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дов в восстановленном ниобате лития с устраненным пироэлектрическим эффектом. Определены основные

параметры (профиль, глубина и приращение показателя преломления) планарных волноводов. Показано,

что постобменный отжиг приводит к полному восстановлению кристаллической решетки ниобата лития

в конкретных заданных режимах его модификации. Полученные результаты являются обещающими для

создания интегрально-оптических схем на ниобате лития с повышенной временной и температурной

стабильностью характеристик.
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Введение

Ниобат лития (НЛ) является сегнетоэлектриком и пи-

роэлектриком. Это означает, что он обладает спонтанной

поляризацией, т. е. ненулевым электрическим дипольным

моментом в отсутствие внешнего электрического поля.

Общая нейтральность НЛ реализуется компенсацией

зарядов на поверхности НЛ зарядами, находящимися

в объеме кристалла. Однако при изменении темпера-

туры зарядовая компенсация легко нарушается и при

подсоединении контактов к граням образца во внешней

электрической цепи будет протекать ток. Такое явление

называют пироэлектрическим эффектом. Связь между

скоростью изменения температуры пироэлектрика и ве-

личиной тока, протекающего во внешней электрической

цепи, подсоединенной к граням образца, описывается с

помощью следующего выражения [1]:

I = Ap(T )
dT

dt
, (1)

где I — ток, p(T ) — пироэлектрический коэффициент,

A — площадь образца, T — температура, t — время.

Данный эффект может приносить как положительный,

так и отрицательный результаты. В частности, НЛ ши-

роко используются при изготовлении модуляторов фазы

и амплитуды излучения [2], а также в области сенсори-

ки [3,4] для различных целей оптического приборострое-

ния. При конструировании этих интегрально-оптических

устройств на основе НЛ требуется их высокая тем-

пературная стабильность, т. е. отсутствие пироэлектри-

ческого эффекта [5–7]. Устранение пироэлектрическо-

го эффекта достигается различными технологическими

путями, например, замыканием граней кристалла или

нанесением на них проводящей пасты [8,9]. Однако эти

подходы имеют ряд как технических, так и экономиче-

ских ограничений.

Другим вариантом снижения пироэлектрического эф-

фекта является применение восстановленного (черно-
го) НЛ. Изменение цвета кристалла связано с по-

явлением центров окраски в связи с испарением О2

и Li2O и образованием дефектов NbLi и 4 электронов,

образующихся при разрыве ковалентной связи между

ионами Nb и O [10–12]. Существуют различные методы

восстановления НЛ: вакуумный отжиг [13], легирование
Fe [14], отжиг в водородной или азотной средах [15,16].
Восстановленный НЛ с устраненным пироэлектри-

ческим эффектом является перспективным материалом

для интегральной и нелинейной фотоники в тех за-

дачах, где пироэлектрический эффект является одним

из ключевых негативных факторов, влияющим на ко-

нечные характеристики устройств [17,18]. Интегрально-

оптические схемы на основе НЛ для задач навигации,

телекоммуникации и сенсорики функционируют с при-

менением оптических волноводов, полученных методом

протонного обмена с постобменным отжигом [18]. В свя-

зи с этим возникает потребность исследовать функци-
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Рис. 1. Схема измерения пироэлектрического эффекта квази-

статическим методом.

онирование планарных протонообменных волноводов в

восстановленном НЛ путем оценки их основных пара-

метров (приращение показателя преломления, профиль

волновода, глубина волновода, деформации кристалли-

ческой решетки) для создания интегрально-оптических

схем.

Материалы и методы

В качестве исследуемых материалов выступали об-

разцы конгруэнтного НЛ Z-среза производства Фомос-

Материалы (Россия) размером 10× 15× 1mm, восста-

новленные с помощью вакуумного отжига при темпера-

турах 550 ◦С в течение 1 h и давлении остаточных газов

не более 10−3 Pa.

Планарные волноводы были сформированы путем

протонного обмена (ПО) в закрытом циркониевом ре-

акторе в расплаве бензойной кислоты при температуре

190 ◦С в течение 2 h с последующим отжигом на воздухе

при температуре 370 ◦С в течение 5 h. Режим ПО подби-

рался таким образом, чтобы существовало 3−4 моды на

длине волны 0.63µm для возможности восстановления

профиля показателя преломления с помощью обратно-

го метода Вентцеля−Крамерса−Бриллюэна [19]. Также
имелись образцы для сравнительного анализа: исходный

НЛ и исходный с ПО и отжигом.

Пироэлектрические коэффициенты определяли с по-

мощью подачи постоянного теплового потока на об-

разцы и детектированием получаемого пироотклика

(рис. 1).
Исследуемые образцы Sx помещали в измерительную

ячейку с нагревательным элементом Пельтье (TEC).
C помощью элемента Пельтье образцы нагревались

(температура нагрева измерялась четырехзондовым ме-

тодом). Не скомпенсированные электрические заряды

на поверхности образцов детектировались с помощью

вольтметра (V ). В цепи также присутствовал эталон-

ный конденсатор C0 = 1µF для стабилизации общей

электрической емкости. Электропроводящие контакты

на поверхности образцов изготавливали из серебряной

пасты L100.

Пироэлектрический коэффициент p выражается как

изменение поляризации при изменении температуры

(p = dP/dT), а для плоскопараллельных образцов из-

менение поляризации можно выразить через изменение

Рис. 2. Температурная зависимость пироэлектрического коэф-

фициента НЛ: 1 — исходный образец, 2 — ПО волновод в

исходном НЛ, 3 — ПО волновод в восстановленном НЛ.

заряда на определенной площади (dP = dq/S), таким

образом (с учетом q = CU) можно получить следующее

выражение:

p =
C0

S

∂U

∂T
. (2)

Рентгенографические исследования образцов проводи-

ли с помощью двухкристального спектрометра. В каче-

стве монохроматора использовали монокристалл бездис-

локационного кремния, установленный в положение, со-

ответствующее отражению Kβ-линии кобальтового излу-

чения (λ = 1.62075�A) от кристаллографической плоско-

сти (111). Кристаллографическая плоскость отражения

для НЛ Z-среза — (006). Относительные деформации

кристаллической решетки НЛ после протонного обмена

рассчитывали по изменению межплоскостного расстоя-

ния d из уравнения Вульфа−Брэгга:

d =
λ

2 sin θ
, (3)

где θ — брэгговский угол отражения.

Основные параметры планарных волноводов (прира-
щение показателя преломления, глубину и профиль)
определяли с помощью метода призменного ввода из-

лучения. Для этого сначала определяли число и рас-

пределение мод Nm оптического волновода на длине

волны λHeNe = 632 nm. Затем на основе полученных

значений Nm восстанавливали профиль волноводно-

го слоя по глубине с помощью обратного метода

Вентцеля−Крамерса−Бриллюэна [19]. Для данного ме-

тода точность измерения показателя преломления со-

ставляет ±0.0002.

Результаты и обсуждение

Результаты измерений температурных зависимо-

стей пироэлектрических коэффициентов представлены
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Рис. 3. Нормированные кривые относительного изменения

межплоскостного расстояния (деформаций) 1d/d образцов:

1 — ПО волновод в исходном НЛ, 2 — ПО волновод в

восстановленном НЛ.

Параметры ПО волноводов

Образец Вид профиля 1ne δ, µm

1 Градиентный 0.0292± 0.0002 5.0

2 Градиентный 0.0283± 0.0002 4.6

на рис. 2. Сравнивая исходный 1 и протонированный 2

образцы, можно сделать заключение, что ПО и отжиг

образцов практически не влияют на пироэлектрический

коэффициент p = 4 · 10−5 C/(K ·m2) [1]. Образцы 1 и 2

имеют практически совпадающие результаты во всем

температурном диапазоне. При этом восстановленный

НЛ демонстрирует снижение пироэлектрического ко-

эффициента до двух порядков p = 6 · 10−7 C/(K ·m2),
что практически приводит к его устранению. Имеется

некоторая аномалия в диапазоне от 60 до 80 ◦С, которая

требует проведения дополнительных исследований.

Что касается
”
дребезжащего“ характера температур-

ных зависимостей пирокоэффициентов в правой части

рисунка, то они объясняются тем, что при подаче на

образцы постоянного теплового потока система посте-

пенно приходила в тепловое равновесие, и скорость на-

грева уменьшалась. Соответственно уменьшалось значе-

ние пироэлектрического отклика, а влияние шумов при

расчете пироэлектрического коэффициента становилось

более заметным.

Деформации ПО волноводов оценивали по уширению

дифракционных кривых на полувысоте FWHM (рис. 3).
Исследуемые образцы дают практически идентичные

результаты при заданном режиме формирования волно-

водов, что говорит о полном восстановлении кристалли-

ческой решетки НЛ в ходе постобменного отжига для

функционирования волноводов в режиме стабильной α-

фазы [18].

Рис. 4. Профили ПО волноводов: 1 — ПО волновод в

исходном НЛ, 2 — ПО волновод в восстановленном НЛ.

Профиль, глубина δ и приращение необыкновенно-

го показателя преломления 1ne были определены для

сформированных ПО волноводов. Результаты измерений

представлены на рис. 4 и в таблице. Формирование

ПО волноводов в восстановленном НЛ происходит с

меньшей глубиной и приращением показателя прелом-

ления. Профили волноводов являются градиентными.

Полученные результаты демонстрируют, что каких-то

особенностей в диффузии протонов не наблюдается.

Процесс является весьма стабильным. Полученные па-

раметры достаточно близки, но наблюдается снижение

приращения показателя преломления и глубины волно-

вода. Меньшая площадь под кривой 2 по сравнению

с кривой 1 свидетельствует о меньшей концентрацию

протонов в слое, что является благоприятным фактором

для создания стабильных волноводов. Однако при созда-

нии канальных волноводов потребуется дополнительный

подбор режимов протонного обмена, чтобы обеспечить

требуемую глубину, модовый состав и оптические поте-

ри под конкретный режим модификации образцов НЛ и

планируемое применение.

Заключение

Впервые показана не только возможность создания,

но и функционирование планарных протонообменных

волноводов в восстановленном НЛ. Отсутствие пиро-

электрических свойств сохраняется практически во всем

температурном диапазоне независимо от процесса про-

тонного обмена и постобменного отжига. Наблюдает-

ся некоторая аномалия свойств в интервале темпера-

тур 60−80 ◦С. Это требует проведения дополнитель-

ных исследований. Однако режим работы интегрально-

оптических схем обычно ограничен сверху 60 ◦С, что

вполне удовлетворяет техническим условиям.

Определены основные интегрально-оптические свой-

ства планарных протонообменных волноводов в восста-
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новленном НЛ. Результаты сопоставимы с данными для

стандартных образцов НЛ без каких-либо обработок.

С практической точки зрения полученные результаты

важны для создания и проектирования интегрально-

оптических схем на основе НЛ с устраненным пироэлек-

трическим эффектом для датчиков и систем навигации.

В дальнейшем требуется поиск оптимального режима

формирования волноводного слоя в зависимости от

степени модификации пластин НЛ, а также сборка и те-

стирование опытных образцов интегрально-оптических

схем для конкретных приложений.
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