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(57)【要約】
アルカリジンケートコート基材上で無電解ニッケル－リ
ンコーティングを形成させるための水性無電解ニッケル
－リンめっき浴は、約１．０ｇ／ｌ～５．０ｇ／ｌ未満
のＮｉ、約２５ｇ／ｌ～約４０ｇ／ｌの次亜リン酸還元
剤；ならびに０～約１２０ｇ／ｌのオルト亜リン酸副産
物を含む。約１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リン酸濃度を
有する無電解ニッケル－リン浴は、従来の無電解ニッケ
ル－リン浴を用いて提供される無電解ニッケル－リン析
出物より圧縮である内在応力を有するジンケートコート
基材上の無電解ニッケル－リン析出物を提供する。
【選択図】図１



(2) JP 2018-523019 A 2018.8.16

10

20

30

40

50

【特許請求の範囲】
【請求項１】
　約１．０ｇ／ｌ～５．０ｇ／ｌ未満のＮｉ；
　約２５ｇ／ｌ～約４０ｇ／ｌの次亜リン酸還元剤；および
　０～約１２０ｇ／ｌのオルト亜リン酸副産物；
　を含む、無電解ニッケル－リンコーティングをアルカリジンケートコート基材上で形成
させるための水性無電解ニッケル－リンめっき浴であって、
　約１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リン酸濃度を有する前記無電解ニッケル－リン浴は、５
．０ｇ／ｌを超えるＮｉを含む同様の無電解－ニッケル－リン浴を用いて提供される無電
解ニッケル－リン析出物より圧縮である内在応力を有する前記ジンケートコート基材上の
無電解ニッケル－リン析出物を提供する、水性無電解ニッケル－リンめっき浴。
【請求項２】
　オルト亜リン酸の前記濃度に対する前記浴中のＮｉの前記濃度は、Ｎｉ（Ｈ２ＰＯ３）
２沈殿が、１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リン酸濃度で約４．４～約４．８の浴ｐＨにてで
の前記ジンケートコート基材のめっき中に阻害されるようなものである、請求項１に記載
の浴。
【請求項３】
　約４．４～約４．８のｐＨを有する、請求項２に記載の浴。
【請求項４】
　約２０ｇ／ｌ～約３０ｇ／ｌの少なくとも１つの有機酸錯化剤を含む、請求項１に記載
の浴。
【請求項５】
　前記有機酸錯化剤は、リンゴ酸、乳酸、またはコハク酸の少なくとも１つを含む、請求
項４に記載の浴。
【請求項６】
　キレート剤、安定剤、またはｐＨ緩衝剤の少なくとも１つをさらに含む、請求項４に記
載の浴。
【請求項７】
　界面活性剤を含まない、請求項４に記載の浴。
【請求項８】
　前記ジンケートコート基材は、データ記憶のためのアルミニウムディスクである、請求
項１に記載の浴。
【請求項９】
　水、約２ｇ／ｌ～約４ｇ／ｌのＮｉ、約２５ｇ／ｌ～約４０ｇ／ｌの次亜リン酸還元剤
、０～約１２０ｇ／ｌのオルト亜リン酸副産物、約２５ｇ／ｌ未満のリンゴ酸、乳酸、お
よびコハク酸からなる群より選択される有機酸錯化剤の組み合わせ、約０．０００４～約
０．０００７ｇ／ｌの安定剤、ならびに約４．４～４．８のｐＨを有する浴を提供するの
に有効な量の少なくとも１つのｐＨ調整剤から本質的に構成される、請求項１に記載の浴
。
【請求項１０】
　ニッケル、リンゴ酸、乳酸、コハク酸、次亜リン酸ナトリウム、酢酸鉛、および水酸化
アンモニウムから本質的に構成される、請求項９に記載の浴。
【請求項１１】
　アルカリジンケートコート基材を提供すること；
　前記ジンケートコート基材の表面を、約１．０ｇ／Ｌ～５ｇ／ｌ未満のＮｉ；約２５ｇ
／ｌ～約４０ｇ／ｌの次亜リン酸還元剤；および０～約１２０ｇ／ｌのオルト亜リン酸副
産物を含む水性無電解ニッケル－リンめっき浴と接触させること
　を含む、アルカリジンケートコート基材上で無電解ニッケル－リンコーティングを形成
させる方法であって、
　約１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リン酸濃度を有する前記無電解ニッケル－リン浴は、５
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ｇ／ｌを超えるＮｉを含む同様の無電解－ニッケル－リン浴を用いて提供される無電解ニ
ッケル－リン析出物より圧縮である内在応力を有する、前記ジンケートコート基材上の無
電解ニッケル－リン析出物を提供する、方法。
【請求項１２】
　オルト亜リン酸の前記濃度に対する前記浴中のＮｉの前記濃度は、Ｎｉ（Ｈ２ＰＯ３）
２沈殿が、１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リン酸濃度で約４．４～約４．８の浴ｐＨでにて
の前記ジンケートコート基材のめっき中に阻害されるようなものである、請求項１１に記
載の方法。
【請求項１３】
　前記浴は、４まで（またはおよそ１２０ｇ／ｌのオルト亜リン酸レベルまで）の金属タ
ーンオーバーで動作される、請求項１１に記載の方法。
【請求項１４】
　前記浴は、約４．４～約４．８のｐＨを有する、請求項１１に記載の方法。
【請求項１５】
　前記浴は、約２０ｇ／ｌ～約３０ｇ／ｌの、少なくとも１つの有機酸錯化剤を含む、請
求項１１に記載の方法。
【請求項１６】
　前記有機酸錯化剤は、リンゴ酸、乳酸、またはコハク酸の少なくとも１つを含む、請求
項１５に記載の方法。
【請求項１７】
　前記浴は、キレート剤、安定剤、またはｐＨ緩衝剤の少なくとも１つをさらに含む、請
求項１５に記載の方法。
【請求項１８】
　前記浴は、界面活性剤を含まない、請求項１５に記載の方法。
【請求項１９】
　前記ジンケートコート基材は、データ記憶のためのアルミニウムディスクである、請求
項１１に記載の方法。
【請求項２０】
　前記浴は、水、約２ｇ／ｌ～約４ｇ／ｌのＮｉ、約２５ｇ／ｌ～約４０ｇ／ｌの次亜リ
ン酸還元剤、０～約１２０ｇ／ｌのオルト亜リン酸副産物、約２５ｇ／ｌ未満のリンゴ酸
、乳酸、およびコハク酸からなる群より選択される有機酸錯化剤の組み合わせ、約０．０
００４～約０．０００７ｇ／ｌの安定剤、ならびに約４．４～４．８のｐＨを有する浴を
提供するのに有効な量の少なくとも１つのｐＨ調整剤から本質的に構成される、請求項１
１に記載の方法。
【請求項２１】
　アルミニウムディスクを提供すること；
　アルカリジンケートコーティングを前記アルミニウムディスクの表面上に配置すること
；ならびに
　前記ディスクのジンケートコート表面を、約１．０ｇ／Ｌ～５ｇ／ｌ未満のＮｉ；約２
５ｇ／ｌ～約４０ｇ／ｌの次亜リン酸還元剤；約２０ｇ／ｌ～約３０ｇ／ｌの少なくとも
１つの有機酸錯化剤、０～約１２０ｇ／ｌのオルト亜リン酸副産物を含む水性無電解ニッ
ケル－リンめっき浴と接触させること
　を含む、データ記憶のためのディスクを形成させる方法であって、
　約１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リン酸濃度を有する前記無電解ニッケル－リン浴は、５
．０ｇ／ｌを超えるＮｉを含む同様の無電解－ニッケル－リン浴を用いて提供される無電
解ニッケル－リン析出物より圧縮である内在応力、およびこれより優れた酸性媒質中での
耐食性を有する、前記ジンケートコート基材上の無電解ニッケル－リン析出物を提供する
、方法。
【請求項２２】
　オルト亜リン酸の前記濃度に対する前記浴中のＮｉの前記濃度は、Ｎｉ（Ｈ２ＰＯ３）
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２沈殿が、１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リン酸濃度で約４．４～約４．８の浴ｐＨでの前
記ジンケートコート基材のめっき中に阻害されるようなものである、請求項２１に記載の
方法。
【請求項２３】
　前記浴は、４まで（またはおよそ１２０ｇ／ｌのオルト亜リン酸レベルまで）の金属タ
ーンオーバーで動作される、請求項２１に記載の方法。
【請求項２４】
　前記浴は、約４．４～約４．８のｐＨを有する、請求項２１に記載の方法。
【請求項２５】
　前記有機酸錯化剤は、リンゴ酸、乳酸、またはコハク酸の少なくとも１つを含む、請求
項２１に記載の方法。
【請求項２６】
　前記浴は、キレート剤、安定剤、またはｐＨ緩衝剤の少なくとも１つをさらに含む、請
求項２１に記載の方法。
【請求項２７】
　前記浴は、界面活性剤を含まない、請求項２１に記載の方法。
【請求項２８】
　前記ジンケートコート基材は、データ記憶のためのアルミニウムディスクである、請求
項２１に記載の方法。
【請求項２９】
　前記浴は、水、約２．０ｇ／ｌ～約４ｇ／ｌのＮｉ、約２５ｇ／ｌ～約４０ｇ／ｌの次
亜リン酸還元剤、０～約１２０ｇ／ｌのオルト亜リン酸副産物、約２５ｇ／ｌ未満のリン
ゴ酸、乳酸、およびコハク酸からなる群より選択される有機酸錯化剤の組み合わせ、約０
．０００４～約０．０００７ｇ／ｌの安定剤、ならびに約４．４～４．８のｐＨを有する
浴を提供するのに有効な量の少なくとも１つのｐＨ調整剤から本質的に構成される、請求
項２１に記載の方法。
 
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
関連出願
　本出願は、２０１５年７月１７日に出願された米国特許仮出願第６２／１９３，７２８
号（その内容はその全体として参照により本明細書に組み込まれる）の優先権を主張する
。
【０００２】
技術分野
　本出願は、低減されたイオン濃度を有する無電解ニッケル－リンめっき浴、および、浴
を使用して、ワークピース、例えばアルカリジンケートコート剛性データ記憶ディスク上
に無電解ニッケル－リンコーティングを形成させるための方法に関する。
【背景技術】
【０００３】
　高リン析出物を提供するように設計された無電解ニッケル（ＥＮ）めっき浴またはめっ
き溶液が、剛性メモリディスクのための非磁性サブレイヤーを生成させるために使用され
る。析出物は、アルミニウム基材を保護するために、均一で、硬く、研磨可能なめっき表
面を提供しなければならない。析出物はスパッタ媒体フィルムのためのベース層として機
能するので、凹凸および微細欠陥、例えばピットおよびノジュールがないことが望ましい
。さらに、データ記憶ディスクの記憶密度を増加させることが要求され、このため、ＥＮ
析出物は腐食性研磨スラリーおよびその後の酸洗いに対してより耐食であることが要求さ
れる。
【０００４】
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　ニッケルおよびリンを析出させる反応は自己触媒的であり、ニッケルおよびリンの両方
の還元および次亜リン酸（ハイポ）の酸化を必要とする。めっきプロセス中の副産物、特
定的にはオルト亜リン酸（オルト）の形成は、ＥＮめっき浴が、長期間使用されることを
阻止する。というのも、より高濃度のオルトは析出物特性、特定的には耐食性および析出
物応力の劣化の一因となるからである。実のところ、沈殿方法を使用して、老化ＥＮめっ
き溶液からのオルト亜リン酸形成を制御する試みがなされてきた。実際には、ＥＮめっき
プロセスの耐用年数は金属ターンオーバー（ＭＴＯ）の観点から説明され、ここで、１Ｍ
ＴＯは、初期ニッケル濃度の補充に等しい。６．０ｇ／ｌのＮｉを含む典型的なＥＮめっ
き浴では、達成される各ＭＴＯに対し、およそ３０グラム／リットルのオルト亜リン酸が
生成され、または析出される各グラムのニッケルでは、５グラムのオルト亜リン酸が形成
される。その結果として、ＥＮめっき溶液はオルト亜リン酸アニオンで高濃縮される。こ
れは、遊離ニッケルイオンが使用可能である場合問題となる可能性がある。というのも、
それらは、下記に示されるように、オルトアニオンと結合して、不溶性沈殿物を形成する
可能性があるからである。
Ｎｉ＋＋＋２Ｈ２ＰＯ３－→Ｎｉ（Ｈ２ＰＯ３）２ｐｐｔ
【０００５】
　上記沈殿（ｐｐｔ）反応が起こるには、Ｎｉおよびオルトの両方の濃度が、溶解度積定
数（Ｋｓｐ）を満たすのに十分高くなければならない：
Ｋｓｐ＝［Ｎｉ＋＋］×［Ｈ２ＰＯ３－］２
【０００６】
　さらに、所定の濃度の遊離Ｎｉおよびオルトでは、Ｎｉ（Ｈ２ＰＯ３）２の沈殿は、浴
のｐＨおよびキレート化系により著しく影響される。キレート化系は一般に、Ｎｉ（Ｈ２
ＰＯ３）２の沈殿を防止するように遊離Ｎｉ濃度を制御する、ならびに外部環境から導入
された任意の外部金属イオン、例えばＺｎ、ＦｅおよびＡｌを錯化させるために、最適化
される。しかしながら、最も効率的なキレート化系を用いたとしても、沈殿は、作用浴の
オルト濃度およびｐＨが増加するにつれ起こり得る。例えば、１００グラム／リットルの
オルト濃度では、沈殿の開始は、最適キレート化でおよそ５．０のｐＨで起こり得る。最
適キレート化は１００％のＮｉイオンを錯化させるのに必要とされるキレート化量とする
ことができる。
【０００７】
　ＥＮめっきのためのアルミニウムメモリディスクを調製するために、前処理サイクルは
希薄合金ジンケートの適用を必要とし、これによりＺｎおよびＦｅの浸漬析出が可能にな
り、アルミニウム基材が酸化されないように防止するためのバリアコーティングが提供さ
れる。プロセスは、ＥＮフィルムの基材への十分な接着を保証する。これは、ハードディ
スク用途のために、一般に、アルミニウム上で無電解ニッケルをめっきするために、アル
ミニウムを前処理するために広く受け入れられている実践である。ジンケート溶液は典型
的には高アルカリ性であり、ｐＨは１４を超える。
【０００８】
　高アルカリジンケート溶液は、高い局所ｐＨを有する、アルミニウムディスク上でジン
ケートめっき表面を提供する。ＥＮめっき浴の、ディスクの高アルカリジンケートめっき
表面との相互作用により、浴とジンケート表面の界面または拡散ゾーンでのコロイドおよ
びサブミクロン粒子のその場形成が得られ得る。これらのコロイドおよびサブミクロン粒
子は潜在的にめっき表面上で吸着され得、均一なＥＮフィルム成長を妨害する。これによ
り、めっき表面上での欠陥、例えば微小ピットおよびノジュールが生じ、ならびにＥＮめ
っきフィルムの析出物多孔度が増加し、これにより、ＥＮめっきフィルムの耐食性が減少
し得る。
【０００９】
　加えて、めっき動作中、ディスクは密集しており、平均空間は６－１０ｍｍの間である
めっきマンドレル上に配列される。ディスクの数／ロードは変動するが、０．５－０．９
ｓｑ．ｆｔ．／ガロンの動作ＥＮめっき浴の範囲とすることができる。この密接な空間お
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よび高いローディングはめっき表面へ、かつ表面からの反応物の拡散を制限するだけでな
く、ＥＮめっき溶液の移動を制限し得る。その結果、基材とＥＮめっき溶液の間の界面で
生成されたその場粒子は、めっき表面から離れることが制限され、粒子／コロイドが吸着
され、めっきフィルム成長に悪影響を与える傾向が増加する。様々な添加物、例えば界面
活性剤を使用して、微粒子の吸着を防止することを助けることにより、この動的効果を改
善することができるが、これらの添加物の使用はまた、めっきフィルムに対して有害な影
響を有し得る。
【００１０】
　ＥＮめっきが開始するとすぐに、オルト亜リン酸アニオンが生成され、めっきが進行す
るにつれ、このアニオン濃度が増加する。ハードディスクプレーターで得られる典型的な
オルト亜リン酸レベルは３０グラム／リットル～１００グラム／リットルまでの範囲であ
り得る。
【００１１】
　データ記憶ＥＮめっき浴溶液は、オルトおよび他の副産物の濃度を一定レベルで維持す
るために、定常状態「ブリードアンドフィード」メカニズムにより制御することができる
。これにより予想可能な析出物特性およびめっき速度の両方を維持するのが助けられる。
というのも、それらは、副産物の蓄積と共に変化するからである。しかしながら、これは
オルト亜リン酸ニッケル不溶性の問題を解決しておらず、さらに、めっき表面上でのその
場生成粒子の吸着を排除しない。その上、浴のブリードアンドフィードオルト亜リン酸ま
たは副産物セットポイントの低減は、浴の動作コストを増加させる可能性がある。
【００１２】
　遊離ニッケルイオンの存在下でのオルト亜リン酸濃度の増加由来の欠陥としてはめっき
ＥＮフィルムにおけるより高い内在応力および析出物多孔度の増加が挙げられ、これによ
り、強酸性媒質中でのＥＮフィルムの不十分な耐食性に至る可能性がある。これは、高度
媒体生成に非常に不利で、析出速度を改善するために使用されるｐＨの増加によりさらに
誇張される状況である。
【発明の概要】
【００１３】
　本明細書で記載される実施形態は、酸性媒質中での改善された耐食性および改善された
析出物応力を有するニッケル－リン（ＮｉＰ）の合金を析出させる、低減されたイオン濃
度を有する改善された無電解ニッケル－リンめっき浴に関する。便宜的に、低減されたイ
オン濃度を有する無電解ニッケル－リン浴は、めっき欠陥を生成させ得る添加物の使用な
しで、高アルカリジンケートコート基材上に均一な無電解ニッケル－リン析出物を提供す
ることができる。
【００１４】
　低減されたイオン濃度を有する無電解ニッケル－リンめっき浴は低減された比重で動作
し、めっき欠陥を引き起こし得る析出物中への不活性粒子の同時析出の防止という追加の
利点を提供する。無電解ニッケル－リンめっき浴は、オルト亜リン酸の副産物形成をより
よく許容することができる一方、アルカリジンケートコート基材（高記憶密度用途のため
に使用される）の無電解ニッケルめっき中の、重大な析出物特性が改善され、例えばより
滑らかな表面形態および微細欠陥の低減が得られる。
【００１５】
　いくつかの実施形態では、データ記憶のための、アルカリジンケートコート基材、例え
ばジンケートコートアルミニウムディスク上で無電解ニッケル－リンコーティングを形成
させるための水性無電解ニッケル－リンめっき浴は、約１．０ｇ／ｌ～５．０ｇ／ｌ未満
のＮｉ、約２５ｇ／ｌ～約４０ｇ／ｌの次亜リン酸還元剤、および０～約１２０ｇ／ｌの
オルト亜リン酸副産物を含むことができる。オルト亜リン酸の濃度に対する浴中のＮｉの
濃度は、Ｎｉ（Ｈ２ＰＯ３）２沈殿が、１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リン酸副産物濃度お
よび約４．４～約４．８の浴ｐＨでのアルカリジンケートコート基材のめっき中に阻害さ
れるようなものであり、これにより、無電解ニッケル－リンコーティングのより滑らかな
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表面形態、微細欠陥の低減、および増強された耐食性が得られる。約１２０ｇ／ｌまでの
オルト亜リン酸濃度での無電解ニッケル－リン浴は、５．０ｇ／ｌを超えるＮｉを含む同
様の無電解ニッケル－リン浴を用いて提供される無電解ニッケル－リン析出物より圧縮で
ある内在応力を有するアルカリジンケートコート基材上の無電解ニッケル－リン析出物を
提供することができる。
【００１６】
　いくつかの実施形態では、浴は少なくとも１つの有機酸錯化剤を含むことができる。浴
中で提供される有機酸錯化剤の量は、５．０ｇ／ｌを超えるＮｉを含む同様の無電解ニッ
ケル－リン浴で使用される有機酸錯化剤の量よりも、実質的に少なくすることができる。
例えば、浴は、５．０ｇ／ｌを超えるＮｉを含む同様の無電解ニッケル－リン浴で使用さ
れる約４０ｇ／ｌ超～約６０ｇ／ｌの有機酸錯化剤と比べて、約２０ｇ／ｌ～約３０ｇ／
ｌの少なくとも１つの有機酸錯化剤を含むことができる。有機酸錯化剤としては、例えば
、リンゴ酸、乳酸、またはコハク酸の少なくとも１つが挙げられる。
【００１７】
　いくつかの実施形態では、浴は、水、約２．０ｇ／ｌ～約４ｇ／ｌのＮｉ、約２５ｇ／
ｌ～約４０ｇ／ｌの次亜リン酸還元剤、０～約１２０ｇ／ｌのオルト亜リン酸副産物、約
２５ｇ／ｌ未満のリンゴ酸、乳酸、およびコハク酸からなる群より選択される有機酸錯化
剤の組み合わせ、約０．０００４～約０．０００７ｇ／ｌの安定剤、ならびに約４．４～
４．８のｐＨを有する浴を提供するのに有効な量の少なくとも１つのｐＨ調整剤から本質
的に構成することができる。
【００１８】
　本明細書で記載される他の実施形態は、アルカリジンケートコート基材、例えばデータ
記憶のためのジンケートコートアルミニウムディスク上で無電解ニッケル－リンコーティ
ングを形成する方法に関する。方法は、アルカリジンケートコートアルミニウム基材を提
供することを含むことができる。アルカリジンケートコートアルミニウム基材は、アルミ
ニウム基材をアルカリジンケート溶液でめっきすることにより提供することができる。ジ
ンケートコート基材の表面はその後、水性無電解ニッケル－リンめっき浴と接触させられ
る。浴は、約１．０ｇ／Ｌ～５．０ｇ／ｌ未満のＮｉ、約２５ｇ／ｌ～約４０ｇ／ｌの次
亜リン酸還元剤、および０～約１２０ｇ／ｌのオルト亜リン酸副産物を含む。オルト亜リ
ン酸の濃度に対する浴中のＮｉの濃度は、Ｎｉ（Ｈ２ＰＯ３）２沈殿が、１２０ｇ／ｌま
でのオルト亜リン酸副産物濃度および約４．４～約４．８の浴ｐＨでのジンケートコート
基材のめっき中に阻害されるようなものである。約１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リン酸濃
度の無電解ニッケル－リン浴は、５．０ｇ／ｌを超えるＮｉを含む同様の無電解－ニッケ
ル－リン浴を用いて提供される無電解ニッケル－リン析出物より圧縮である内在応力を有
する、ジンケートコート基材上の無電解ニッケル－リン析出物を提供することができる。
【図面の簡単な説明】
【００１９】
【図１】標準ＥＮ浴および本明細書で記載される低減イオンＥＮ浴の７０％、９０％、お
よび１００％キレート化について、１９０°Ｆでの最大ｐＨ許容範囲を示すグラフである
。
【図２】ＮａＯＨ添加で、キレート化なしで沈殿物が起こる、低減イオン浴のｐＨを示す
グラフである。
【図３】標準ＥＮ浴および本明細書で記載される低減イオンＥＮ浴を用いて形成させた無
電解ニッケル－リン析出物を用いて、５０％ｖ／ｖ硝酸に２５分間曝露させた後の析出物
重量減少／腐食速度を示すグラフである。
【図４】標準ＥＮ浴および本明細書で記載される低減イオンＥＮ浴を用いて形成させた無
電解ニッケル－リン析出物の内在応力プロファイルを示す。
【図５】標準ＥＮ浴および本明細書で記載される低減イオンＥＮ浴を用いて形成させた無
電解ニッケル－リン析出物の内在応力プロファイルへの増加したｐＨの効果を示すグラフ
である。
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【図６】標準ＥＮ浴および本明細書で記載される低減イオンＥＮ浴の煮沸安定性を示すグ
ラフである。
【図７】標準ＥＮ浴および本明細書で記載される低減イオンＥＮ浴の比重を示すグラフで
ある。
【図８】標準ＥＮ浴および本明細書で記載される低減イオンＥＮ浴を用いて形成させた無
電解ニッケル－リン析出物のＲａを示すプロットである。
【図９】標準ＥＮ浴および本明細書で記載される低減イオンＥＮ浴を用いて形成させた無
電解ニッケル－リン析出物のＲｐを示すプロットである。
【発明を実施するための形態】
【００２０】
　下記明細書および特許請求の範囲では、多くの用語に言及され、それらは下記意味を有
するように規定されるであろう。
【００２１】
　単数形「１つの（ａ、ａｎ）」および「その（ｔｈｅ）」は、文脈で明確に別記されな
い限り、複数の指示対象を含む。
【００２２】
　「任意的な」または「任意で」は、その後に記載される事象または状況が起きても、起
こらなくてもよいこと、およびその記載は、事象が起きる場合および起きない場合を含む
ことを意味する。
【００２３】
　明細書および特許請求の範囲を通して本明細書で使用される近似言語は、それが関連す
る基本機能を変化させることなく、許容範囲で変動し得る任意の量的表現を修飾するため
に適用され得る。したがって、１つまたは複数の用語、例えば「約」により修飾される値
は、特定される正確な値に制限されない。場合によっては、近似言語は、その値を測定す
るための機器の精度に対応し得る。
【００２４】
　本明細書で記載される実施形態は、酸性媒質中での改善された耐食性および改善された
析出物応力を有するニッケル－リン（ＮｉＰ）の合金を析出させる、低減されたイオン濃
度を有する、改善された無電解ニッケル－リンめっき浴に関する。便宜的に、低減された
イオン濃度を有する無電解ニッケル－リンめっき浴は、めっき欠陥を生成させ得る添加物
の使用なしで、高アルカリジンケートコート基材上で均一な無電解ニッケル－リン析出物
を提供することができる。
【００２５】
　低減されたイオン濃度を有する無電解ニッケル－リンめっき浴は低減された比重で動作
し、めっき欠陥を引き起こし得る、析出物中への不活性粒子の同時析出の防止という追加
の利点を提供する。無電解ニッケル－リンめっき浴は、高記憶密度用途のために使用され
る、アルカリジンケートコート基材の無電解ニッケルめっき中、重大な析出物特性を改善
しながら（例えば、より滑らかな表面形態および微細欠陥の低減）、オルト亜リン酸の副
産物形成をよりよく許容することができる。
【００２６】
　本明細書で記載される無電解ニッケル－リンめっき浴配合物は、標準無電解ニッケル浴
と比べて、低減されたイオン強度、特定的には、低減されたＮｉイオン濃度を有すること
ができる。いくつかの実施形態では、無電解ニッケル－リンめっき浴は、約１．０～約５
．０グラム／リットル未満、例えば、約２．０ｇ／ｌ～約４．０ｇ／ｌのＮｉの範囲のレ
ベル、特定的には、約３ｇ／ｌのＮｉまでのＮｉイオンの濃度の低減を有することができ
る。オルト亜リン酸の濃度に対する浴中のＮｉの濃度は、Ｎｉ（Ｈ２ＰＯ３）２沈殿が、
１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リン酸副産物濃度および約４．４～約４．８の浴ｐＨでのア
ルカリジンケートコート基材のめっき中、Ｎｉ（Ｈ２ＰＯ３）２沈殿がに阻害されるよう
なもの である。Ｎｉイオンを低減されたレベルで提供すると、無電解ニッケル－リンめ
っき浴は、５．０ｇ／ｌを超えるＮｉ濃度（例えば、約６ｇ／ｌ以上）を有する標準浴に
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比べ著しく少ない錯化剤を使用することができ、かつ、約１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リ
ン酸濃度で動作することができ、５．０ｇ／ｌを超えるＮｉ濃度を有する標準浴を用いて
提供される無電解ニッケル－リン析出物より圧縮である内在応力を有する、アルカリジン
ケートコート基材上の無電解ニッケル－リン析出物が提供される。これにより、無電解ニ
ッケル－リン浴をオルト亜リン酸濃度により規定されるより高いＭＴＯセットポイントに
対して効果的に使用することができ、これにより、廃棄物処理のための実質的な経費節約
を提供することができる。その上、１．０ｇ／ｌ～約５．０ｇ／ｌ未満のＮｉ、例えば、
約２．０ｇ／ｌ～約４．０ｇ／ｌのＮｉ、または約３ｇ／ｌのＮｉを含む無電解ニッケル
浴から形成された無電解ニッケル－リン析出物は、酸性媒質中で改善された耐食性を示し
、ならびに、５．０ｇ／ｌを超えるＮｉ濃度を有する標準浴を使用して形成された無電解
ニッケル－リン析出物と比べ、より滑らかな表面形態および微細欠陥の低減を有する。
【００２７】
　いくつかの実施形態では、無電解ニッケル－リンコーティングを形成するために使用さ
れる無電解ニッケル－リンめっき浴はＮｉ、次亜リン酸還元剤、オルト亜リン酸副産物お
よび任意で錯化剤、キレート剤、安定剤、および／またはｐＨ緩衝剤の少なくとも１つを
含む。
【００２８】
　ニッケルは、浴中、水溶性ニッケル塩の形態で提供することができる。水溶性ニッケル
塩としては、めっき浴中で可溶性であり、およびあらかじめ決められた濃度の水溶液を得
ることができるものが挙げられる。ニッケル塩は、硫酸ニッケル、塩化ニッケル、臭化ニ
ッケル、ヨウ化ニッケル、酢酸ニッケル、リンゴ酸ニッケル、次亜リン酸ニッケルおよび
それらの組み合わせからなる群より選択することができる。水溶性ニッケル塩は単独でま
たは混合物として使用され得る。
【００２９】
　浴で使用される次亜リン酸還元剤としては、公知の型の無電解ニッケルめっき浴におい
て使用される様々な次亜リン酸還元剤のいずれかが挙げられる。いくつかの実施形態では
、次亜リン酸還元剤は、次亜リン酸ナトリウム、次亜リン酸カリウム、次亜リン酸アンモ
ニウム、およびそれらの組み合わせからなる群より選択される。
【００３０】
　無電解ニッケルめっきにおける次亜リン酸還元剤の濃度は、個々の型の次亜リン酸還元
剤によって異なり得、浴を用いて形成される無電解ニッケル－リンコーティング中のリン
の濃度を変動させるように調整することができる。いくつかの実施形態では、無電解ニッ
ケル－リンめっき浴中の次亜リン酸還元剤の濃度は、約２５ｇ／Ｌ～約４０ｇ／Ｌ、例え
ば、約３０ｇ／ｌ～約３５ｇ／ｌとすることができる。他の実施形態では、無電解ニッケ
ル－リンめっき浴中の次亜リン酸還元剤の濃度は、約３０ｇ／Ｌとすることができる。
【００３１】
　いくつかの実施形態では、錯化剤または錯化剤の混合物が無電解ニッケル－リンめっき
浴に含まれ得る。本明細書で使用される錯化剤はまた、キレート剤を含むことができる。
錯化剤および／またはキレート剤は、一般に、めっき溶液からの不溶性塩、例えば亜リン
酸塩としてのニッケルイオンの沈殿を、ニッケルイオンとより安定なニッケル錯体を形成
することにより妨害し、ニッケル沈殿の適度な反応速度を提供する。
【００３２】
　錯化剤および／またはキレート剤はめっき浴中に、浴中に存在するニッケルイオンを錯
化し、さらにめっきプロセス中に形成される次亜リン酸分解生成物を可溶化するのに十分
な量で含めることができる。便宜的に、錯化剤の量は、５．０ｇ／ｌを超えるニッケルイ
オンを含む同様の無電解ニッケル－リン浴で使用される錯化剤の量よりも、実質的に少な
い。いくつかの実施形態では、錯化剤および／またはキレート剤は無電解ニッケル－リン
めっき浴中、２０ｇ／ｌ～約３０ｇ／ｌの量で提供される。
【００３３】
　公知の無電解ニッケルめっき溶液で使用される様々な錯化剤が使用され得る。錯化剤の
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具体例としては、モノカルボン酸、例えばグリコール酸、乳酸、グルコン酸またはプロピ
オン酸、ジカルボン酸、例えばリンゴ酸、マロン酸、コハク酸、酒石酸、シュウ酸または
アジピン酸、アミノカルボン酸、例えばグリシンまたはアラニン、エチレンジアミン誘導
体、例えばエチレンジアミン四酢酸塩、ベルセノール（Ｎ－ヒドロキシエチルエチレンジ
アミン－Ｎ，Ｎ’，Ｎ’－三酢酸）またはクアドロール（Ν，Ν，Ν’、Ｎ’－テトラヒ
ドロキシエチルエチレンジアミン）、ホスホン酸（ｐｈｏｓｐｈｎｉｃ　ａｃｉｄ）、例
えば１－ヒドロキシエタン－１，１－ジホスホン酸、エチレンジアミンテトラメチレンホ
スホン酸およびそれらの水溶性塩が挙げられる。錯化剤は単独でまたは組み合わされて使
用され得る。
【００３４】
　いくつかの錯化剤、例えば酢酸またはコハク酸は、例えば、ｐＨ緩衝剤としても作用す
ることができ、そのような添加成分の適切な濃度は、いずれのめっき浴に対しても、それ
らの二重機能性を考慮した後、最適化することができる。
【００３５】
　いくつかの実施形態では、少なくとも１つのｐＨ緩衝剤、錯化剤、またはキレート剤は
、酢酸、ギ酸、コハク酸、マロン酸、アンモニウム塩、乳酸、リンゴ酸、クエン酸、グリ
シン、アラニン、グリコール酸、リジン、アスパラギン酸、エチレンジアミン四酢酸（Ｅ
ＤＴＡ）、およびそれらの組み合わせからなる群より選択することができる。いくつかの
実施形態では、上記ｐＨ緩衝剤、錯化剤、および／またはキレート剤の２つ以上の混合物
は、本明細書で記載される無電解ニッケルめっき浴において使用することができる。
【００３６】
　いくつかの実施形態では、無電解ニッケル－リンめっき浴は、約２０ｇ／ｌ～約３０ｇ
／ｌの、リンゴ酸、乳酸、およびコハク酸からなる群より選択される有機酸錯化剤の組み
合わせを含むことができる。他の実施形態では、無電解ニッケル－リンめっき浴は、約２
５ｇ／ｌ未満の、リンゴ酸、乳酸、およびコハク酸からなる群より選択される有機酸錯化
剤の組み合わせを含むことができる。
【００３７】
　めっき浴はまた、めっき浴の特性が低下されない限り、上記成分に加えて、様々な種類
の目的を有する添加物を含むことができる。例えば、浴は、安定剤、例えば酢酸鉛を、約
０．０００４ｇ／ｌ～約０．０００７ｇ／ｌの濃度で含むことができる。酢酸鉛の他に、
またはこれに加えて、他の安定剤もまた使用することができ、触媒毒として作用するそれ
らの金属カチオン、例えばＰｂ、Ｂｉ、Ｓｎ、Ｉｎ、その塩または化合物およびそれらの
組み合わせが挙げられる。
【００３８】
　他の実施形態では、無電解ニッケル－リンめっき浴は、無電解ニッケル－リン析出物の
耐食性および表面形態に悪影響を有する可能性のある添加物、例えば界面活性剤を含まな
い、または実質的に含まないことができる。脂肪酸およびそれらの水溶性塩、アミノ化合
物、ならびに脂肪酸および脂肪アルコールの硫酸およびスルホン酸エステルのクラス由来
の有機化合物を含む界面活性剤は、典型的には、めっき浴自体の固有の特性またはニッケ
ル析出物の品質を改変させるために無電解ニッケルめっき浴で使用される。しかしながら
、これらの添加物は潜在的に、浴の他の成分、例えば遊離Ｎｉ、Ｚｎ、Ｆｅ、およびＡｌ
、イオンとコロイドを形成する可能性があり、これはめっき欠陥を生成させ得る。便宜的
には、本明細書で記載されるめっき浴は、無電解ニッケル－リン析出物において欠陥、例
えば微小ピット形成および粒子析出を最小限に抑えるために、そのような添加物を含まな
いまたは実質的に含まないことができる。
【００３９】
　水性無電解ニッケル－リンめっき浴は、アルカリジンケートコート基材の無電解ニッケ
ル－リンめっき中、約４．４～約４．８のｐＨで動作させ、または維持させることができ
る。この範囲のｐＨを用いると、次亜リン酸還元剤の分解を防止するため、ならびにオル
ト亜リン酸ニッケルの沈殿およびめっき浴の分解を防止するために、次亜リン酸還元剤に
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よる還元反応が効率的に起こされる。その上、この範囲のｐＨを用いると、還元剤の過度
に高い還元能力の結果としてめっき浴の安定性が低下することを防止することが可能であ
る。
【００４０】
　少なくとも１つのｐＨ調整剤を使用して、ｐＨを上記範囲に調整することができる。浴
のｐＨが高すぎると、例えば、酸を添加することにより調整することができる。浴のｐＨ
が低すぎると、例えば、水酸化アンモニウムを添加することにより調整することができる
。
【００４１】
　めっき浴の動作ｐＨの安定性は、様々な緩衝化合物、例えば酢酸、プロピオン酸、ホウ
酸、などを、約３０ｇ／ｌまでの量（約２ｇ／ｌ～約３０ｇ／ｌの量が典型的である）で
添加することにより制御することができる。上述のように、緩衝化合物、例えば酢酸およ
びコハク酸のいくらかは、錯化剤としても機能し得る。
【００４２】
　本明細書で記載される方法によれば、基材は、無電解ニッケル－リンめっき浴を用いて
めっきすることができ、無電解ニッケル－リン析出物またはコーティングが基材上で提供
される。いくつかの実施形態では、基材はアルミニウム基材とすることができ、その上に
、ジンケートコーティングが高アルカリジンケートめっきプロセスを用いて析出されてい
る。いくつかの実施形態では、アルミニウム基材は、データ記憶用途のために使用される
アルミニウムまたはアルミニウム合金ディスク、例えば、ハードドライブ媒体において使
用するためのアルミニウムハードディスクとすることができる。アルカリジンケートめっ
きプロセスは、高いｐＨ（例えば、ｐＨ１４を超える）を有するアルカリ性亜鉛浴または
溶液を使用することができる。
【００４３】
　アルカリジンケートコートアルミニウム基材は、無電解ニッケル－リンめっき浴を用い
て、基材のジンケートコート表面上で無電解ニッケル－リンコーティングまたは析出物を
形成させるのに有効な持続期間の間、基材をめっき浴と接触させる、または基材をめっき
浴に浸漬させることによりめっきすることができる。アルミニウムディスク上のジンケー
トコート表面は、浴とジンケート表面の界面または拡散ゾーンで、コロイドおよびサブミ
クロン粒子のその場形成を潜在的に誘導することができるものより高い局所ｐＨを有する
。そのようなコロイドおよびサブミクロン粒子は、均一な無電解ニッケル－リンフィルム
成長およびニッケル－リンフィルムの耐食性を妨害する可能性がある。便宜的に、無電解
ニッケル－リンめっき浴の低減されたイオン濃度は、浴が低減された比重を有し、アルカ
リジンケートコート基材のめっき中、にＮｉ（Ｈ２ＰＯ３）２沈殿が阻害されるようなも
のであり、よって、不活性粒子の無電解ニッケル－リン析出物中への同時析出が防止され
、均一な無電解ニッケル－リンフィルム成長が増強され、無電解ニッケル－リンフィルム
における微細欠陥が低減され、無電解ニッケル－リンフィルムの耐食性が改善される。
【００４４】
　いくつかの実施形態では、基材はめっき前にクリーニングまたは前処理され得る。めっ
き中、浴は、浴温度約１７５°Ｆ～約２００°Ｆ、例えば、約１８８°Ｆ～約１９４°Ｆ
で維持することができる。無電解ニッケル－リンめっき浴のめっきされる基材との接触の
持続期間は、無電解ニッケル－リンコーティングの厚さを決定する。典型的には、接触時
間はわずか約１分～数時間または数日、例えば、約６０～約１２０分の範囲とすることが
できる。
【００４５】
　無電解ニッケル－リン析出物またはコーティングの析出中、穏やかな～厳しいかくはん
が使用され得る。穏やかなかくはんは、例えば、穏やかな空気かくはん、機械的かくはん
、ポンピングによる浴循環、バレルめっきではバレルの回転、ディスクめっきではマンド
レルの回転、などとすることができる。無電解ニッケル－リンめっき浴はまた、周期的ま
たは連続濾過処理に供され得、その中の汚染物質のレベルが低減される。いくつかの実施
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形態では、浴の構成要素の補充もまた、周期的または連続的に実施することができ、構成
要素の濃度、特に、ニッケルイオンおよび次亜リン酸イオンの濃度、ならびにｐＨレベル
が所望の限界内で維持される。
【００４６】
　便宜的に、無電解ニッケル－リンめっき浴は、約１２０ｇ／ｌまでのオルト亜リン酸濃
度および／または４ＭＴＯまで（ターンオーバーあたりのオルト生成に基づく）で、無電
解ニッケル－リン析出物特性またはめっき浴効率の実質的な低減なしで動作させることが
できる。いくつかの実施形態では、めっき浴のＭＴＯは２．０～４．５とすることができ
る。ＭＴＯをこれらのレベル内で維持すると、経済的なめっき性能および一貫して再現可
能なめっき結果が可能になる。
【００４７】
　そのように形成された無電解ニッケル－リンコート基材は、無電解ニッケルめっき浴か
ら取り出し、例えば、脱イオン水によりすすぐことができる。
【００４８】
　無電解ニッケル－リンめっき浴を用いて、基材の表面上で形成された無電解ニッケルコ
ーティングは、比較的均一な厚さを有し、凸凹および微細欠陥、例えばピットおよびノジ
ュールを実質的に含まないことができる。無電解ニッケル－リンコーティングはまた、増
強された耐食性および、５．０ｇ／ｌを超えるＮｉ濃度を有する標準浴を用いて提供され
る無電解ニッケル－リンコーティングより圧縮である内在応力を有することができる。
【００４９】
　１つの実施形態では、無電解ニッケル－リンコーティングは、約１ミクロン～約２５０
ミクロンの範囲の平均厚さを有することができる。別の実施形態では、無電解ニッケル－
リンコーティングは、約１ミクロン～約１００ミクロンの範囲の平均厚さを有することが
できる。無電解ニッケルコーティングは、約１０～約１３％リンのリン含量を有する高リ
ンコーティングとすることができる。めっきディスクの実際の厚さは約２５０～約６００
マイクロインチとすることができる。
【００５０】
　下記実施例では、発明の無電解ニッケル－リンめっき溶液を説明する。下記実施例、書
面による明細書および特許請求の範囲では、別記されない限り、全ての部およびパーセン
テージは重量であり、温度はセ氏温度であり、圧力は大気圧または大気圧付近である。
【００５１】
実施例１
　低減無電解ニッケル－リンめっき浴および標準無電解ニッケル－リンめっき浴を、下記
配合を用いて調製した。浴を以下に記される同様の条件下で動作させた。
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【表１】

【００５２】
　便宜的に、低減イオン無電解ニッケル－リンめっき浴配合物は、錯化に必要とされる有
機酸の量を、データ記憶めっき業界で使用される標準配合物と比べて、ほぼ半分まで著し
く低減させることが可能になった。
【００５３】
　低減イオン配合物の主な利点は、Ｎｉオルト亜リン酸塩の溶解度に対して有する影響で
ある。
【数１】

【００５４】
　Ｎｉ濃度は最も商業的なプロセスの標準濃度のおよそ半分で動作するので、系で許容さ
れるオルト亜リン酸の濃度範囲に多大なプラスの影響が存在する。このプロセスでは、析
出物の耐食性および内在応力を改善しながら、より高いレベルの副産物形成が可能になる
。系改善の主な理由は溶解度積定数への変化であることが仮定される。より低いニッケル
濃度により実現される平衡シフトのために、さらにその配合物はジンケート化アルミニウ
ムの作用浴への導入中に起こるｐＨ中和の悪影響をよりよく許容することができるという
事実により、Ｎｉオルト亜リン酸塩の微小沈殿は、より高い副産物濃度に到達するまで起
こらない。
【００５５】
　図１は、１９０°Ｆでのオルト亜リン酸沈殿の影響に対してキレート化が有する効果を
示す。例えば、１００％キレート化では、６０ｇ／Ｌのオルト亜リン酸濃度を含む作用Ｅ
Ｎ浴の希水酸化ナトリウムによる滴定は、沈殿開始前、低減イオン配合物は１３に近いｐ
Ｈを許容することができ、一方、標準配合物は、９．２のｐＨを許容できるにすぎないこ
とを明らかにする。
【００５６】
　図２はさらに、ｐＨおよび沈殿に対する低減イオン配合物の許容範囲ならびに低減され
たニッケル濃度のみ（キレート化なし）がオルト亜リン酸ニッケル沈殿に対し、ある範囲
のオルト亜リン酸濃度にわたって室温で有する影響を示す。
【００５７】
　Ｎｉオルト亜リン酸塩形成に対する低減されたイオンの配合物許容範囲の結果として、
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析出物耐食性および内在応力が著しく改善される。図３は、７４°Ｆで２５分間の５０％
硝酸腐食曝露への曝露後の重量減少結果を示す。４．５４のｐＨおよび６０ｇｐｌのオル
ト亜リン酸を有する溶液から生成された低減イオン析出物では、標準プロセスと比べて、
腐食速度の１７％改善が得られた。これはより高いオルト亜リン酸レベル（９０ｇｐｌ）
でｐＨ４．６８にて再現性があった。両方のプロセスに対するめっき速度は３．８－４．
３マイクロインチ／分で制御されたことに注意することが重要である。
【００５８】
　無電解ニッケル溶液は老化し、副産物、特にオルト亜リン酸の濃度が増加するにつれ、
ＥＮフィルムの内在応力もまた増加することがよく知られている。さらに、ＥＮ析出物の
内在応力が低いほど、基材の疲労寿命が改善され、かつ、めっきフィルムの基材への全体
接着が改善されることが一般に認められている。引張であるＥＮフィルム内の応力は不利
であり、基材の疲労寿命を低減させ、耐食性が劣った析出物となる。０～低オルト亜リン
酸レベルを有する所定の配合物は圧縮である内在応力を有するが、しかしながら、オルト
亜リン酸濃度が標準めっきプロセスを通して増加するにつれ、内在応力は引張となる。こ
の事実はまた、より高いｐＨ値によりさらに誇張される。
【００５９】
　図４は、浴老化度（オルトレベル）、ｐＨ、および配合物が得られた析出物応力に対し
て有する影響を示す。全ての場合において、低減イオンＥＮ析出物は、ｐＨ／オルトの最
も厳しいめっき条件、それぞれ４．７２／９０ｇｐｌ下でさえも、圧縮応力を与えた。ｐ
Ｈを、９０ｇｐｌオルト濃度でさらに高いレベルまで増加させると、内在応力にさらに大
きな影響を有する。図５は、４．８９のｐＨでの改善を示す。
【００６０】
　予想外の所見は、動作中の浴安定性の改善であった。無電解ニッケル溶液はある一定の
添加物、例えばＰｂ、Ｂｉ、および触媒毒として作用する他の阻害剤（例えばＳｎおよび
Ｉｎ）で安定化される。それらは非常に低い濃度で非常に有効であり、一般にめっき表面
上または付近に非線形拡散する。０．２ｐｐｍ～２．０ｐｐｍまでの濃度範囲が典型的で
ある。この範囲の濃度であっても、析出物性能は負に影響され得、めっきプロセス溶液動
力学の関数となる。データ記憶業界では、追加の触媒毒の使用なしで浴安定性を改善する
ことが好ましく、というのも、マイクロピッチングおよび表面エッジプロファイル／均一
性のような他の主要性能係数は、より高い安定剤レベルにより影響されるからである。
【００６１】
　図６は、煮沸安定性評価における、標準配合物に対する低減イオン化学の性能を示す。
煮沸安定性は標準試験室試験であり、一般に、ＥＮ配合物の厳しいめっき条件下で安定性
を維持する能力を評価および予測するために使用が認められる。シードアウト（ニッケル
粒子の核形成）までの時間は、低減イオン化学（ＲＩ）および標準化学の両方で同等であ
ったが、完全プレートアウトまでの時間は大きく改善された。いったん、シードアウトが
起こると、核形成部位がさらなる分解のために存在し、ＲＩ配合物が分解するための許容
範囲は標準化学よりもずっと大きくなることに注意することが重要である。加えて、浴安
定性の改善は、より厳しい動作条件下、例えば、１９４°Ｆを超えるより高い温度で、Ｅ
Ｎ析出物の全表面平滑度を改善することができる。
【００６２】
　低減イオン化学の開発による別の予想外の所見は、低減された比重を有する化学を動作
させる利点である。図７は、１．０／２．５／３．８ＭＴＯの浴老化度と相関する、３つ
のオルト亜リン酸レベル（３０／６０／９０ｇ／Ｌ）での、低減イオン化学の比重の低減
を示す。低い比重で動作することができることは、めっき動作中の粒子吸着および粒子の
その後の封入に影響を有し得る。粒子は、無電解ニッケルめっき浴においてその場生成さ
れ得、または外部環境から導入される可能性がある。めっきプロセス中、基材は、主に速
い溶液速度を維持するために、めっき浴中で連続して移動するように設計されたラックシ
ステム上に固定され、拡散ゾーンはいずれの粒子も含まないように維持され、というのも
、ラック上のディスク間隔は非常に密接しており、それらの粒子は吸着前に脱出すること
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は困難であるからである。めっきプロセス中、ディスクはプラスチックラック（通常ＰＶ
ＤＦ、ＰＥＥＫ、ＰＰおよびＰＴＦＥ）を機械的に研磨しており、これにより小さなプラ
スチック粒子がめっき浴中に導入される。これらの粒子の吸着を防止するために、界面活
性剤を化学配合物に添加することは合理的であると考えられるが、しかしながら、界面活
性剤導入はそれ自体、他の重大なフィルム特性、例えば耐食性およびマイクロピッチング
にマイナスの影響を有し得る。データ記憶のための面密度を増加させるという要求が欠陥
のない、ＥＮめっきされた研磨基材に対する要求を増加させ続けるため、１ミクロン未満
のサイズを有する欠陥を排除することが、ディスク製造業者の第一の関心事となっている
。これらの小さな粒子は、溶液を０．１ミクロンフィルタを通して濾過した後であっても
、めっき浴中に十分な量で存在し、媒体のための処理において欠陥を引き起こす。これら
の小粒子は、めっき表面付近の流体境界層内および拡散ゾーンにおいてブラウン運動に従
う。粒子はラック上のディスク間の狭い空間のために脱出が妨害され、また、溶液の比重
により影響されることは論理的であると考えられる。
【００６３】
　粒子の沈降速度は下記の通りに与えられる：
【数２】

【００６４】
　よって、粒子の沈降速度を改善するためには：
・粒子の直径を増加させる
・めっき浴の粘度を低減させる、または
・粒子とめっき浴の間の指定密度を低減させることができる。
【００６５】
　低減イオン化学の利点は、下記表２においてさらに説明される。無電解ニッケル浴を動
作させるコスト は、より高いＭＴＯ（より高いオルト濃度）で動作させることにより減
少し、そのため、ディスク製造者には、主要な析出物特性にマイナスの影響を与えずに可
能な限り高いＭＴＯ（オルト濃度）で動作 させることが望ましい。同じ比重を維持する
のに必要とされるオルト亜リン酸レベルは、標準化学と低減イオン化学の間で変動するで
あろう。表で見てわかるように、標準浴のための所定のＭＴＯについて、めっき溶液の同
じ比重を維持するための、低減イオン浴のための対応するＭＴＯは著しく高く、ディスク
製造者には、めっきＥＮフィルムの品質を改善しながら、より良好にコストを制御する機
会が与えられる。
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【表２】

【００６６】
　低減イオン配合物を用いて生成されたディスクは、酸媒質中での腐食試験後、標準配合
物よりも良好な表面形態を有する。例えば、ディスク基材（９５ｍｍ／合金５５８６Ｄ）
を、並べて、同一のｐＨおよび温度条件下、個々の配合物中で、４００マイクロインチの
ＮｉＰ厚さまでめっきした。
【００６７】
　ディスクを、４０マイクロインチを除去するＳｔｒｕｅｒｓテグラミン－３０片面ポリ
ッシャーを用いて研磨し、その後、硝酸溶液に７４°で６０分間供した。腐食試験前後に
、ＲａおよびＲｐ（それぞれ、表面粗さ度およびノジュール高さ度を示す）について、デ
ィスクを測定した（ＭｉｃｒｏＸａｍ１００側面計を使用）。図８および９で示される結
果は、研磨表面分析は低減イオンおよび標準化学の両方について統計学的に同じであるこ
とを示しているが、しかしながら、硝酸への曝露後、低減イオン配合物から析出させたＮ
ｉＰフィルムは、ＲａおよびＲｐの両方において著しい改善を示し、強酸への曝露後のよ
り滑らかな表面形態が示される。この試験は、高度データ記憶用途と関連する、研磨後お
よび酸洗浄溶液への曝露後のめっき微細欠陥の低減とよく相関する。
【００６８】
　発明の上記説明から、当業者であれば、改善、変更および改変を理解するであろう。そ
のような、改善、変更および改変は、当技術分野の技術の範囲内であり、添付の特許請求
の範囲により含まれることが意図される。本出願において引用される全ての特許公開およ
び参考文献は、本明細書でその全体として参照により組み込まれる。
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