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Abstract. For experimental studies of the formation of the domain structure in lithium niobate
gradient was used oriented crystalline plate thickness up to 1.5 mm (the so-called z-cut, i.e. the
chosen axis of the crystal perpendicular to the plane of the plate).

To study the effect of duty ratio of the photomask and the system of liquid electrodes on
process of formation of regular domain structures in gradient plates of lithium niobate was used
a photomask in the form of eight lanes with a width of 500 µm, length 2.5 cm, total period
of 30 µm and a duty cycle between 0.2 and 0.8. Analysis of the pulse shape of repolarization
and the electrical current flowing in the polling and analysis of domains after etching in acid
mixtures showed that the presence of a composition gradient in the crystal plates of lithium
niobate optimum combination of duty cycle in the photomask is between 0.3 to 0.4. With these
values of duty cycle tracks the photomask in the gradient plates of lithium niobate significant and
massive violations of the period of the domain structure, due to the different speeds of growth of
domain walls depending on the composition, is not observed.
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Использование регулярных доменных
структур в сегнетоэлектриках создает ши-
рокие возможности для преобразования и
управления излучения. Дополнительное ис-
пользование плавно изменяющегося показа-
теля преломления нелинейного кристалла
в двулучепреломлении приводит к расши-
рению потенциальных возможностей PPLN
(Periodically Poled Lithium Niobate) преоб-
разователей в обработке оптических сигна-
лов [1, 2].

Проведенные ранее исследования по за-
висимости степени регулярности доменной
структуры от состава пластины градиентного
ниобата лития при одной величине коэрци-

тивного поля [3] показали удовлетворитель-
ный результат. Дальнейший поиск технологи-
ческих приемов изготовления высокоэффек-
тивных градиентных PPLN преобразователей
связан с исследованием скоростей роста до-
менных стенок в градиентных образцах нио-
бата лития. Исследования скоростей роста
доменных стенок проводились только для об-
разцов ниобата лития постоянного конгру-
энтного или стехиометрического составов [4].
Наличие градиента примеси, например, в ви-
де центров �ниобий в позиции лития�, может
приводить к различной локальной скорости
роста доменных стенок, что, в свою очередь,
сказывается на степени регулярности домен-
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ной структуры и эффективности работы пре-
образователя. Целью данной работы являет-
ся разработка и исследование технологиче-
ских приемов оценки регулярности доменной
структуры в градиентных пластинах ниобата
лития для изготовления PPLN. Для достиже-
ния поставленной цели необходимо провести
исследования интегральной эффективности
скорости роста доменных стенок в зависи-
мости от градиента состава пластин ниобата
лития.

Работы по исследованию особенностей
формирования доменов под воздействием ко-
эрцитивного поля, создаваемого системой пе-
риодических электродов, проводились по сле-
дующим этапам: 1) предварительное тести-
рование однородности пластины; 2) создание
периодической структуры электродов на по-
верхности градиентной пластины ниобата ли-
тия; 3) тестирование монодоменности исход-
ной доменной структуры; 4) создание перио-
дической доменной структуры.

При реализации всех этапов исследований
использовались и применялись традиционные
методы и методики изучения однородности
пластин (ИК-спектроскопия ОН-групп), полу-
чение периодически поляризованных доменов
(поллинг) и т.д. [3–5]. Однако наличие гра-
диента состава в кристаллической пластине
изменяет условия как формирования импуль-
са переполяризации [3], так и формирование
системы электродов на поверхности пластин
с помощью вариации их скважности.

Для исследований локальной скорости ро-
ста доменных стенок в зависимости от соста-
ва пластины ниобата лития был изготовлен
фотошаблон (рис.1), состоящий из 7 �доро-
жек� шириной 0,5 мм каждая и периодом
следования темных и светлых полос 30 мкм.
Длина дорожек составила 2,5 см и расстояние
между дорожками 200 мкм. Каждая дорожка
имела различную скважность от 0,2 до 0,8
с шагом 0,1 (под скважностью понимается
отношение открытой части дорожки к перио-
ду, где открытая часть дорожки подвергается
воздействию электролита и потенциала пере-
поляризации).

Объектами исследования в данной ра-
боте являлись пластины, вырезанные из
градиентного ниобата лития [5] состава
R(Li/(Li+Nb))=0,97. . . 0,99 (рис. 2). Для опре-
деления величины коэрцитивного поля, необ-
ходимого для переориентации доменов, в каж-
дой пластине ниобата лития проводилась ее

монодоменизация. На рис. 2б представлена
пластина после приложения коэрцитивного
поля по схеме, представленной в работе [3], и
последующего травления в смеси азотной и
плавикой кислоты. Из-за разных скоростей
травления �положительных� и �отрицатель-
ных� доменов видно (рис. 2б), что в исследу-
емом градиентном кристалле ниобата лития
присутствуют крупные доменные блоки (цен-
тральная часть и кольца вокруг нее). В цен-
тре пластины (рис. 2б) домен темного цвета
прерывается, что свидетельствует о монодо-
менизации участка.

После монодоменизации пластины на нее
наносился слой фоторезиста толщиной 2 мкм.
С помощью комплекса безмасковой фотоли-
тографии �µPG101� производилось экспони-
рование фотошаблона на фоторезист пласти-
ны градиентного ниобата лития. Результа-
ты экспонирования представлены на рис. 3.
Из рисунка видно, что дорожки с различной
скважностью хорошо проэкспонировались и
имеют контрастную окраску.

После экспонирования образцы пластин
градиентных ниобата лития помещались в
специальную герметичную камеру из плекси-
гласа. В данной работе использовалась схема
фотолитографии без металлического напы-
ления и поверхностных электродов, поэтому
внутрь камеры заливался электролит (рас-
твор KCl в дистиллированной воде).

Для проведения переполяризации исполь-
зовался разработанный стенд [2], состоящий
из генератора импульсов AFG 3011C, высоко-
вольтного усилителя AMP-20B20 и цифрово-
го осциллографа TPS 2012B.

Формы применяемого импульса переполя-
ризации и ток, вызванный переполяризацией
сегнетоэлектрических доменов, представлены
на рис. 4. Из рисунка видно, что формирова-
ние доменной структуры в пластинах гради-
ентного ниобата лития может протекать по
двум процессам: 1) соотнесением фронта тока
переполяризации с выходом импульса перепо-
ляризации на постоянную величину (рис. 4а);
2) наличием шумного сигнала тока переполя-
ризации, совпадающего с пиковым значением
прикладываемого внешнего электрического
поля, приводящего к падению значения по-
тенциала во время переполяризации (рис. 4б).

Форма потенциала в процессе переполя-
ризации отображается на канале 1 в режи-
ме пропускания постоянного и переменного
уровня сигнала. Ток между двумя поверхно-
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а)

б)

Рис. 1. Внешний вид используемого фотошаблона (а) и его части (б)

а) б)

Рис. 2. Кристалл градиентного ниобата лития (а) и пластина после монодоменизации (область
приложения коэрцитивного поля отмечена красным кружком) после травления в смеси кислот (б)

Рис. 3. Заготовки для PPLN покрытые фоторезистом через фотошаблон с разной скважностью
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а) б)

Рис. 4. Импульсы напряжения и тока переполяризации для градиентных пластин ниобата лития

стями пластины ниобата лития отображается
на канале 2 в режиме пропускания только пе-
ременной составляющей сигнала (рис. 4а, 4б).
Для процесса, изображенного на рис.4а пи-
ковый уровень потенциала переполяризации
составил 18 кВ на толщине пластины 1,5 мм.
На рис. 4б потенциал переполяризации соста-
вил 20 кВ на толщине пластины градиентного
ниобата лития 1,5 мм. Из рис. 4а, 4б видно,
что в первом случае ток переполяризации
имеет очень малую величину и сравним с
шумами при приближении к точке Кюри; во
втором случае процесс переполяризации про-
исходит с выраженным изменением тока, что
свидетельствует об интенсивном росте доме-
нов. Импульсы переполяризации подавались
в одиночном режиме. Длительность импуль-
сов составляла 100 мс, длительность пиковой
части 25 мс.

После проведенной переполяризации до-
менов пластины травились в смеси азотной и
плавиковой кислоты. Результаты переполяри-
зации доменов в кристаллических пластинах
градиентного ниобата лития при различной
скважности дорожек фотошаблона представ-
лены на рис. 5.

В случае предельных значений показате-
лей скважности (например, 0,2; 0,6; 0,7; 0,8) в
дорожках на фотошаблоне наблюдается нере-
гулярность, которая выражается в наруше-
нии периода следования доменов в пластинах
из градиентного ниобата лития (рис. 5а). На
рис. 5б представлен результат в виде пери-
одического чередования доменов (темные и
светлые полосы), полученный для значения
скважности дорожки фотошаблона 0,3 при

толщине кристаллической пластины 0,6 мм
и градиентном составе, изменяющемуся от
R = 0,94 до R = 0,96, где R � доля ионов
лития к общему числу катионов в кристалле.

Таким образом, исследования зависимо-
сти качества доменов после травления в сме-
си кислот от формы импульсов переполяри-
зации и электрического тока, протекающего
при поллинге, показал, что при наличии гра-
диента состава в кристаллических пластинах
ниобата лития оптимальное сочетание скваж-
ности в фотошаблоне составляет от 0,3 до
0,4. При данных значениях скважности доро-
жек в фотошаблоне в градиентных пластинах
ниобата лития значительного и массового на-
рушения периода доменной структуры вслед-
ствие различных скоростей роста доменных
стенок в зависимости от состава не наблюда-
ется.
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Рис. 5. Результат травления градиентных пластин ниобата лития с разной скважностью дорожек
фотошаблона
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