏光と垂直偏光を入射した場合で、このような強度変

化を示すのは、図 4(a)-(c)から S43([11-1]方向に結晶歪方向をもつ T ドメイン内に[2-11]方向のスピン容

易軸をもつ)だと考えられる。同様な方法で図 3(c)&(d)に示されているイメージの青い線で囲まれた領域内
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の S ドメインをアサインすると、S11（[11-1]方向に結晶歪方向をもつ T ドメイン内に[11-2]方向のスピン容易

軸）だと考えられる。しかし、図3(a)&(b)のLDを反映したコントラストを見ると青線と緑線で囲まれた領域は、

同じ T ドメインを示しているので、S ドメインのアサインに矛盾が生じている。これは、O 2p 軌道と結合している

Ni 3d 軌道の異方性による LD コントラストが、Ni L2 吸収端における二色性イメージ（図 3(c)&(d)）に含まれて

いるためだと考えられる。このため Ni 3d 軌道の異方性による LD の寄与を定量的に見積もる必要がある。

Ni 3d 軌道は O 2p 軌道と 180 度結合しており、結合方向は<100>方向である。これまでの我々の実験結

果から O K 吸収端における LD を反映したイメージは、最大 4 種類のコントラストが存在することが分かって

おり、結合方向を足し合わせると、T ドメイン内の軌道の異方性方向は<111>方向であると考えられるので、

O 2p 軌道と Ni 3d 軌道の異方性方向は結晶歪方向と平行であると期待できる。図 4(d)&(e)は、上記の

仮定をした場合の面内角度に対する T ドメイン内の LD 強度の計算結果である。この計算結果と図

3(a)&(b)のイメージのコントラストを比較すると T ドメインのアサインをすることは出来ないので、O K 吸収端に

おける LD を反映したイメージの割り算を逆にすると T ドメインのアサインが可能である。図 3(a)の暗いコントラ

ストをもつドメインが T1([111]方向に結晶歪をもつ)または T2([-111]方向に結晶歪をもつ)であり、図 3(b)で

最も明るいコントラストをもつ T ドメインが T4([11-1]方向の結晶歪)、最も暗いコントラストをもつ T ドメインが

T3([1-11]方向の結晶歪)に対応している。このアサインの結果は、これまでに報告されてきたバルクで存

在する T-wall の形成面とコンシステントである[6]。上述した T ドメインのアサインの結果から緑と青の線で

囲まれたドメインは T3 ドメインであると考えられる。また、図 4(a)&(c)の計算結果と比べると、図 3(c)&(d)に示

されている T3 ドメイン内に存在する S ドメインは、S32（[121]方向に容易軸をもつ）と S31（[-112]）であると考

えられるが、T3 ドメイン内に 2 種類の S ドメインしか存在していないので、完全なアサインが出来ているかを

確かめるためには、１つの T ドメイン内に 3 種類の S ドメインが存在する領域で、計算結果と比べる必要が

ある。 

 さらに Co をのせた系での加熱による S ドメインの変化と、Co をのせていない系での S ドメインの変化を

比較するために、まず NiO(100)における加熱前後の観察を行った。その結果、ネール温度(523K)より低い

408 K で加熱した前後で比較すると T ドメイン及び S ドメインが変化した(図 5)。したがって、NiO の磁区構

造は、加熱により容易に変化することが分かった。 

 次に、交 換結合状態を調べるた

めに、NiO 表 面に Co を蒸着した。し

かし、Co の L3 吸収端の吸 収ピークが分裂し酸化

していたために Co の磁区 構造を観察することは

出来なかった。この原因は、 Co ロッド(蒸着源)の質

の悪さだと考えられる。 
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また本課題では、後置鏡を使用した場合と使用しない場合の放射光のスポットサイズを

確認した。微小領域の磁区構造などを観察する場合、放射光のスポットサイズを絞った方

が光の強度が大きいので有用であるが、大きな磁区（例えば Tドメイン）を観察する場合、

比較的大きな視野（～50μm）の方が有用である。後置鏡を使用した場合、スポットサイズ

は、およそ 30μmΦであるが、使用しない場合およそ 200μmΦである。後置鏡使用前後で、

光のスポットは 10 mm 以上動いた(PEEM 試料位置)。 
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