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Аннотация. Исследованы особенности протекания токов короткого замыкания в образцах 
полярных срезов кристаллов α-LiIO3 гексагональной модификации. В качестве токопроводя-
щих покрытий выбраны индий и серебро с учетом их расположения в ряду электрохимической 
напряженности металлов. Эти материалы покрытий являются типичными представителями 
электрохимического ряда напряженности металлов до (индий) и после (серебро) водорода. 
Измерения проводили на программно-аппаратном комплексе «СКИП» в температурном ин-
тервале от Tкомн до 210 °С без приложения внешнего электрического поля. Исследуемые об-
разцы предварительно не подвергали никаким стимулирующим внешним воздействиям: ни 
температурным, ни электрическим, ни радиационным и т. п. Получены графики зависимостей 
токов короткого замыкания от температуры с различными материалами токопроводящих по-
крытий и по различным схемам измерений. Проведено оптическое исследование поверхности 
токопроводящих покрытий до и после нагрева. Установлено влияние материала токопроводя-
щих покрытий на величину и направление протекания токов короткого замыкания в образцах. 
В случае с симметричными токопроводящими покрытиями в зависимости от нанесения индия 
или серебра токи идут в разном направлении. В случае с несимметричными токопроводящими 
покрытиями в зависимости от стороны нанесения серебра с учетом полярности кристалла, 
токи имеют разное направление протекания и величину, отличающуюся более чем в 2 раза. 
Различие графиков температурных зависимостей нагрева и охлаждения, а также структурное 
изменение поверхности материалов токопроводящих покрытий может свидетельствовать об 
образовании новых фаз.

Ключевые слова: монокристаллы, иодат лития, полярный срез, деградация поверхности, 
короткозамкнутый полярный кристалл, ток короткого замыкания, неравновесное состояние, 
стабильность работы, приэлектродные процессы
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Abstract. The features of short-circuit currents in polar cut samples of α-LiIO3 crystals of the hex-
agonal modification are investigated. Indium and silver are chosen as conductive coatings taking into 
account their location in the series of electrochemical tension of metals. These coating materials are 
typical representatives of the electrochemical series of metal tension before (indium) and after (silver) 
hydrogen. The measurements were carried out using the SKIP hardware and software complex in the 
temperature range from Troom to 210 °C without applying an external electric field. The samples under 
study were not preliminarily exposed to any stimulating external effects: neither temperature, nor elec-
trical, nor radiation, etc. Graphs of short-circuit current dependences on temperature were obtained 
with different materials of conductive coatings and according to different measurement schemes. An 
optical study of the surface of conductive coatings was carried out before and after heating. The ef-
fect of the material of the conductive coatings on the magnitude and direction of short-circuit current 
flow in the samples was established. In the case of symmetrical conductive coatings, depending on 
the application of indium or silver, the currents go in different directions. In the case of asymmetrical 
conductive coatings, depending on the side of silver application, taking into account the polarity of 
the crystal, the currents have different directions of flow and a magnitude that differs by more than 
2 times. The difference in the temperature dependence graphs of heating and cooling, as well as the 
structural change in the surface of the materials of conductive coatings, may indicate the formation 
of new phases.
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Введение

Величина	и	стабильность	электрофизических	
параметров	 кристаллических	 элементов	 суще-
ственно	 влияют	 и	 даже	 определяют	 функцио-
нальные	 характеристики	 устройств	 и	 приборов,	
рабочими	 элементами	 которых	 они	 являются.	
В	 свою	 очередь,	 электрофизические	 параметры	
кристаллов	 сильно	 зависят	 от	 концентрации	

и	видов	дефектных	центров	в	них	[1].	Измерение	
электрофизических	параметров	кристаллов	и	их	
температурных	 зависимостей	 в	 средневысоком	
(до	450	°С)	и	высоком	(до	1000	°С)	температурных	
диапазонах	является	необходимым	для	решения	
ряда	задач:

–	 определение	 значений	 функциональных	
(рабочих)	 характеристик	 кристаллических	 эле-
ментов,	 в	 первую	 очередь	 таких,	 как	 удельное	
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электросопротивление	ρэл	 и	 удельная	 электро-
проводность	σ	[2];

-	 оценка	стабильности	и	пределов	работоспо-
собности	кристаллических	элементов	в	различных	
температурных	диапазонах;	

-	 определение	 типа	 электропроводности	 и	
характеристик	 групп	 носителей	 зарядов	 в	 кри-
сталлах	[3].

Методы	 исследования	 этих	 параметров	 из-
вестны	[1—4],	их	можно	разделить	на	две	группы:	
стационарные	и	релаксационные	[3].	

К	 стационарным	 относится,	 в	 частности,	 из-
мерение	 температурных	 зависимостей	 удельной	
электропроводности	 (электросопротивления),	 к	
релаксационным	 —	 комплекс	 методов	 термоак-
тивационной	токовой	спектроскопии.	Эти	методы	
позволяют	исследовать	диэлектрический	кристалл	
непосредственно	в	том	виде,	в	котором	он	входит	в	
состав	 устройств:	 кристаллический	 срез	 с	 нане-
сенными	на	него	токопроводящими	покрытиями.

Термоактивационная	токовая	спектроскопия	
включают	 в	 себя	 следующие	 методы:	 приложе-
ние	 термостимулированного	 тока	 проводимости,	
термостимулированную	 поляризацию	 и	 термо-
стимулированную	 деполяризацию.	 Эти	 методы	
осуществляются	при	нагреве	с	приложенным	по-
стоянным	 электрическим	 полем	 короткозамкну-
того	 предварительно	 поляризованного	 или	 непо-
ляризованного	образца.	В	зависимости	от	метода	
изменение	тока	во	внешней	цепи	обуславливается	
изменением	 концентрации	 неравновесных	 сво-
бодных	носителей	заряда	или	пространственным	
перераспределением	подвижного	заряда	и	ориен-
тацией	полярных	молекул.

Как	известно	 [5—8],	 в	 полярных	 кристаллах	
без	дополнительных	внешних	воздействий	на	об-
разцах,	вырезанных	перпендикулярно	к	полярной	
оси,	при	закорачивании	электродов	наблюдаются	
токи	короткого	замыкания	(ТКЗ).	При	комнатной	
температуре	 значение	 ТКЗ	 составляет	 ~10-15	 А.	
В	работах	[9,	10]	показано,	что	в	процессе	нагрева	
ТКЗ	могут	менять	направление	протекания	и	ве-
личину	на	порядки.	Эти	процессы	могут	влиять	на	
рабочие	характеристики	готовых	изделий	и	требу-
ют	дополнительного	изучения.

Целью	работы	являлось	исследование	особен-
ностей	измерения	электрофизических	параметров	
в	образцах	полярных	срезов	кристаллов	α-LiIO3	и	
их	 анизотропию	 с	 различными	 материалами	 то-
копроводящих	покрытий	и	по	различным	схемам	
измерений.

Образцы и методы исследования

Для	измерения	температурных	зависимостей	
электрофизических	параметров	высокоомных	ма-

териалов	 использовали	 программно-аппаратный	
комплекс	«СКИП»	со	следующим	оборудованием:

- 	 электрометр	 высоких	 сопротивлений	
Keithley	6517A	с	возможностью	измерения	токовых	
сигналов	от	10-16	А	до	20	мА;

-	 высокотемпературная	 трубчатая	 электро-
печь	 ТК	 С0,55-1150.1ф	 с	 контроллером	 Термо-
люкс-010	 для	 автоматического	 регулирования	
температуры	и	скорости	нагрева,	рабочий	диапа-
зон	печи	до	1000	°С;

-	 термопара	типа	К	в	объеме	печи;
-	 персональный	компьютер	с	разъемами	для	

подключения	 оборудования	 и	 специальным	 про-
граммным	обеспечением	«ИТКЗ-1.0».

Для	исследования	ТКЗ	использовали	модель-
ный	 кристалл	α-LiIO3.	 Это	 известный	 материал	
[11—18],	в	твердой	фазе	которого	могут	существо-
вать	три	модификации:	орторомбическая	γ,	тетра-
гональная	β	и	гексагональная	α.	α-LiIO3	образует	
гексагональную	 кристаллическую	 решетку	 типа	
P63	(с	двумя	молекулами	в	элементарной	ячейке).	
Структуру	 кристалла	 составляют	 ионы	 лития,	
окруженные	 шестью	 кислородными	 атомами	 в	
виде	искаженного	октаэдра	LiO6	и	дискретные	три-
гональные	группы	иодата	IO3	с	симметрией	3.	Ра-
бочий	интервал	α-LiIO3	ограничен	247	°С	из-за	ре-
конструктивного	фазового	перехода	из	α-	в	γ-фазу,	
при	которой	кристалл	полностью	разрушается.

Были	 подготовлены	 образцы	 кристаллов	
α-LiIO3,	 рабочие	 грани	 которых	 перпендикуляр-
ны	 оси	 шестого	 порядка	 (Z-срезы)	 —	 полярный	
пьезоактивный	срез,	толщина	образцов	составляет	
~2	мм.

Полярность	поверхностей	образцов	(+)	или	(–)	
определяли	с	помощью	пьезотестера.	Токопроводя-
щие	покрытия	для	измерений	выбирали	с	учетом	
электрохимической	напряженности	металлов	[19].	
Образцы	предварительно	не	подвергали	никаким	
стимулирующим	внешним	воздействиями:	ни	тем-
пературным,	ни	электрическим,	ни	радиационным	
и	т.	п.

В	качестве	токопроводящих	покрытий	исполь-
зуются	различные	материалы	[20—28].	Для	изме-
рений	выбрали	индий	и	серебро	(In	и	Ag):	индий	
—	типичный	представитель	электрохимического	
ряда	напряженности	металлов	до	водорода,	а	се-
ребро	—	после	водорода.

Перед	нанесением	электродов	каждый	образец	
отмывали	в	ультразвуковой	ванне	с	изопропило-
вым	спиртом.	Далее	процесс	нанесения	токопрово-
дящего	покрытия	зависел	от	металла,	из	которого	
оно	изготавливалось.

Для	 серебряных	 токопроводящих	 покрытий	
использовали	серебряную	пасту,	которую	наносили	
на	кристалл	α-LiIO3,	а	для	индиевых	токопроводя-
щих	покрытий	—	индиевую	фольгу.
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Токопроводящие	 покрытия	 наносили	 на	 об-
разцы	по	двум	схемам:

-	 симметричная,	когда	на	обе	стороны	образца	
наносили	одинаковые	материалы	токопроводящих	
покрытий:	In(+)	In(–),	Ag(+)	Ag(–);

-	 несимметричная,	когда	In	и	Ag	наносили	на	
разные	стороны	образца	в	зависимости	от	пьезоот-
клика	поверхности:	Ag(+)	In(–),	In(+)	Ag(–).

Исследования	 ТКЗ	 проводили	 без	 приложе-
ния	 внешнего	 электрического	 поля	 в	 диапазоне	
температур	от	комнатной	до	210	°С	в	силу	наличия	
реконструктивного	фазового	перехода	(рис.	1).

Результаты и их обсуждение

Симметричные токопроводящие покрытия.	Ре-
зультаты	измерений	температурных	зависимостей	
ТКЗ	образцов	с	симметричными	токопроводящими	
In-	и	Ag-	покрытиями	без	приложения	внешнего	
электрического	поля	представлены	на	рис.	2.

При	 нагреве	 в	 образце	 с	 токопроводящими	
In-покрытиями	 (см.	 рис.	 2,	 а)	 ТКЗ	 фиксируются,	
начиная	с	температуры	~197	°С,	и	уходят	в	поло-
жительную	сторону,	достигнув	во	время	нагрева	
максимального	значения	120	нА	при	температуре	
~210	°С.	В	процессе	охлаждения	ТКЗ	сначала	рас-
тет,	достигая	величины	170	нА	при	~204	°С,	затем	
плавно	снижается	и	перестает	фиксироваться	при	
температуре	~130	°С	и	ниже.

В	образце	с	токопроводящими	Ag-покрытиями	
(см.	рис.	2,	б)	при	нагреве	ТКЗ	фиксируются,	на-
чиная	 с	 температуры	 ~90	°С,	и	 уходят	 в	 отрица-
тельную	сторону,	достигая	величины	~574	нА	при	
температуре	 ~210	 °С.	 Зависимость	 ТКЗ	 при	 ох-

лаждении	практически	совпадает	с	зависимостью	
при	нагревании,	однако,	значения	ТКЗ	перестают	
фиксироваться	при	температуре	~130	°С.

В	 зависимости	 от	 выбранного	 материала	 то-
копроводящих	покрытий	при	нагреве	токи	идут	в	
разные	стороны:	с	In	в	положительную,	c	Ag	в	от-
рицательную.	При	этом	абсолютные	значения	токов	
на	 образце	 с	 токопроводящими	 Ag-покрытиями	
в	4	раза	выше,	чем	на	образце	с	токопроводящими	
In-покрытиями.	 На	 обоих	 образцах	 при	 схожих	
температурах	~200—210	°С	наблюдаются	максиму-
мы	значений	ТКЗ,	с	последующим	возвращением	
к	исходным	значениям	при	остывании	образцов.

Несимметричные токопроводящие покрытия. 
Результаты	измерений	температурных	зависимо-
стей	ТКЗ	на	образцах	α-LiIO3	с	несимметричными	
токопроводящими	покрытиями	по	схеме	Ag(+)	In(–)	
и	In(+)	Ag(–)	представлены	на	рис.	3.

При	 нагреве	 образца	 Ag(+)	 In(–)	 ТКЗ	 начи-
нают	фиксировать	при	температуре	~90	°С,	токи	
протекают	в	положительную	сторону	и	достигают	
значения	~132	нА	при	температуре	~170	°С,	затем	
наблюдается	резкое	увеличение	токов	до	~380	нА	
при	температуре	~176	°С,	после	этого	токи	снижа-
ются	до	~350	нА	при	210	°С.	

При	 охлаждении	 этого	 образца	 наблюдается	
резкий	спад	величины	ТКЗ	до	~110	нА	при	темпе-
ратуре	~198	°С,	а	затем	ТКЗ	плавно	снижаются	и	
перестают	фиксироваться	при	температуре	~140	°С.

При	нагреве	образца	In(+)	Ag(–)	ТКЗ	начина-
ют	 фиксировать	 при	 температурах	 ~100	°С,	 токи	
протекают	в	отрицательную	сторону	и	достигают	
~216	нА	при	температуре	~170	°С,	затем	наблюда-
ется	резкое	увеличение	токов	до	~808	нА	при	тем-

Рис. 1. Схемы измерения образцов без приложения внешнего поля

Fig. 1. Schemes for measuring samples without applying an external field
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пературе	~187	°С,	после	этого	токи	снижаются	до	
~520	нА	при	210	°С.	

При	охлаждении	сначала	наблюдается	незна-
чительное	повышение	ТКЗ	до	~570	нА	при	~205	°С,	
затем	снижение	ТКЗ	до	~100	нА	при	температуре	
~185	°С,	а	затем	ТКЗ	плавно	снижаются	и	переста-
ют	фиксироваться	при	температуре	~140	°С.

В	зависимости	от	стороны	нанесения	токопро-
водящего	Ag-покрытия	и	полярности	образца	ТКЗ	
имеют	разное	направление	протекания.	В	случае	
Ag-покрытия	 на	 положительной	 стороне	 токи	
имеют	положительное	направление,	а	при	Ag	на	
отрицательной	стороне	токи	имеют	отрицательное	
направление.

Максимумы	значений	ТКЗ	на	обоих	образцах	
совпадают,	 так	 как	 фиксировались	 при	 схожих	
температурах	~180	°С.	При	этом	в	случае	нанесения	
Ag	на	отрицательную	сторону	абсолютное	значе-
ние	ТКЗ	было	в	2	раза	больше,	чем	на	образце	с	Ag	
на	положительной	стороне.

Температурные	зависимости	ТКЗ	при	нагре-
ве	и	охлаждении	не	совпадают,	что,	по-видимому,	
свидетельствует	 об	 образовании	 в	 процессе	 на-
грева	 новых	 фаз,	 которые	 теперь	 определяют	
процессы.	

Токопроводящие	покрытия	до	и	после	нагрева	
были	исследованы	с	помощью	оптического	микро-
скопа	Carl	Zeiss	Axio	Imager	M1m	при	увеличении	
×50	и	×20	в	отраженном	свете.

На	поверхности	индиевого	(рис.	4)	и	серебря-
ного	(рис.	5)	токопроводящих	покрытий	после	тем-
пературных	исследований	наблюдаются	структур-
ные	 изменения,	 что	 может	 свидетельствовать	 об	
образовании	новых	фазовых	соединений.

Заключение

Получены	первые	результаты	измерений	тем-
пературных	зависимостей	ТКЗ	на	образцах	α-LiIO3	
с	токопроводящими	покрытиями.	Установлено,	что	

Рис. 2. Температурные зависимости ТКЗ образцов α-LiIO3 с симметричными токопроводящими In- (а) и Ag- (б) покрытиями

Fig. 2. Temperature dependences of the short-circuit current of α-LiIO3 samples with symmetrical conductive In- (a) and Ag- (б) 
coatings

а

б
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Рис. 3. Температурные зависимости ТКЗ образцов α-LiIO3 с несимметричными токопроводящими покрытиями: 
а — при нанесении Ag на положительную сторону (+), а In на отрицательную сторону (–);  б — при нанесении Ag на отри-
цательную сторону (–), а In на положительную сторону (+)

Fig. 3. Temperature dependences of the short-circuit current of α-LiIO3 samples with asymmetric conductive coatings: (a) when 
applying Ag to the positive side (+), and In to the negative side (–); (б) when applying Ag to the negative side (–), and In to the 
positive side (+)

Рис. 4. Поверхность индиевого (In) токопроводящего покрытия до (а) и после (б) нагрева при увеличении ×50 в отраженном 
свете

Fig. 4. Surface of indium (In) conductive coating before (a) and after (б) heating at ×50 magnification in reflected light

а б

а

б
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величина	и	направление	протекания	токов	зависят	
от	материала	токопроводящего	покрытия	и	поляр-
ности	стороны	их	нанесения	на	образец.

В	 образцах	 с	 несимметричными	 токопрово-
дящими	 покрытиями	 характер	 температурных	
зависимостей	 ТКЗ	 для	 In-	 и	 Ag-покрытий	 раз-
личный,	при	этом	для	образцов	с	серебряным	по-
крытием	наблюдается	существенно	более	высокие	
значения	ТКЗ.
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