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持続可能な地球環境構築に向けて、希少元素を含まない永久磁石材料が求められている。我々

は L10-FeNi 規則合金材料に注目し、FeNi 薄膜に窒化脱窒素法を適用することで、高規則度化と磁

気特性向上の可能性を調べている。今回、スパッタリング法で成膜した島状 FeNi 薄膜に窒化脱窒

素法を適用した薄膜試料について、X 線異常散乱回折実験を実施した。その結果、L10 型超格子構

造に由来する回折ピークを確認し、L10 超格子構造及びその結晶配向が磁気性能に影響しているこ

とを支持する結果を得た。 
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背背景景とと研研究究目目的的：：    

持続可能な地球環境構築に向けて、電気自動車や家電製品に搭載されるモーターの高効率化が

求められており、永久磁石材料の需要拡大が見込まれる。しかしながら、これまでに開発されて

いる実用的なレベルでの高い飽和磁化と保磁力をもつ磁石材料は、希少元素(希土類、貴金属)を含

んでおり、安価で資源リスクのない元素での代替が必要になる。このような中で、我々は希少元

素を含まず、高い耐熱性と磁気性能が期待される L10-FeNi 規則合金に注目し、開発を進めている。 
これまでに窒化脱窒素(NITE)法により Fe-Ni 長距離規則度(S)が 0.71 と比較的大きな強磁性 L10-

FeNi 粉末の合成に成功しているが [1]、産業応用のためには S 及び保磁力の更なる向上が必要で

ある。この磁気粉末の開発と並行して、形態や微細組織が系統的に制御しやすい薄膜での基礎研

究も進めている。分子線エピタキシー法により FeNiN 連続膜を製膜したのちに脱窒素することで

作製した L10-FeNi 薄膜では、基板に対して c 軸が面内配向しており、S が粉末と比較して高い

0.87[2]が得られていることを確認している。さらに最近、図 1 の模式図に示すようにスパッタリ

ング法により自己組織化的に成長した島状 A1-FeNi 薄膜について NITE 処理（図 2）をすること

で、処理前と比較して高い磁気性能を実現できた[3]。そこで、異常散乱 X 線を用いた X 線回折

(XRD)測定により、この島状 FeNi 薄膜の磁気性能の向上が L10 型構造や結晶配向に由来するもの

か X 線入射エネルギーを変えながら調査した。 

実実験験：：  

(評価試料) 
10 mm x 10 mm 角の基板に対し FeNi をスパッタ成膜した後、アンモニアガスによる窒化、およ

び水素ガスによる脱窒素処理を実施し、NITE 処理した島状 FeNi 薄膜を得た。 

   
図１ 評価試料の概要          図２ NITE 処理による結晶構造変化 
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図 3. PLC バンド発生（t=333 s）消滅（t=333.5）時における荷重、転位密度、格子ひずみ 
変化 



 

 

(評価方法) 
BL46XU でアンジュレータ光源からの X 線を用いて室温で面内 XRD 測定を実施した。HUBER

社製多軸回折計を使用し、評価する薄膜試料は、X 線空気散乱の低減および試料酸化防止を目的

として、カプトンドーム内に設置してヘリウム雰囲気で測定した。入射ビーム径は 0.1 mm x 0.5 
mm、入射 X 線エネルギーは Fe K 吸収端に合わせた 7.11 keV 及び、Fe K 吸収端近傍の低エネル

ギー側の 6.90 keV の二点の入射エネルギーで測定した。検出器には LaBr3 シンチレーションカウ

ンターを、受光側はダブルスリット光学系を用いた。測定入射角は 0.4°、試料のアライメントは、

薄膜 FeNi 002 のピーク強度が最大となるように測定軸を調整した。 
  

結結果果おおよよびび考考察察：：  

図 3(a)に NITE 処理後の島状 FeNi スパッタ膜で得られた面内 XRD パターンの典型的な結果例

を示す。低角側にシフトが見られるものの、L10-FeNi001 超格子ピークが観察された。ここで、L10-
FeNi 110 に対応する 2θ = 40.27°付近の超格子回折ピークが検出されていないことから、結晶配向

している様子も確認できる。 
また、図 3(b)には同じ試料について入射 X 線エネルギー6.90 keV で得られた XRD パターンで

ある。L10-FeNi001 の 6.90 keV で現れる 2θ位置に、やはり低角シフトしているものの回折ピーク

が確認されている。この回折ピークは 7.11 keV と比較して強度が 20%程度に減少しており、これ

は、6.90 keV で Fe と Ni の散乱因子差の低下を考慮した強度シミュレーション値 22%と同程度で

あり、回折ピークは確かに Fe と Ni の超格子構造由来であることを示している。このようにスパ

ッタ膜に NITE 法を適用した試料について、L10超格子構造が形成され、結晶配向していることを

確認した。本結果は、NITE 処理で L10 超格子構造が確かに形成されること、さらに L10 超格子構

造やその結晶配向が磁気性能に影響を与えていることを支持する重要な結果であり、今回の一連

の実験を通して、より高い磁気性能を有する L10-FeNi 薄膜を得るための重要な知見が得られた。 

今今後後のの課課題題：：  

高い磁気性能が期待される蒸着条件、窒化脱窒素プロセス条件の最適化に、本課題で得られた

知見を活用していく。 
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図 3  NITE 処理後の島状 FeNi 薄膜で得られた X 線異常散乱を用いた XRD のパターンの例. 
 X 線の入射エネルギーを変えて測定しており、 (a) 7.11 keV (b) 6.90 keV で得られた結果である. 
図中の点線は L10-FeNi の結晶構造[4]から計算される回折線の位置を示す. 


