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Работа посвящена исследованию процесса вторичной конденсации LiF на поверхности тон-
копленочного ниобата лития (НЛ) X-среза в ходе реактивного ионного травления (РИТ) в 
комбинированной плазме ICP/CCP разрядов в газовой смеси Ar + SF6.  Процесс РИТ НЛ мо-
жет быть представлен как топохимическая реакция (ТХР), в ходе которой происходит про-
цесс вторичной конденсации LiF из пересыщенной паровой фазы на поверхность НЛ, описы-
ваемый уравнением Колмогорова-Аврами-Ерофеева. Показано, что процесс конденсации 
характеризуется индукционным периодом, который зависит от скорости РИТ и дефектности 
кристаллической структуры тонкопленочного НЛ. Для исследования процесса конденсации 
LiF использовались методы оптической спектральной рефлектометрии, рентгеновской энер-
годисперсионной спектроскопии (EDS), рентгеновской фотоэлектронной спектроскопии 
(XPS), сканирующей электронной микроскопии (СЭМ). Для изучения плотности дислокаций 
в тонкопленочном НЛ использовались методы ямок травления и рентгенографический метод. 
Впервые показано, что длительность индукционного периода ТХР на поверхности НЛ об-
ратно пропорциональна скорости РИТ. Также процесс РИТ характеризуется критическими 
скоростями травления, выше которых наблюдается рост тонкой пленки LiF по механизму 
двумерного зародышеобразования Фольмера-Вебера. Экспериментально продемонстриро-
вано, что критические скорости уменьшаются с ростом давления процесса. Впервые была 
экспериментально оценена плотность дислокаций в тонкопленочном НЛ методом ямок трав-
ления. Проведено экспериментальное сравнение индукционных периодов ТХР на поверхно-
сти объемного и тонкопленочного НЛ. Показано, что повышенная плотность дислокаций в 
тонкопленочном НЛ значительно сокращает длительность индукционного периода. Также в 
работе определено влияние модификации структуры НЛ при помощи протонного обмена на 
кинетику РИТ. Продемонстрировано, что замещение ионов Li+ на H+ приводит к уменьшению 
степени пересыщения паровой фазы LiF над поверхностью НЛ и, как следствие, к значитель-
ному увеличению индукционного периода ТХР и увеличению скоростей РИТ в 5–9 раз по 
сравнению с не модифицированным НЛ.  
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This paper investigates LiF redeposition during reactive ion etching (RIE) of X-cut thin-film lithium 
niobate (TFLN) with Ar/SF6 ICP/CCP plasma. RIE of TFLN is a topochemical reaction (TCR), 
described by the Kolmogorov-Avrami-Erofeev equation, during which there occurs LiF redeposition 
from the supersaturated vapor phase onto the sample surface. It is shown that the redeposition pro-
cess is characterized by an induction period, which depends on the etch rate and the TFLN crystal 
structure imperfections. To study the LiF redeposition process, we used spectroscopic reflectometry, 
energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDS), X-ray photoelectron spectroscopy (XPS), and scan-
ning electron microscopy (SEM). The dislocation density of TFLN was investigated with the help 
of etch pit method and X-ray diffraction. This study is the first to show that the duration of the 
induction period of TCR on the TFLN surface is inversely related to the etch rate. The RIE process 
is characterized by critical etch rates, above which a thin LiF film grows according to the two-
dimensional Volmer-Weber mode. It was experimentally shown that the critical etch rates decrease 
with increasing the process pressure. For the first time, the dislocation density of TFLN was exper-
imentally evaluated by means of the etch pit method. An experimental comparison of the induction 
periods of TCR on the surface of bulk and TFLN was carried out. It has been revealed that the 
increased dislocation density of TFLN significantly reduces the duration of the induction period. 
The impact of the modification of the TFLN structure with proton exchange on the kinetics of RIE 
was studied. It was demonstrated that the replacement of Li+ with H+ leads to decrease in the degree 
of LiF vapor saturation above the TFLN surface and, as a consequence, to a significant increase in 
the induction period of TCR and an increase in the etch rates by 5–9 times compared to unmodified 
TFLN. 
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1. Введение 

Ниобат лития (LiNbO3, НЛ) уже более 50 лет ис-
пользуется как материал-платформа для изготовле-
ния интегрально-оптических (ИО) устройств ра-
диофотоники [1]. Использование диффузионных 
технологий для формирования ИО волноводов на 
НЛ накладывает ряд ограничений на топологию и 
параметры создаваемых элементов [2], например: 

1. Из-за низкого контраста показателя пре-
ломления (ПП) (типичная разность между ПП под-
ложки и волновода не превышает величину 
∆n ≃  0.02), поле моды в волноводе имеет размеры 
8–9 мкм. В связи с этим при создании электроопти-
ческих модуляторов зазор между электродами (в 
случае использования Х-среза НЛ) составляет 18–
20 мкм, что, как следствие, приводит к необходи-
мости применения высоких (7–9 В) напряжений 
для управления характеристиками оптического из-
лучения. 

2. Типичные критические радиусы кривизны 
волноводов, изготовленных по диффузионным тех-
нологиям, составляют 1–3 см, что не позволяет из-
готавливать миниатюрные ИО волноводные эле-
менты, например, компактные кольцевые 
резонаторы. 

С помощью технологии управляемого скола 
(SmartCut) изготавливаются пластины тонкопле-
ночного НЛ. На основе тонкопленочного НЛ могут 
быть изготовлены волноводы с контрастом ПП 
∆n ≃ 0.7 [2–4], что позволяет преодолеть ограниче-
ния, описанные выше. В данной работе рассматри-
ваются пластины с конфигурацией слоев, представ-
ленной на рис 1. 

 

Рис. 1. Схематическое изображение попереч-
ного сечение пластин тонкопленочного НЛ 

Ключевым технологическим процессом форми-
рования профиля ИО волновода (рис. 2) на пласти-
нах тонкопленочного НЛ является процесс «су-
хого» (плазменного) травления по 
фоторезистивной или металлической маске. 

Для проведения данного процесса наиболее ча-
сто используются методы: ионного травления в 
плазме инертных газов (Ar, Xe) [5–7] и реактивное 
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ионное травление (РИТ) в плазме газовой смеси ре-
акционного (SF6, CF4, BCl3) и инертного газов [8–
10]. 

В процессе ионного травления удаление матери-
ала, не закрытого маской, происходит под воздей-
ствием потока бомбардирующих поверхность вы-
сокоэнергетичных ионов инертных газов. В случае 
РИТ материал подвергается одновременному воз-
действию как химически активных частиц (ХАЧ) 
реакционного газа, генерирующихся в плазменном 
разряде, так и потоку бомбардирующих поверх-
ность высокоэнергетичных ионов. 

 

Рис. 2. Поперечное сечение волновода на 
тонкопленочном НЛ 

Процесс РИТ позволяет формировать волно-
воды с углом наклона боковой стенки 65–80 °, низ-
кой шероховатостью поверхностей (единицы нано-
метров) и характеризуется относительно высокой 
селективностью процесса (скорость травления уда-
ляемого материала значительно выше скорости 
травления маски). Далее в данной работе будет рас-
сматриваться только процесс РИТ тонкопленоч-
ного НЛ. Аналогично публикациям [8, 11] акцент 
будет сделан на процесс РИТ в смеси газов Ar + SF6 
как одной из наиболее часто используемых для дан-
ного процесса. 

Как было показано в работах В. В. Гуляева [12, 
13], процесс травления НЛ во фторсодержащей 
плазме характеризуется образованием на поверхно-
сти пластины нелетучего продукта реакции LiF. Гу-
ляев В. В. справедливо классифицирует такой тип 
реакций как топохимическую (ТХР). ТХР – это тип 
твердофазных реакций, который протекает на гра-
нице раздела «твердый продукт реакции – твердый 
реагент». Однако, в своих работах В. В. Гуляев не 
учитывает влияние реальной структуры НЛ (в част-
ности, неравновесных дефектов, например, дисло-
каций) на протекание такого рода реакций. 

В ряде зарубежных работ также отмечается, что 
в ходе РИТ и плазмохимического травления (ПХТ) 
НЛ во фторсодержащей плазме происходит про-
цесс вторичной конденсации (переосаждения, с 
англ. redeposition) LiF на поверхности, который 
приводит к повышению шероховатости поверхно-
сти НЛ и, как следствие, к росту оптических потерь 
в волноводах, изготовленных в ходе такого про-
цесса РИТ, до значений вплоть до 60 дБ/см [2,6,8,9]. 
Однако на момент написания данной работы не 
было найдено исследований, нацеленных на изуче-
ние процесса вторичной конденсации LiF. 

Целью данной работы является исследование 
процесса вторичной конденсации LiF в ходе реак-
тивного ионного травления тонкопленочного НЛ в 
плазме газовой смеси Ar + SF6. 

2. Влияние реальной структуры кри-
сталла на особенности кинетики ре-
активного ионного травления  
тонкопленочного LiNbO3  

2.1. Особенности ТХР, протекающей в ходе 
РИТ тонкопленочного НЛ во фторсо-
держащей плазме 

В. В. Гуляевым было показано, что плазмохими-
ческое травление (ПХТ) НЛ в плазме фторсодержа-
щих газов является ТХР, которая протекает на гра-
нице раздела твердый продукт реакции (LiF) – 
твердый реагент (LiNbO3) [12, 13]. 

Классический механизм ТХР включает в себя 
несколько стадий протекания реакции, которые по-
казаны на интегральной кривой преобразования η 
(соответствует зависимости отношения суммарной 
площади областей, на которых протекла реакция, к 
площади непрореагировавшей фазы во времени; 
здесь и далее в работе рассматривается только 2D 
случай), рис. 3. Скорость травления – это первая 
производная dη/dt. 

 
Рис. 3. Интегральная кривая преобразова-
ния [14] 

Участок кривой AB – это индукционный период 
или период скрытого протекания реакции, который 
предшествует стадии роста твердого продукта ре-
акции на поверхности. Инструментально преобра-
зование поверхности реагента в продукт реакции 
еще не фиксируется. На данной стадии происходит 
образование ядер-зародышей на поверхности НЛ. 

Участки кривой BC, CD, DE отвечают стадии 
роста скорости ТХР и связаны с ростом уже обра-
зовавшихся ядер продукта и их последующим пере-
крытием. Считается, что ускорение реакции свя-
зано с тем, что происходит когерентный рост 
продукта реакции с периодом решетки отличным 
от периода решетки реагента. Это приводит к само-
ускорению реакции за счет возникновения упругих 
напряжений в месте сопряжения кристаллических 
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решеток (автокаталитический процесс, параметры 
кристаллических решеток: aLiF = 0.403 нм, 
aLN = 0.515 нм). Начиная с участка EF происходит 
торможение реакции с полным перекрытием по-
верхности реагента продуктом реакции, дальней-
шая скорость реакции лимитируется диффузион-
ными процессами через слой продукта реакции. 

Необходимо заметить, что процесс ПХТ НЛ, по-
казанный В. В. Гуляевым в работах [13, 14], харак-
теризуется высокими давлениями – 0.1–1 мбар, об-
разец находится под плавающим потенциалом 
плазмы [15]. Как следствие, для частиц плазмы ха-
рактерны низкие энергии (не превышают 5–10 эВ). 
Такие энергии недостаточны для эффективного 
распыления нелетучего LiF c поверхности (порого-
вые энергии ионного распыления LiF составляют 
величину 20 эВ для Ar+, типовые значения коэффи-
циента распыления Y – 1 молекула LiF на 1 ион Ar+ 
с энергией 100 эВ [17]). Также процесс травления 
характеризуется высокими энергиями активации и 
с формальной точки зрения является классической 
ТХР. 

В процессе РИТ в плазме газовой смеси 
Ar + SF6, как было показано в работе [18], происхо-
дит стимулированное ионной бомбардировкой про-
текание химической реакции (энергиями Ar+ нельзя 
пренебречь, EAr+ в зависимости от режима РИТ мо-
гут достигать значений 250 эВ). В ходе реакции об-
разуются следующие продукты реакции: LiF, NbF5, 
OF2, O2. Продукты реакции десорбируются с по-
верхности как самопроизвольно ввиду низкой тем-
пературы испарения при давлении процесса 
P = 0.005 мбар (характерно для NbF5, OF2, O2), так 
и вследствие ионного распыления (LiF). Схема про-
цесса РИТ НЛ показана на рис. 4, а). Продукты ре-
акции откачиваются вакуумной системой, и при 
увеличении расстояния r от пластины концентра-
ция продуктов реакции падает (рис. 4, б), в про-
цессе РИТ устанавливается некоторый динамиче-
ский профиль концентрации с максимумом у 
поверхности пластины. 

 

Рис. 4. Схема процесса РИТ НЛ (а) и концен-
трационный профиль паров LiF вблизи по-
верхности (б) 

Вблизи поверхности каждый продукт реакции 
имеет свое парциальное давление. При рабочем 
давлении P = 0.005 мбар продукты реакции NbF5, 

OF2 имеют температуру кипения ниже рабочей тем-
пературы процесса (Tраб. ≃ 200 °C, Tкип.NbF5 = -21 °C, 
Tкип.OF2 = - 215 °C [18], пары NbF5, OF2 ненасыщен-
ные и испаряются с поверхности самопроизвольно), 
LiF при обозначенных параметрах процесса нахо-
дится над поверхностью LiNbO3 в пересыщенном 
состоянии (Tкип.LiF = 558 °C> Tраб) [18].  

Степень пересыщения LiF может быть выра-
жена формулой: 

ߪ = пܲарц/ ௦ܲ, (1) 

где Pпарц – парциальное давление LiF, PS – давление 
насыщенного пара при данной температуре. 

Здесь и далее по тексту под Tраб подразумевается 
средняя температура, которую достигает образец в 
ходе нагрева плазмой при выходе на стационарную 
температуру по истечении 3 мин; в момент инициа-
ции плазмы образец имеет температуру Tнач = 20 °С, 
равную температуре хладагента, охлаждающего 
столик-держатель образца, и выходит на Tстац спу-
стя 3 мин [18]. 

Для грубой оценки парциального давления LiF 
воспользуемся уравнением Менделеева–Кла-
пейрона (более строгое рассмотрение требует ис-
пользования уравнения Ван-дер-Ваальса). Тогда 
можно записать выражение для парциального дав-
ления LiF (без учета работы системы вакуумной от-
качки): 

пܲарц =  
݉௅௜ிܴܶ
௅௜ிߤ кܸам

, 
(2) 

где mLiF – это масса LiF, которая образуется в ходе 
РИТ, µLiF – молярная масса LiF, T – температура 
процесса, Vкам – объем вакуумной камеры. При этом 
масса LiF может быть выражена как: 

݉௅௜ி = ݉௅௜ே௕ைଷߦ = ௅௜ே௕ைଷߩ ௅ܸ௜ே௕ைଷ(3) ,ߦ 

с учетом площади образца и толщины пленки НЛ, 
удаленной в процессе травления, запишем выраже-
ние для mLiF : 

݉௅௜ி = ௅௜ே௕ைଷܵߩ РܸИТ(4) ,ߦݐ 

где ρLiF – плотность LiF, VРИТ – скорость РИТ, S – 
площадь образца, который подвергается травле-
нию; VРИТ t – толщина пленки НЛ, которая удалена 
в процессе травления за время травления t; ξ – ко-
эффициент, определяющий массу продукта реак-
ции LiF, образующегося по схеме LiNbO3+8F = LiF 
+NbF5+OF2+O2, при реакции НЛ объемом VLiNbO3 = 
SVРИТ t. 

В итоге, наблюдаем линейную зависимость сте-
пени пересыщения от VРИТ: 

௅௜ிߪ =
௅௜ே௕ைଷܵߩܴܶ рܸитߦݐ

௅௜ிߤ кܸам ௦ܲ
. 

(5) 

Данное выражение дает грубую оценку и не учиты-
вает работу системы вакуумной откачки. 

Для грубой численной оценки Pпарц возьмем сле-
дующие значения констант: µLiF 
= 25.9 · 10−3 кг/моль, T = 473 K, Vкам = 0.064 м3, 
ρLiNbO = 4700 кг/м3; S = 2.25 · 10−4 м−2, 
VРИТ = 5 · 10−10 м/с, t = 120 c, ξ = 0.087. 

Тогда Pпарц.LiF = 1.3 · 10−2 Па или 1.3 · 10−4 мбар, 
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для сравнения рабочее давление P = 5 · 10−3 мбар. 
Полученное значение по порядку величины согла-
суется с типовыми значения парциальных давле-
ний, наблюдающихся при вакуумном напылении 
материалов [19, 20]. 

Поскольку рабочее давление процесса РИТ 
P = 0.005 мбар много ниже давления тройной точки 
для LiF (∼103 Па), то в ходе РИТ происходит про-
цесс конденсации LiF на поверхности НЛ. Впервые 
экспериментально это продемонстрировал H. 
Nagata в работе [21] при травлении НЛ в плазме 
CF4. 

Таким образом, в процессе РИТ протекает не 
классическая ТХР с формальной точки зрения, а 
процесс вторичной гетерогенной кристаллизации 
LiF, который переосаждается из пересыщенной га-
зовой фазы на поверхность НЛ. Пересыщение газо-
вой фазы LiF является движущей силой процесса 
конденсации. 

Как показано в работе [18], процесс РИТ НЛ ха-
рактеризуется схожими кинетическими закономер-
ностями, которые присущи классическим ТХР 
(например, ускорение скорости травления при ро-
сте LiF на поверхности – автокаталилический про-
цесс). 

Рост тонкой пленки LiF по поверхности НЛ мо-
жет быть описан классической для ТХР моделью – 
геометрико-вероятностной моделью изотермиче-
ской кристаллизации Колмогорова-Аврами-Ерофе-
ева (КАЕ). Степень превращения во времени опи-
сывается следующим уравнением (6) [16]:  

ߟ = 1 − ݁ିఒగఔమ௧మ
, 

(6) 

где ν – это скорость роста новой фазы LiF на поверх-
ности, λ – среднее число зародышей на единицу 
площади. 

При выводе уравнения Колмогоровым сделано 
несколько предположений, важнейшие из которых: 
1) рост новой фазы происходит на фиксированных 
центрах зародышеобразования (рассматривается 
для простоты двумерный случай); 2) рост новой 
фазы происходит равномерно во все стороны с по-
стоянной скоростью (характерно для изотермиче-
ского протекания процесса); 3) процесс образова-
ния зародыша на потенциальном активном центре 
описывается распределением Пуассона, возникно-
вение зародышей на поверхности случайно. 

Используемая в данной работе эксперименталь-
ная установка Этна-100 имеет водоохлаждаемый 
столик без гелиевого поддува, на котором распола-
гается образец в ходе травления. В процессе РИТ 
условия не могут считаться изотермическими ввиду 
нагрева образца плазмой и низкой эффективности 
теплоотвода. Более строго процесс неизотермиче-
ской кристаллизации описывается моделью Одзавы 
и моделью Мо, однако данные модели требуют зна-
ния завимости ν = f(T) [22]. В то же время TРИТ яв-
ляется функцией мощностей, давления и потока га-
зов. Переход к моделям неизотермической 
кристаллизации с практической точки является из-
быточным усложнением задачи. 

В наблюдаемых условиях эксперимента рост 

температуры со временем в процессе РИТ (типовой 
температурный график показан в работе [18]) при-
водит к изменению пересыщения. При этом в зави-
симости σ = Pпарц/PS знаменатель растет намного 
быстрее, чем числитель. Так для T = 20 °C 
PS,LiF ∼ 10−62 Па, а при T = 300 °C PS,LiF ∼ 10−33 Па 
[23]. Степень пересыщения σLiF уменьшается с мо-
мента инициации плазмы в ходе роста темпера-
туры. 

Таким образом, уравнение КАЕ является оцен-
кой «сверху». Это означает, что реально наблюдае-
мые в эксперименте степени преобразования по-
верхности ηэксп меньше, чем ηтеор. С практической 
точки зрения такая оценка является достаточной. 

При использовании процесса РИТ для формиро-
вания ИО волноводов ФИС рост LiF на поверхности 
является нежелательным из-за повышения степени 
шероховатости поверхностей. Поэтому необходимо 
понимание механизмов роста LiF на поверхности 
НЛ. В зависимости от степени пересыщения паро-
вой фазы рост кристаллов происходит по трем раз-
личным механизмам, приведенным ниже (ранжиро-
вание по степени понижения пересыщения [24]): 

1. путем образования и роста двумерных заро-
дышей (механизм Фольмера-Вебера); 

2. дислокационный рост по механизму 
Бартона-Кабреры-Франка (БКФ) [25, 26]; 

3. путем нормального послойного роста (харак-
терно для крайне низких пересыщений). 

Степень пересыщения паровой фазы LiF в про-
цессе РИТ достаточно велика (σ не ниже 1030) для 
осуществления роста LiF на поверхности по меха-
низму двумерного зародышеобразования. 

При росте пленки из паровой фазы продолжи-
тельность индукционного периода зачастую явля-
ется наиболее длительной стадией [27]. Поэтому 
для обеспечения контролируемости процесса РИТ 
требуется понимание механизмов, которые влияют 
на длительность индукционного периода роста LiF 
на поверхности. 

Если полагаем, что ηинд – это степень преобразо-
вания поверхности НЛ, которая соответствует 
окончанию индукционного периода, по заверше-
нию которой LiF на поверхности детектируется ин-
струментально, то соответствующая ей длитель-
ность индукционного периода из уравнения (6) 
может быть выражена следующим образом: 

߬инд = ඨ−
ln (1 − индߟ

ߨ
1
ߥ

ඨ
1
ߣ

. (7) 

Фактически, под понятием индукционный пе-
риод в рамках данной работы подразумевается 
время задержки нуклеации tнукл (время, которое тре-
буется для роста дозародышевого образования ада-
томов до размера термодинамически устойчивого, 
сверхкритического) плюс время, в ходе которого 
зародыш достигает размеров, детектируемых ин-
струментально tинст. По уравнению (7) видно, что 
длительность индукционного периода уменьшается 
с увеличением скорости роста LiF на поверхности. 
Поскольку мы полагали, что τинд = tнукл + tинст, то 
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справедливо рассматривать скорость роста LiF на 
поверхности как зависящую от частоты зародыше-
образования и скорости роста зародышей-остров-
ков до размеров, детектируемых инструментально. 

Частота зародышеобразования растет с ростом 

пересыщения как ܫ = ߰ଵ݁
ି

ഗమ
഑ಽ೔ಷ, где коэффициент ψ1 

зависит от свойств среды, скорости доставки ча-
стиц к поверхности зародыша, а ψ2 – от темпера-
туры и поверхностного натяжения.  

Скорость роста кристалла есть линейная функ-
ция от пересыщения при двумерном механизме за-
родышеобразования: νLiF  = ψ3σLiF, при этом кон-
станта ψ3 также зависит от материалов и условий 
роста [28]. 

В процессе РИТ, как было показано выше, сте-
пень пересыщения газовой фазы σLiF зависит от ско-
рости РИТ VРИТ (скорости выхода продуктов реак-
ции) линейно.  

Тогда в соответствии с показанным выше из 
уравнения (7) получим выражение, демонстрирую-
щее, что продолжительность индукционного пери-
ода образования LiF на поверхности обратно про-
порциональна скорости РИТ: 

߬инд~ 1
РܸИТ

ൗ . (8) 

Таким образом, в процессе РИТ НЛ должно 
наблюдаться сокращение индукционного периода 
образования LiF на поверхности с увеличением 
скорости РИТ.  

Увеличение скорости РИТ приводит к повыше-
нию концентрации продукта реакции LiF над пла-
стиной НЛ и, как следствие, к повышению степени 
пересыщения. Сокращение индукционного пери-
ода с ростом пересыщения является общей законо-
мерностью зародышевого механизма роста кри-
сталлов. 

В ходе работы данная зависимость также была 
проверена экспериментально. 

2.2. Влияние плотности неравновесных де-
фектов на кинетику ТХР 

При рассмотрении влияния реальной структуры 
кристалла на кинетику ТХР ограничимся описа-
нием только неравновесных дефектов (собствен-
ные точечные дефекты наравне с температурой и 
давлением могут считаться параметрами состояния 
кристалла [29]). 

Под кинетикой в данной работе будем понимать 
не только механизм изменения скорости протека-
ния ТХР, но и особенности перехода «индукцион-
ный период – период роста скорости ТХР» (в част-
ности, длительность индукционного периода, по 
истечении которого на поверхности детектируется 
рост продукта реакции LiF). 

Как было показано выше (уравнение (7)), про-
должительность индукционного периода уменьша-
ется при росте числа зародышей на единицу пло-
щади по закону 1/λ. При этом необходимо заметить, 

что для высоких степеней пересыщения поверх-
ностная плотность центров зародышеобразования 
λ ≠ Nдисл (Nдисл плотность дислокаций), поскольку 
возможно появление зародышей надкритического 
размера флуктуационным путем. Так, согласно ра-
боте [27], типовая λ ∼ 109 см−2 (что значительно 
превышает типовые значения Nдисл, характерные 
для кристаллов полупроводниковой промышленно-
сти). 

Дислокации вносят вклад в рост кристалла как 
центры образования зародышей (экспериментально 
показано в [30]). В зародышевом механизме роста 
кристаллов считается, что области с выходом дис-
локаций снижают энергетический порог образова-
ния зародышей [31]). 

Академик В. В. Болдырев в своих трудах развил 
идею, связанную с тем, что такие неравновесные 
дефекты, как дислокации в кристаллах, играют 
ключевую роль при зародышеобразовании в ходе 
ТХР [32–34]. Такое явление В. В. Болдырев назвал 
автолокализацией – рост зародыша на потенци-
ально активном центре порождает дислокации 
несоответствия, что приводит к самоускорению ре-
акции (автокатализ, химическая реакция протекает 
с положительной обратной связью). 

Ранее в работах [34, 35] было показано, что ра-
диационное воздействие на кристалл (поток элек-
тронов, гамма-квантов, ионов) – это один из спосо-
бов управляемого изменения кинетики ТХР; P. van 
der Put в монографии [36] продемонстрировал, что 
увеличение плотности дислокаций в результате ра-
диационного воздействия приводит к уменьшению 
длительности индукционного периода ТХР. 

Показанные выше закономерности подчерки-
вают важность изучения реальной структуры тон-
копленочного НЛ (в частности, плотности дислока-
ций) для контролируемого протекания процесса 
РИТ. В данной работе авторы намерены провести 
экспериментальное сравнение длительности индук-
ционного периода ТХР объемного и тонкопленоч-
ного НЛ. 

2.3. Изменение реальной структуры 
тонкопленочного НЛ методом 
протонного обмена как способ контроля 
кинетики ТХР 

В работах [9, 37–39] показана возможность 
уменьшения степени переосаждения LiF и повыше-
ния скорости плазмохимического травления НЛ во 
фторсодержащей плазме. Это достигается за счет 
проведения предварительного протонного обмена 
(ПО) и снижения концентрации Li в кристалличе-
ской решетке НЛ в ходе ПО.  

Увеличение скорости травления НЛ обеспечи-
вает повышение селективности процесса РИТ (уве-
личение отношения скорости травления НЛ к ско-
рости травления маски). Такое повышение 
селективности позволяет снизить требования к 
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маске для травления (выполнить переход от метал-
лических масок к полимерным, уменьшить тол-
щину маски) и тем самым улучшить качество фор-
мируемых волноводных структур. 

В процессе ПО происходит замена ионов Li+ в 
кристаллической решетке НЛ на ионы H+ в соответ-
ствии со следующей схемой: 

LiNbOଷ ൅ xHା = H୶Liଵି୶NbOଷ ൅ xLiା. (9) 

Процесс ПО является не чистой заменой ионов 
Li+ на H+, а сопровождается внедрением H+ в меж-
доузельные позиции. Так, после ПО в адипиновой 
кислоте (TПО = 213 ◦C, t = 60 мин) отношение кон-
центраций Li+:H+ = 1:1.16 [40]. 

Формирование дефектов по типу междоузель-
ных ионов H+ с концентрацией nм.у. и дефектов за-
мещения с концентрацией nз. ассоциируется с уве-
личением свободной энергии кристалла на 
величину ∆F = ∆Fм.у + ∆Fз. 

Известно, что мерой химической активности 
твердых тел является избыток их свободной энер-
гии по отношению к нормальному состоянию (ха-
рактеризующемуся равновесной концентрацией де-
фектов) за счет накопления неравновесных 
дефектов в кристаллической решетке [41] Таким 
образом, создание дефектов в кристаллической ре-
шетке НЛ должно сказываться на скоростях РИТ. 

Однако остаются малоизученными вопросы: 1) 
как зависит скорость РИТ от стехиометрии кри-
сталла LiNbO3 (степени замещения), в том числе 
для тонкопленочного НЛ; 2) изменится ли скорость 
РИТ с расстоянием от исходной поверхности 
вглубь пленки? Ввиду диффузионной природы про-
цесса ПО встает вопрос о возможности травления 
модифицированного протонным обменом слоя НЛ 
с одинаковой скоростью по глубине. Этот вопрос 
крайне важен с практической точки зрения при раз-
работке технологического процесса травления тон-
копленочного НЛ для создания ФИС. Авторы ста-
тьи планируют провести ряд экспериментов, 
позволяющих исследовать описанные выше осо-
бенности. 

Также необходимо отметить, что так как про-
цесс ПО приводит к снижению концентрации Li в 
кристаллической решетке НЛ, это, в свою очередь, 
может сказаться на степени пересыщения паров LiF 
над поверхностью пластины в процессе РИТ. 
Можно предположить, что ПО может приводить к 
увеличению длительности индукционного периода 
τинд. В ходе работы будут выполнены эксперименты, 
направленные на сравнение τинд исходных образцов 
тонкопленочного НЛ и модифицированных ПО. 

3. Дефекты структуры 
тонкопленочного НЛ 

3.1.Описание технологии управляемого 
скола (SmartCut) 

Как было показано в разделе 2.2, реальная 
структура кристалла НЛ оказывает существенное 
влияние на протекание ТХР. Поэтому важно про-
анализировать технологию изготовления исследуе-
мых подложек тонкопленочного НЛ. 

На данный момент пластины тонкопленочного 
НЛ изготавливаются по двум технологиям: техно-
логии управляемого скола (SmartCut) [2–4, 42, 43] и 
технологии бондинга пластины НЛ на подложку из 
другого материала с последующим хемомеханиче-
ским утонением НЛ до требуемых толщин [43, 44]. 
Объектом исследования в данной работе является 
тонкопленочный НЛ X-среза, изготовленный по 
технологии управляемого скола (NanoLN, Китай). 

На рис. 5 приведена схема ключевых этапов из-
готовления пластин тонкопленочного НЛ с помо-
щью технологии управляемого скола.  

На первом этапе (рис. 5, а) осуществляется про-
цесс ионной имплантации ионов He+ в пластину-до-
нор объемного НЛ. При ионной имплантации оста-
новка He+ происходит на некоторой проективной 
глубине, определяемой начальной энергией ионов. 
Вторым важным параметром является флюенс 
ионов – в рассматриваемой технологии Φ ≃ 1016 − 
1017 см−2.  

 

Рис. 5. Схема этапов технологии изготовле-
ния пластин тонкопленочного НЛ методом 
управляемого скола 

На рис. 6 приведен профиль концентрации де-
фектов в НЛ после процесса ионной имплантации 
при типовых режимах, используемых при изготов-
лении пластин тонкопленочного НЛ. 

В слое НЛ, в котором происходило торможение 
ускоренных ионов при ионной имплантации, 
можно условно выделить три области, каждая из 
которых характеризуется различной степенью по-
вреждения кристаллической структуры за счет 
упругих соударений [45]: 

1. Приповерхностный слой с относительной 
концентрацией дефектов до ≃0.7 на X-срезе НЛ 
(значительно выше, чем для Z-среза). В данном 
слое преимущественным типом дефектов являются 
вакансии типа Nb□ (перестановка Nb в вакантные 
октаэдрические пустоты). 
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2. Переходная область, в которой формиру-
ются 2D и 3D кластеры из точечных дефектов. 

3. Аморфная область с полным нарушением 
периодичности расположения атомов в кристалли-
ческой решетке НЛ. 

 

Рис. 6. Концентрационные профили дефек-
тов в НЛ для EHe = 325 кэВ и флюенсе Φ = 
4 × 1016 см−2 [4] 

На втором этапе (рис. 5, б) изготовления тонко-
пленочного НЛ выполняется подготовка пластины-
акцептора – кремния (реже НЛ) с изолирующим 
слоем SiO2 на поверхности с толщиной от 2 мкм. 

Далее (рис. 5, в) производится бондинг пла-
стины-донора к пластине-акцептору при комнатной 
температуре. Для обеспечения адгезии может про-
водиться предварительная функционализация по-
верхностей OH-группами [46]. 

На следующем этапе (рис. 5, г) осуществляется 
отжиг пластин (T = 150–250 °C), в ходе которого 
внутри аморфной области образуются пузыри-
скопления гелия. В результате чего происходит от-
калывание остаточной части пластины-донора, а 
тонкая пленка НЛ остается на поверхности пла-
стины-акцептора. 

На финальном этапе (рис. 5, д) выполняется от-
жиг при T = 400–500 °C в течение нескольких часов 
для аннигиляции точечных дефектов и восстанов-
ления кристаллической структуры в пленке НЛ. 
После отжига производится хемомеханическая по-
лировка поверхности, в ходе которой полностью 
удаляется аморфный слой с поверхности, а также 
большая часть переходного слоя [4]. 

3.2. Механизм увеличения плотности 
структурных дефектов в тонкопленочном 
НЛ 

Для изготовления пластин тонкопленочного НЛ 
в качестве пластин-доноров используются пла-
стины объемного НЛ, которые характеризуются 
собственной плотностью дефектов кристалличе-
ской структуры (так, например, плотность дислока-
ций в объемном НЛ ≃ 104 см−2 [47]). 

При изготовлении тонкопленочного НЛ повы-
шается плотность структурных дефектов в тонких 
пленках НЛ в ходе ионной имплантации и финаль-
ного отжига. 

Так, в работе [48] впервые показано, что после 
ионной имплантации ускоренных ионов He+ и по-
следующего отжига НЛ происходит увеличение 
плотности дислокаций, которое влечет за собой 
экстремальное изменение ПП материала. 

Gischkat T. с соавторами в работе [49] показали, 
что после ионной имплантации He+ в НЛ эффектив-
ная аннигиляция точечных дефектов при отжиге 
наблюдается только при низких относительных 
концентрациях дефектов (до nотнос ≃ 0.4). При вы-
соких концентрациях дефектов (nотнос> 0.4) в про-
цессе отжига происходит агломерация вакансий в 
вакансионные диски с дальнейшим их схлопыва-
нием в дислокационные петли. Наиболее отчетливо 
этот эффект проявляется на X-срезе НЛ. Более по-
дробное описание механизма образования дислока-
ционных петель после ионной имплантации дано в 
источниках [50, 51]. 

При изготовлении тонкопленочного НЛ после 
отжига методом полировки удаляются аморфная и 
переходная области, однако, если проанализиро-
вать рис. 6, можно отметить, что на поверхности 
тонкой пленки НЛ после хемомеханической поли-
ровки остается, область с nотнос> 0.4, в которой по-
тенциально могут образовываться дислокационные 
петли. Таким образом, можно ожидать, что поверх-
ность тонкопленочного НЛ будет характеризо-
ваться плотностью дислокаций, повышенной отно-
сительно пластин объемного НЛ.  

В 2023 г. в работах [52, 53] впервые проведено 
целенаправленное исследование изменения струк-
туры НЛ после ионной имплантации и термической 
обработки при режимах, используемых в коммерче-
ских технологиях изготовления пластин тонкопле-
ночного НЛ. С помощью методов диффузного рас-
сеяния рентгеновского излучения и 
просвечивающей электронной микроскопии было 
показано, что отжиг НЛ после ионной имплантации 
приводит к восстановлению кристаллической 
структуры, однако в процессе происходит пере-
стройка кластеров точечных дефектов в дислокаци-
онные петли. 

Несмотря на наличие экспериментальных свиде-
тельств образования дислокационных петель в ходе 
отжига НЛ, подвергшегося имплантации ионов He+, 
в литературе не приведены количественные оценки 
или измеренные значения плотности дислокаций в 
тонкопленочном НЛ для сравнения с данными для 
объемного НЛ.  

На данный момент существует ряд работ, в ко-
торых методами дифракционного структурного 
анализа показано относительное уширение пика 
кривой качания тонкопленочного НЛ относительно 
объемного НЛ [43, 54, 55], что может быть косвен-
ным признаком повышенной плотности дислока-
ций. 
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Авторы данной работы намерены провести экс-
периментальное измерение плотности дислокаций 
на поверхности пластин тонкопленочного НЛ пря-
мым методом – методом ямок травления. 

4. Методика эксперимента, описание 
образцов и оборудования 

4.1. Описание образцов 

Исходные образцы: 1) тонкопленочный НЛ (X-
срез, NanoLN, структура пластин приведена на рис. 
1; 2) объемный ниобат лития (X-срез, CQT, тол-
щина пластин – 1 мм). Пластины для проведения 
экспериментов были разделены на кусочки площа-
дью 15 × 15 мм2 методом дисковой резки. 

4.2. Методика эксперимента по определению 
зависимости длительности 
индукционного периода ТХР от скорости 
травления и плотности дислокаций 

Процесс РИТ производился на установке плаз-
мохимического осаждения и травления NT MDT 
Этна-100, принципиальная схема которой приве-
дена на рис. 7. 

 

Рис. 7. Схема установки для проведения про-
цесса РИТ 

Подробное описание принципа работы уста-
новки приведено в работе [18]. 

Для определения зависимости длительности ин-
дукционного периода от скорости травления 
τинд = f(VРИТ) следующие параметры процесса РИТ 
поддерживались неизменными: P = 0.005 мбар, 
WCCP = 80 Вт, QAr: QSF6 = 38: 2 см3/мин. Для измене-
ния скорости травления производилась вариация 
WICP в диапазоне от 100 до 600 Вт. Как было пока-
зано ранее, зависимость Vтрав от WICP линейная [18]. 

Скорость РИТ вычислялась при помощи выра-
жения (10): 

тܸравл =
ௗнач ି ௗкон

௧
, (10) 

где dнач и dкон — это начальная и конечная толщины 
пленки НЛ, t - время травления. 

Измерение толщин пленок НЛ производилось 
при помощи спектрального рефлектометра Wuhan 
EOptics SR-C. Толщины пленок определялись с по-
грешностью 0.2 %, но не менее 2 нм. 

При каждом значении мощности WICP изменя-
лось время травления с шагом 1 мин (на низких 
мощностях – 100 и 200 Вт – с шагом 4 мин). Время 
увеличивалось до тех пор, пока не начинали появ-
ляться следующие признаки окончания индукцион-
ного периода (образцы исследовались по оконча-
нии времени травления): 1) на поверхности НЛ 
методом энергодисперсионной спектроскопии 
(EDS) детектировался F, что косвенно свидетель-
ствовало о наличии соединения LiF на поверхно-
сти; 2) коэффициент достоверности аппроксимации 
R2 в модели расчета спектрального рефлектометра 
становился ниже 0.95, что интерпретировалось как 
необходимость вводить в модель помимо слоев 
SiO2 и LiNbO3 слой LiF на поверхности; 3) при по-
мощи сканирующего электронного микроскопа 
(СЭМ) на поверхности определялись области с по-
ристой морфологией с типичными размерами пор 
от единиц до десятков нанометров в диаметре. По-
сле окончания индукционного периода все указан-
ные признаки наблюдались одновременно. Более 
подробно методика определения перехода «индук-
ционный период - период роста скорости ТХР» 
описана в работе [18]. Каждому исследуемому ре-
жиму соответствовал один образец. 

Для сравнения длительностей индукционного 
периода ТХР объемного и тонкопленочного НЛ 
производилось травление при следующем режиме 
РИТ: P = 0.005 мбар, WICP = 500 Вт, WCCP = 80 Вт, 
QAr: QSF6 = 38: 2 см3/мин. Время изменялось также 
с шагом 1 мин. 

4.3. Методика определения плотности 
дислокаций в НЛ 

Определение плотности дислокаций в объем-
ном и тонкопленочном НЛ было проведено при по-
мощи двух альтернативных методов: 1) метод ямок 
травления, 2) рентгенографический метод. 

4.3.1. Рентгенографический метод 

Рентгенографический метод применялся для ка-
чественного сравнения совершенства структуры 
объемного и тонкопленочного НЛ. Сравнение про-
изводилось на основании сопоставления полуши-
рин дифракционных максимумов. Съемка дифрак-
ционных кривых производилась на рентгеновском 
двухкристальном дифрактометре ДРОН-УМ1 
(рис. 8). 

Ускоряющее напряжение рентгеновской трубки 
1 U = 30 кВ, ток через рентгеновскую трубку 
I = 10 мА. Материал анода Co, Kβ-линия, 
λKβ = 1.62073 Å. 
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Рис. 8. Принципиальная схема дифракто-
метра ДРОН-УМ1 (обозначения в тексте) 

В качестве кристалла-монохроматора 2 исполь-
зовался бездислокационный Si, установленный в 
положение брэгговского максимума, соответству-
ющего Kβ-линии от плоскости (111) в первом по-
рядке отражения. Использование такой конфигура-
ции позволяло считать угловую расходимость 
первичного пучка малой и полагать, что ширина 
спектральной линии определяется только микроде-
формациями образца. 

После кристалла-монохроматора устанавлива-
лись щели 3: 1.0 мм – ограничение вертикального 
размера пучка, 0.2 мм – ограничение ширины 
пучка. Исследуемый образец 5 и счетчик 7 распола-
гались на платформе гониометра 4. Перед счетчи-
ком устанавливалась вертикальная щель 6 шириной 
0.05 мм. В установке использовалась фокусирую-
щая схема по Брэггу-Брентано. 

Интенсивность определялась числом импульсов 
на счетчике, регистрируемых за 10 с. Для всех об-
разцов снимались кривые первого порядка от плос-
кости (110). Дифрактограммы снимались при по-
следовательном вращении образца на угол θ при 
неподвижном счетчике (кривые качания, ω-кри-
вые). Шаг изменения угла – 0.0025 °. 

Для сравнения дефектности кривые качания для 
тонкопленочного и объемного НЛ были построены 
на одном графике с нормированием на максимум 
интенсивности. Количественная оценка не произ-
водилась. Выделение вкладов физического ушире-
ния кривых отражения для субмикронных пленок 
является не тривиальной задачей. 

4.3.2.Метод ямок травления 

Метод ямок травления, напротив, применялся 
для количественной оценки плотности дислокаций 
на поверхности изучаемого НЛ. Методика опреде-
ления плотности дислокаций методом ямок травле-
ния в смеси KOH +NaOH в объемном НЛ приведена 
в статье [56]. 

Данная методика не применима для изучения 
плотности дислокаций в тонкопленочном НЛ, по-
скольку пластиной-носителем является Si, который 
растворяется с высокой скоростью в большинстве 
неорганических соединений, в которых проводится 

травление НЛ. Поэтому был собран эксперимен-
тальных стенд для выявления ямок травления в па-
рах (Рис. 9). За идею были взяты работы И. И. Со-
рокиной и Б. Б. Педько. [57, 58]. 

 

Рис. 9. Схема экспериментального стенда 
для выявления ямок травления в парах 

Выявление ямок травления производилось в па-
рах смеси кислот HF: HNO3 = 2:1. Рабочая темпера-
тура смеси +70 °C. Образец был обращен пленкой 
НЛ к раствору. Температура раствора контролиро-
валась при помощи бесконтактного пирометра 
Fluke. Оптимальное расстояние от образца до по-
верхности раствора ≃ 1 см. Время обработки в па-
рах – 1 ч 30 мин. После обработки в парах ямки 
травления исследовались при помощи СЭМ Tescan 
Mira3. 

Расчет средней плотности дислокаций по ямкам 
травления производился по следующей формуле: 

дܰисл =  
сܰр

ܵ
, (11) 

где Nср – среднее количество ямок в поле СЭМ, S – 
площадь поля зрения в см2. 

4.3.3. Методика изучения профиля плотно-
сти дислокаций в тонкопленочном НЛ 
по глубине 

Как было показано выше, процесс ионной им-
плантации оказывает существенное влияние на 
формирование дислокационных петель в ходе изго-
товления тонкопленочного НЛ [53]. Определение 
профиля распределения плотности дислокаций по 
глубине пленки НЛ является самостоятельной акту-
альной задачей, поскольку плотность дефектов ока-
зывает прямое влияние на контролируемость про-
цесса травления. 

Изначально планировалось проводить контроль 
плотности дислокаций по глубине методом ямок 
травления. Однако, как показали эксперименты, 
применение метода ямок травления в парах некор-
ректно использовать при плотности дислокаций 
ниже ∼ 106 см−2. При снижении плотности дислока-
ций наблюдалось не только увеличение времени их 
выявления, но и, как следствие, появление боль-
шого числа поверхностных дефектов и отслаива-
ний в пленке НЛ. 
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В качестве альтернативы был использован кос-
венный метод, основанный на идее, предложенной 
в статье [59]. Г. В. Гордеевой  и коллегами на при-
мере ионного распыления стали 0X15H16M3Б 
ионами Ar+ c энергией 10 кэВ было эксперимен-
тально продемонстрировано, что образующиеся от 
дислокаций поля упругих напряжений влияют не 
только на развитие каскада упругих столкновений 
атомов в тонком поверхностном слое, но и на ско-
рость распыления. По мере увеличения плотности 
дислокаций происходило уменьшение коэффици-
ента распыления стали. 

Так, для изучения изменения плотности дисло-
каций по глубине была отработана методика, в ходе 
которой производилось пошаговое удаление слоя 
за слоем НЛ при помощи метода ионного травления 
на установке Этна-100 при следующем режиме: 
P = 0.005 мбар, WICP = 500 Вт, WCCP = 100 Вт, QAr = 
20 см3/мин, t = 5 мин. 

В экспериментальном режиме ионного травле-
ния, описанном выше, ионы Ar+ обладают энер-
гией, не превышающей 0.2 кэВ. Согласно теории 
распыления твердых тел П. Зигмунда [60], при энер-
гиях падающих ионов менее 1 кэВ нельзя считать 
полноценным развитие линейного каскада упругих 
соударений. При энергии ионов 0.2 кэВ можно го-
ворить о так называемом режиме единично выби-
тых с поверхности атомов (е.в.а), схема которого 
приведена на рис. 10. 

 

Рис. 10: Схема движения иона Ar+ в припо-
верхностном слое в режиме единично выби-
тых атомов 

В таком режиме ион Ar+ испытывает ряд упру-
гих соударений с атомами, входящими в кристалли-
ческую решетку, и возможно возникновение ситуа-
ции, когда обратно отраженный ион будет иметь 
кинетическую энергию большую, чем энергия 
связи поверхностного атома (Eкин> Us). Это приво-
дит к распылению приповерхностных атомов. 

В режиме е.в.а. Ar+ при перемещении в припо-
верхностных слоях кристаллической решетки мо-
жет быть представлен как несобственный междо-
узельный атом (н.м.а). Ионный радиус Ar+ равен 
157 пм [23]. Н.м.а. создает вокруг себя области гид-
ростатического сжатия [61]. В то же время краевые 
дислокации (отдельные участки дислокационной 

петли имеют чисто краевую компоненту) имеют об-
ласти гидростатического сжатия и растяжения по 
разные стороны от экстраплоскости. Таким обра-
зом, упругие поля, создаваемые дислокацией, будут 
оказывать влияние на динамику движения ионов 
Ar+. Авторы полагают, что закономерность будет 
аналогичной приведенной в работе [59]: чем выше 
плотность дислокаций, тем сильнее влияние упру-
гих полей на движение ионов и ниже коэффициент 
распыления. 

Исходя из приведенных выше рассуждений, ме-
тодика эксперимента была модифицирована до ни-
жеследующей: производилось пошаговое ионное 
травление по режиму, указанному выше; на каждом 
шаге производилось измерение скорости ионного 
травления; строилась зависимость Vион.трав = f(h), 
где h – это глубина, на которой измерялась скорость 
(если считать за h = 0 исходную поверхность 
пленки НЛ). Эксперимент был проведен для тонко-
пленочного НЛ и объемного НЛ при одних усло-
виях ионного травления. На объемном НЛ предва-
рительно создавалась Cr маска для травления с 
целью определения скорости травления при по-
мощи СЭМ по геометрии профиля, сформирован-
ного в ходе травления. 

Метод является косвенным, исходя из чего 
определить функцию распределения плотности 
дислокаций Nдисл = f(h) по полученным экспери-
ментальным данным не удается, однако позволяет 
делать выводы о пространственном распределении 
области с повышенной концентрацией дислокаци-
онных петель, а также провести сравнительный 
анализ тонкопленочного и объемного НЛ. 

4.4. Протонный обмен в тонкопленочном 
НЛ 

Процесс ПО производился в закрытом циркони-
евом реакторе в расплаве бензойной кислоты 
(C6H5COOH) квалификации «ЧДА». Формирование 
протонобменного слоя на тонкопленочном НЛ про-
изводилось при T = 175 °C. Были получены об-
разцы с несколькими временами ПО: 30 мин, 2 ч и 
4 ч. 

Для того чтобы оценить влияние ПО на процесс 
РИТ тонкопленочного НЛ, необходимо перейти от 
технологического параметра – времени ПО к ре-
зультирующему отношению Li/Nb в кристалличе-
ской решетке либо молярному процентному содер-
жанию Li2O (cLi2O) аналогично [62], которое 
устанавливается в результате замены ионов Li+ на 
H+. Одним из возможных методов оценки cLi2O яв-
ляется косвенный метод, основанный на экспери-
ментальном измерении степени анизотропии 
∆n = ne − no [63]. 

Функция, описывающая зависимость cLi2O от ∆n 
для длины волны λ = 1550 нм и комнатной темпера-
туры, имеет вид: 

ܿ௅௜మை = 37.2024 − 147.9245∆݊. (12) 
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Данная функция получена W. Schlarb и K. Betzler в 
работе [62] на основе обобщенного уравнения Зель-
мейера, описывающего показатель преломления 
НЛ как функцию длины волны и стехиометрии. 
Так, для конгруэнтного НЛ ∆n на длине волны 
λ = 1550 нм ≃ – 0.075 и cLi2O ≃ 48.3 %. 

Для экспериментального измерения величины 
∆n для всех образцов тонкопленочного НЛ после 
ПО применялся метод призменного ввода на уста-
новке Metricon 2010/M. Данный метод основан на 
возбуждении волноводных мод в тонкой пленке. 
Подробное описание метода приведено в статьях 
[64, 65]. Схема измерительного блока приведена на 
рис. 11. 

 

Рис. 11. Принципиальная схема измеритель-
ного блока установки Metricon 

Точность измерения ПП составляет ± 0.0001. 
Для определения анизотропии ∆n производилось 
измерение ПП ne и no. ПП ne измерялся при распро-
странении света с TE поляризацией вдоль кристал-
лографической оси Y, ПП no – при распространении 
света с TE поляризацией вдоль оси кристаллогра-
фической Z (для X-среза тонкопленочного НЛ). 

Поскольку толщина пленки НЛ (d = 600 нм) удо-
влетворяет условию существования только фунда-
ментальной TE0 моды, то полноценно восстановить 
профиль ПП по глубине по общепринятому методу 
Вентцеля-Крамерса-Бриллюэна не представляется 
возможным. Будем считать, что результатом изме-
рения являются некоторые усредненные по тол-
щине пленки ПП. 

4.5. Методика эксперимента по изучению 
влияния ПО на кинетику РИТ 
тонкопленочного НЛ 

На первой стадии в ходе эксперимента опреде-
лялось влияние степени замещения ионов Li+ на H+ 
при ПО на скорость РИТ. Травление производилось 
по следующему режиму: P = 0.005 мбар, 
WICP = 200 Вт, WCCP = 80 Вт, QAr: QSF6 = 
38: 2 см3/мин. Для всех образцов строились про-
фили скорости РИТ по глубине (VРИТ = f(h)) по ме-
тодике, аналогичной приведенной в п. 4.3.3. 

Влияние степени замещения на длительность 
индукционного периода определялось согласно ме-
тодике и режиму травления, приведенному в раз-
деле 4.2. 

5. Результаты экспериментов и их 
обсуждение 

5.1.  Зависимость длительности 
индукционного периода от скорости 
РИТ 

На рис. 12 представлена экспериментальная за-
висимость длительности индукционного периода 
ТХР τинд от мощности на ICP источнике плазмы для 
тонкопленочного НЛ. 

 

Рис. 12. Зависимость длительности индук-
ционного периода ТХР от мощности на ICP 
источнике 

При увеличении мощности на ICP источнике 
плазмы наблюдалось сокращение длительности ин-
дукционного периода.  

На рис. 13 показана временная динамика сте-
пени преобразования тонкопленочного НЛ после 
окончания индукционного периода (режим травле-
ния: P = 0.005 мбар, WICP = 500 Вт, WCCP = 80 Вт, 
QAr: QSF6 = 38:2 см3/мин).  

По окончании индукционного периода на по-
верхности НЛ детектируются области с пористой 
морфологией, соответствующие областям, где 
наблюдался рост LiF на поверхности (на рис. 13 вы-
делены контурами). 

Степень превращения поверхности считалась 
как отношение суммы площадей областей, на кото-
рых детектируется LiF, к общей площади снимка на 
СЭМ): а) при t = 2 мин η ≃ 0.02, б) при t = 3 мин 
η ≃ 0.20, в) при t = 4 мин η = 1.  

Переход от индукционного периода к периоду 
роста скорости ТХР наблюдался в ходе экспери-
мента только для мощностей от 300 Вт включи-
тельно и выше. При более низких мощностях на 
ICP источнике плазм продолжительность индукци-
онного периода велика, поэтому тонкая пленка НЛ 
стравливается быстрее, чем заканчивается индук-
ционный период и начинается детектируемый ин-
струментально рост LiF на поверхности НЛ. 
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Рис. 13. Временная динамика преобразова-
ния поверхности тонкопленочного НЛ в ходе 
ТХР: а) t = 2 мин (окончание индукционного 
периода), б) t = 3 мин, в) t = 4 мин 

 
Рис. 14. Зависимость индукционного пери-
ода ТХР от скорости травления 

На рис. 14 показана зависимость длительности 
индукционного периода ТХР на поверхности от 
скоростей РИТ, которые соответствовали режимам 
при мощностях WICP на рис. 12. Дополнительно 
была произведена вариация WICP вблизи 
WICP = 300 Вт с шагом в 30 Вт для уточнения зави-
симости. 

Экспериментальная зависимость τинд = f(VРИТ) 
качественно согласуется с выражением (8): при ро-
сте скорости РИТ (росте пересыщения паровой 
фазы LiF) наблюдается сокращение продолжитель-
ности индукционного периода.  

При этом стоит заметить, что на кривой выколо-
тыми точками отмечены те скорости, при которых 
произошло полное удаление пленки НЛ с поверх-
ности без образования LiF. Таким образом, только 
закрашенные точки соответствуют истинному ин-
дукционному периоду. 

Экспериментально наблюдается, что в диапа-
зоне скоростей от 54 нм/мин до 59 нм/мин нахо-
дится некоторое критическое значение скорости 
РИТ Vкрит. При этом, если VРИТ < Vкрит, то процесс 
РИТ протекает на стадии индукционного периода. 
LiF не детектируется на поверхности, возможно 
травление на полную глубину в непрерывном ре-
жиме травления.  

Трактовка наличия таких скоростей может быть 
следующая:  

1) это есть реальные критические скорости, ко-
торые соответствуют критическим пересыщениям 
паровой фазы; 

2) при снижении WICP происходит понижение 
средней температуры процесса и, как следствие, 
увеличение τинд до таких значений, что τинд > tполн, 
где tполн – время для полного стравливания пленки 
НЛ.  

Подробнее обсудим первый вариант. Как было 
показано ранее, пересыщение газовой фазы LiF над 
поверхностью пластины НЛ зависит от скорости 
выхода продуктов реакции в ходе РИТ (выражение 
5). Отсюда можно сделать вывод, что критическим 
скоростям Vкрит  соответствуют σкрит, ниже которых 
рост тонкой пленки LiF не наблюдается. Наличие 
критических пересыщений является характерной 
особенностью зародышевого механизма роста 
пленки LiF (механизм Фольмера-Вебера) [19, 28]. 

При пересыщениях ниже критических вероят-
ность образования зародышей с надкритическими 
размерами мала и процесс зародышеобразования не 
детектируется инструментально. Как было пока-
зано в работе [18], на стадии индукционного пери-
ода LiF детектируется только методом XPS, что го-
ворит о крайне низких аналитических толщинах. 
Вероятно, что при σ < σкрит рост LiF реализуется по 
механизму дислокационного роста и не может быть 
обнаружен используемым инструментарием (кроме 
XPS). 

Гипотезу о реализации механизма двумерного 
зародышеобразования можно косвенно подтвер-
дить при помощи дополнительного эксперимента 
по измерению зависимости критических скоростей 
от давления Vкрит = f(P). Как было сказано ранее, 
при Vкрит достигаются критические пересыщения 
σкрит.  

Согласно уравнению Фольмера-Флада для дву-
мерного зародышеобразования критическое пере-
сыщение может быть выражено следующим обра-
зом [64]: 

lg(ߪкритሻ = ඨ
1.44
ܣ݈݃

൬
ܯ
ߩ

൰ ቀ
ߝ
ܶ

ቁ
ଷ

, (13) 
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где М – молярная масса вещества, осаждающегося 
из пара; ρ – плотность, ߝ – поверхностное натяже-
ние (аналогично плотности берется значение, рав-
ное объемным величинам), A – предэкспоненциаль-
ный множитель в выражении, описывающем число 
зародышей, достигающих надкритического раз-

мера в единицу времени: ܬ = ି݁ܣ
∆ಸкрит

ೖ೅ . Коэффици-
ент ܶ݇݉ߨ2√/ܲ~ܣ – число столкновений молекул 
пара с единицей площади поверхности зародыша (P 
– давление, m – масса молекулы пара) [66]. 

В итоге, из уравнения (13) (для простоты пола-
гаем T = const; в реальности процесс РИТ можно 
считать изотермическим только после выхода на 
Tстац по истечении 3 мин с момента инициации 
плазмы) может быть выражена теоретическая зави-
симость критического пересыщения от давления: 

lg൫ߪкрит൯ = ඨ ݐݏ݊݋ܿ
1

lg ܲ
. (14) 

Предполагается, что зависимость Vкрит от давления 
будет иметь схожую форму. 

Для построения экспериментальной зависимо-
сти производилась вариация давления в диапазоне 
от 0.005 до 0.16 мбар, фиксированными оставались 
следующие параметры: WICP = 500 Вт, WCCP = 
80 Вт, QAr: QSF6 = 38:2 см3/мин. Для измерения кри-
тических скоростей на каждом давлении сначала 
определялся режим РИТ, при котором детектиро-
вался LiF на поверхности. Для этого производилось 
увеличение времени травления от tнач = 2 мин (со-
ответствует длительности индукционного периода 
на данном режиме РИТ для P = 0.005 мбар) с шагом 
1 мин. Затем пошагово (каждый шаг на новом об-
разце) снижалась скорость травления (путем умень-
шения времени травления с шагом 10 с) до тех пор, 
пока не фиксировалась Vкрит, при которой LiF на по-
верхности инструментально не детектировался (до-
стижение Vкрит «сверху»). 

На рис. 15 представлена экспериментальная за-
висимость Vкрит от давления P. 

 

Рис. 15. Зависимость Vкрит от давления про-
цесса РИТ 

Форма кривой на рис. 15 по форме схожа с кри-
вой, описываемой выражением (14), что является 
еще одним косвенным свидетельством того, что LiF 
на поверхности НЛ растет по механизму двумер-
ного зародышеобразования. 

5.2. Результаты исследования 
дислокационной структуры в 
тонкопленочном НЛ 

5.2.1. Рентгенографический метод 

На рис. 16 изображены нормированные ω-кри-
вые тонкопленочного и объемного НЛ. Кривые 
нормированы на максимум интенсивности Imax, за 
начало координат принято положение дифракцион-
ного пика. 

 
Рис. 16: ω-кривые исходного тонкопленоч-
ного и объемного образцов LiNbO3, снятые с 
порядка отражения n = 1 (индекс отраже-
ния (110)) 

Полуширина дифракционного пика βтонк соста-
вила величину 0.023°, βоб = 0.012° соответственно. 
Сравнивая полуширины ω-кривых можно сделать 
качественный вывод о том, что тонкопленочный 
НЛ характеризуется повышенной степенью несо-
вершенства кристаллической структуры, которая, 
вероятно, может быть связана с образованием дис-
локационных петель в объеме пленки НЛ в ходе 
ионной имплантации. Количественные оценки 
плотности дислокаций давать затруднительно 
ввиду сложности учета всех факторов, которые 
влияют на уширение пика для субмикронной 
пленки НЛ. 

5.2.2. Метод ямок травления 

На рис. 17 показано СЭМ изображения поверх-
ности тонкопленочного НЛ после выявления ямок 
травления в парах HF + HNO3. 

 

Рис. 17. Поверхность тонкопленочного НЛ 
после выявления ямок травления в парах 
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Ямки травления имеют форму искаженных ром-
боэдров, что, согласно [67], характерно для X-среза. 
Оси ромбов параллельны друг другу, отношение 
длинной оси к короткой c/a ≃ 1.45−1.55. Если обра-
тить внимание на рис. 13, а, то видно, что для оваль-
ных областей, на которых фиксируется начало об-
разования новой фазы LiF характерно аналогичное 
отношение c/a. Это еще раз подтверждает факт 
того, что процесс зародышеобразования новой 
фазы LiF на поверхности НЛ начинается преиму-
щественно с термодинамически благоприятных 
мест – мест выхода дислокаций на поверхность. 

Усредненная по пяти снимкам плотность дисло-
каций на исходной поверхности тонкопленочного 
НЛ составила величину Nтонк = 5.7·107 см−2.  

Плотность дислокаций для объемного НЛ, опре-
деляемая методом ямок травления, составляет ве-
личину Nоб = 5.0·104 см−2 [56]. Таким образом, ме-
тод ямок травления демонстрирует увеличение 
плотности дислокаций в тонкопленочном НЛ по 
сравнению с объемным на 3 порядка. 

5.2.3. Профиль ионного травления тонко-
пленочного НЛ по глубине  

Как было показано выше, плотность дислокаций 
на исходной поверхности тонкопленочного НЛ 
Nтонк = 5.7 · 107 см−2. После удаления 100 нм НЛ ме-
тодом ионного травления по режиму P = 0.005 мбар, 
WICP = 500 Вт, WCCP = 80 Вт, QAr = 20 см3/мин плот-
ность дислокаций, выявленная методом ямок трав-
ления в парах, составила величину Nтонк = 
9.7 · 106 см−2. Однако, при дальнейшем последова-
тельном удалении 100 нм НЛ выявить ямки травле-
ния уже не удавалось. При утонении пленки, по-ви-
димому, снижалась плотность дислокаций и росло 
время выявления ямок в парах. При длительном вы-
держивании в парах (более 3 ч) поверхность значи-
тельно деградировала из-за эффекта похожего на 
блистеринг (рис. 18), который мог, вероятно, возни-
кать из-за накопления водорода в приповерхност-
ном слое НЛ. 

 

Рис. 18. Поверхностные дефекты, образую-
щиеся в ходе выявления ямок травления в па-
рах, на поверхности тонкопленочного НЛ 

Для изучения профиля дефектов были постро-
ены зависимости скорости ионного травления по 
режиму, описанному в разделе 4.3.3, Vион.трав = f(h), 

где h – глубина от исходной поверхности тонкопле-
ночного НЛ (рис. 19). Аналогичный профиль был 
построен для объемного НЛ. 

 

Рис. 19. Профиль скорости ионного травле-
ния НЛ по глубине 

По графику видно, что профиль скорости ион-
ного травления тонкопленочного НЛ имеет сигмо-
идальную форму. Скорость ионного травления рас-
тет при удалении приповерхностных слоев и на 
глубине h ≃ 300 нм начинает приближаться к ско-
рости ионного травления объемного НЛ X-срез 
(CQT). Ситуация наблюдалась при двух различных 
мощностях WCCP (энергии ионов, соответствующие 
WCCP = 100 Вт и WCCP = 120 Вт, равны EAr+ ≃ 200 эВ 
и EAr+ ≃ 250 эВ соответственно). 

Профиль скорости травления может быть ап-
проксимирован с некоторой погрешностью следу-
ющей функцией: 

݂(݄ሻ =  
ܣ

ܾ ൅ ܿ exp (−݄݇ଶሻ
. (15) 

Такой вид функции был выбран из следующих 
соображений: согласно данным в работе [69], опи-
сывающим распределения различных ионов c энер-
гиями 200-400 кэВ после ионной имплантации в 
LiNbO3, распределение ионов He+ после ионной им-
плантации единственное в ряде ионов H, He, Be, B, 
F, P и Ga является гауссовым, остальные элементы 
имеют распределение Пирсона IV типа. Распреде-
ление ионов имплантируемого материала коррели-
рует с распределением плотности индуцированных 
в кристаллической решетке точечных дефектов, и, 
как следствие, неравновесных дефектов, возникаю-
щих в ходе отжига, следующего за ионной имплан-
тацией). 

Коэффициенты в распределении, предположи-
тельно, имеют следующий физический смысл: A – 
коэффициент пропорциональности между скоро-
стью ионного травления и плотностью дислокаций; 
b – это плотность дислокаций объёмного НЛ, ис-
пользованного для изготовления пластин тонкопле-
ночного НЛ; c·exp (−݄݇ଶሻ – функция распределе-
ния дислокаций, дающих добавку к плотности 
дислокаций объемного НЛ после процесса ионной 
имплантации, характерную для тонкопленочного 
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НЛ (см. рис. 5, п. 3.1); коэффициент k определяется 
пространственным распределением структурных 
дефектов, которые возникают в ходе ионной им-
плантации. 

Выше приведенные результаты являются кос-
венным свидетельством того, что плотность дисло-
каций максимальна на исходной поверхности тон-
копленочного НЛ (по методу ямок травления Nтонк 
= 5.7·107 см−2) и спадает до величин, близких к 
плотности дислокаций объемного НЛ (по методу 
ямок травления Nоб = 5.0·104 см−2), использован-
ного для изготовления пластин тонкопленочного 
НЛ, на глубине ≃ 300 нм и далее остается постоян-
ной. 

5.3.  Влияние плотности дислокаций на 
длительность индукционного периода 
ТХР 

Количественная оценка плотности дислокаций 
на исходной поверхности объемного и тонкопле-
ночного НЛ, полученная методом ямок травления, 
показывает, что плотности дислокаций различа-
ются почти на 3 порядка. 

Как было показано в разделе 2.2, увеличение 
плотности дислокаций должно приводить к сокра-
щению индукционного периода ТХР. 

Эксперимент, выполненный по методике, опи-
санной в п. 4.2, показал, что длительность индукци-
онного периода на режиме P = 0.005 мбар, WICP = 
500 Вт, WCCP = 80 Вт, QAr: QSF6 = 38: 2 см3/мин для 
тонкопленочного НЛ составила величину τтонк = 
2 мин, а для объемного НЛ τоб = 13 мин, соответ-
ственно. 

Если бы зародыши образовывались только на 
дислокациях (в приближении λ = Nдисл в выражении 
7), то при Nтонк = 5.7 · 107 см−2 и Nоб = 5.0 · 104 см−2 

индукционный период τтонк должен быть в ∼ 33 раза 
короче, чем τоб. В реальности τоб и τтонк различаются 
только в 6.5 раз на заданном режиме. Вероятной 
причиной расхождения является тот факт, что Nдисл 
вносят вклад в общую поверхностную плотность 
центров зародышеобразования λ (который не пре-
вышает 1% для тонкопленочного НЛ, если принять 
за λ ∼ 109 см−2 [27], и пренебрежимо мал для объ-
емного НЛ), но подавляющая часть зародышей об-
разуется флуктуационным путем. 

Еще одной вероятной причиной расхождения 
может быть точность оценки плотности дислока-
ций методом ямок травления, поскольку по теории 
Кабреры эффективно выявляются только винтовые 
дислокации [69]). 

5.4. Влияние протонного обмена на 
кинетику ТХР в ходе РИТ 
тонкопленочного НЛ 

В ходе работы был проведен ПО в расплаве бен-
зойной кислоты на трех образцах тонкопленочного 
НЛ по режимам: TПО = 175 °С, t1 = 0.5 ч, t2 = 2 ч, 
t3 = 4 ч. 

На каждом из образцов после ПО были изме-
рены усредненные по толщине пленки НЛ коэффи-
циенты анизотропии ∆n = ne −no по методике, при-
веденной в п. 4.4, по которым вычислены молярные 
процентные содержания Li2O cLi2O по выраже-
нию (12). 

На рис. 20 показана теоретическая зависимость 
∆n = f(cLi2O). 

 

Рис. 20. Зависимость коэффициента анизо-
тропии от cLi2O на длине волны λ = 1550 нм 

После процесса ПО получены значения ∆n для 
образцов, согласно которым по графику на рис. 20 
определены молярные процентные содержания 
Li2O. 

Необходимо иметь в виду, что на графике отме-
чены некоторые усредненные значения молярных 
процентных содержаний Li2O для разных образцов, 
так как процесс ПО проходил на всю глубину 
пленки НЛ. 

Для всех образцов были получены профили ско-
рости РИТ по режиму: P = 0.005 мбар, WICP = 
200 Вт, WCCP = 80 Вт, QAr : QSF6 = 38:2 см3/мин 
(рис. 21). 

 
Рис. 21. Профиль скорости РИТ по глубине 
для разных степеней замещения 

Из рис. 21 видно, что скорость травления имеет 
некоторый профиль по глубине, который определя-
ется вероятно диффузионным профилем концен-
трации ионов H+, внедренных в ходе ПО. Скорость 
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РИТ образца после ПО t1 = 0.5 ч у поверхности су-
щественно превышает скорость травления исход-
ного тонкопленочного НЛ и составляет 
≃90 нм/мин. На глубине около ≃280 нм скорость 
РИТ снижается до величины исходного тонкопле-
ночного НЛ. При этом, согласно оценкам авторов, 
глубина 280–300 нм соответствует глубине диффу-
зии ионов H+ в ходе процесса ПО в течение 0.5 ч 
при T=175 °C. Схожий характер изменения скоро-
сти травления по глубине наблюдается и для об-
разца после ПО в течение 2 ч (с учетом предполага-
емой авторами глубина диффузии ионов H+ – около 
600 нм). 

Стоит обратить внимание на эксперименталь-
ные точки для образца с временем ПО t3 = 4 ч. Мо-
дификация пленки, как полагают авторы, произо-
шла на глубину, значительно большую, чем 
физическая толщина пленки НЛ. Это привело к 
тому, что скорость РИТ практически не изменяется 
по всей глубине пленки НЛ. Такой профиль позво-
ляет подбирать время для обеспечения любой глу-
бины травления (поскольку скорость равномерна 
по всей глубине), что крайне важно для формирова-
ния заданного профиля канального волновода 
ФИС. 

Однако подчеркнем одну характерную особен-
ность длительного процесса ПО в тонкопленочном 
НЛ. Она связана с растрескиванием пленки, типич-
ный вид которой представлен на рис. 22. 

 

Рис. 22. СЭМ изображение поверхности 
тонкопленочного НЛ после ПО в течение 4 ч 

Такое растрескивание характерно для меха-
низма релаксации растягивающих напряжений, 
наличие которых в пленках НЛ на пластинах-носи-
телях из Si подтверждается экспериментами, при-
веденными в ряде исследований, например, [70]. 

Для дальнейших исследований влияния моди-
фикации тонкопленочного НЛ с помощью ПО на 
длительность индукционного периода было вы-
брано время ПО t2 = 2 ч. В качестве эксперимен-
тального режима был выбран режим травления P = 
0.005 мбар, WICP = 500 Вт, WCCP = 80 Вт, QAr: QSF6      
= 38:2 см3/мин. Напомним, что для исходного тон-
копленочного НЛ длительность индукционного пе-
риода на данном режиме составляет величину 
τ = 2 мин. 

Для исходного тонкопленочного НЛ скорость 
РИТ на данном режиме составляла 86 нм/мин, на 
образце после ПО t2 = 2 ч она достигла значений 
250 нм/мин.  

После процесса травления до остаточных тол-
щин 100 нм LiF на поверхности НЛ не детектиро-
вался методом EDS. Дополнительно было прове-
дено исследование химического состава 
поверхности при помощи метода рентгеновской 
фотоэлектронной спектроскопии (XPS) по мето-
дике, описанной в предыдущей работе [18] 
(рис. 23). Данная методика позволяет провести «по-
верхностный» анализ химического состава и опре-
делять наличие на поверхности даже ультратонких 
пленок. 

 
Рис. 23. XPS спектр тонкопленочного НЛ 
после ПО и РИТ по режиму, описанному 
выше 

На поверхности образца методом XPS детекти-
ровались следующие элементы и соответствующие 
им энергии связи: ELi1sA = 54.47 эВ, ELi1sB = 56.52 эВ, 
EF1s = 685.71 эВ, ENb3d = 208.17 эВ, EO1sA = 531.08 эВ, 
EO1sB = 532.62 эВ. Пики Fe, Ni, C принадлежат за-
грязнениям на поверхности образца. На поверхно-
сти процентное соотношение элементов следую-
щее: Li1s: Nb3d: O1s: F1s: C1s = 30.8: 20.9: 35.2: 5.3: 
7.7 ат.%.  

По экспериментальному спектру необходимо 
отметить, что детектируются пики Li с двумя энер-
гиями, среди которых ELi1sA = 54.47 эВ соответ-
ствует LiNbO3, а пик ELi1sB = 56.52 эВ – LiF. По за-
висимости средней глубины выхода 
фотоэлектронов от энергии электронов (универ-
сальная кривая, рис. 25.27 в [23]) можно сделать вы-
вод, что для энергий ≃ 50 эВ глубина выхода не 
превышает 5 Å. Это означает, что возможный верх-
ний предел толщины LiF на поверхности, при кото-
ром еще возможно детектирование пика, ELi1sA от 
НЛ не превышает 5 Å. При этом процентное содер-
жание F равно 5.3 ат. % при практически трехкрат-
ном росте скорости РИТ относительно исходного 
тонкопленочного НЛ. Это может быть свидетель-
ством того, что после процесса ПО пар LiF демон-
стрирует снижение пересыщения.  

Снижение пересыщения паровой фазы LiF по-
сле процесса ПО приводит к значительному росту 
продолжительности индукционного периода, по 
окончании которого может наблюдаться LiF на по-
верхности, так что τинд ≫ tполн, где tполн – это время 
полного травления пленки НЛ при наблюдаемых 
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скоростях. Этот вывод был проверен эксперимен-
тально для всего диапазона значений мощностей 
WICP до 600 Вт, WСCP до 300 Вт, возможных для ис-
пользования на установке Этна-100. По крайней 
мере, для выделенного диапазона мощностей дан-
ный вывод является справедливым. 

Таким образом, протонный обмен является эф-
фективным способом увеличения скорости РИТ 
тонкопленочного НЛ во фторсодержащей плазме. 
Вместе с тем предварительный ПО позволяет зна-
чительно увеличивать продолжительность индук-
ционного периода образования LiF, что дает воз-
можность травить НЛ на полную глубину в 
непрерывном режиме.  

Травление исходного тонкопленочного НЛ, 
напротив, требует соблюдения условия tРИТ <τинд, 
для того, чтобы избежать повышенной шероховато-
сти за счет образования LiF на поверхности. 

6. Заключение 

В ходе работы было представлено исследование 
процесса вторичной конденсации LiF в ходе реак-
тивного ионного травления тонкопленочного нио-
бата лития в плазме газовой смеси Ar + SF6. 

Было показано, что длительность индукцион-
ного периода образования LiF на поверхности пла-
стины НЛ сокращается с ростом скорости РИТ. 
Впервые определено, что процесс РИТ НЛ во фтор-
содержащей плазме характеризуется критическими 
скоростями РИТ, выше которых наблюдается рост 
LiF на поверхности по механизму двумерного заро-
дышеобразования Фольмера-Вебера.  

Также было показано, что критические скорости 
снижаются с ростом давления процесса.  

Впервые было экспериментально определена 
плотность дислокаций в тонкопленочном НЛ, изго-
товленном по методу управляемого скола. Также 
было показано экспериментально влияние повы-
шенной плотности дислокаций на длительность ин-
дукционного периода образования LiF по сравне-
нию с объемным НЛ.  

Дополнительно было продемонстрировано вли-
яние предварительного ПО на кинетику РИТ. 
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