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Priprava optickych viaken

vysoke naroky na Cistotu produktu

— vysoce Cisté vychozi latky
necistoty akceptovatelné v radu jednotek ppb

— klasické sklarské technologie jsou nevyhovujici
material musi byt vhodny k vyrobé optického vlakna

— material je nepouzitelny, pokud z ng€j nelze vyrobit
viakno

vlastnosti materialu jsou zCasti dany vyrobni technologii




Materialy pro opticka vliakna

kifremenné sklo

v vysoka distota, teplotni
vlastnosti, misitelnost s
mnoha prvky

v nizké ztraty, vysoka
mechanicka odolnost

x nizka propustnost v IR,
omezena rozpustnost
aktivnich dopantu

- vysoké naroky na
geometrickou presnost
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Quartz glass (high-silica-glasses) -
Multi component 'ses

Heavy metal oxide glasses-

Heavy metal fluoride glasses

Chalcogenide glasse-

Chrystalline materials

Organi-'ners

Hollow waveguides




Priprava optickych viaken

1. Metody primého tazeni

= metoda dvojitého kelimku (double-crucible method)

2. Metody tazeni z preformy

= klasicka tavna technologie

= metody depozice z plynné faze (MCVD, OVD, VAD, PCVD)
» prima depozice nanocastic (Direct Nanoparticle Doping)

» priprava jadra metodou sol-gel

» REPUSIL (Reactive Powder Sintering of Silica)




Metoda dvojitého kelimku
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- jednoduchéa adaptabilni metoda, ale vysoke opticke ztraty
- problémy s Cistotou materialu, kontaminace skla z kelimkd

- omezené moznosti fizeni profilu indexu lomu
5  Zdroj: [1,2] UFE




Klasicka tavna technologie

- jednoducha metoda vhodna pro vsechny typy skel, snadné tvarovani
- vysoky obsah dopantd, vyborna homogenita
- snadno lze pfripravit velké mnozstvi skla

- zejména vhodna jsou skla na bazi SiO,-Al,O;-La,O; — SAL, ktera Ize
dobfe kombinovat s Cistym kiemennym sklem

- velkou nevyhodou je vysoky utlum viaken

6 Zdroj: [3]



Metody depozice z plynné faze

> N

MCVD — Modified Chemical Vapor Deposition
PCVD - Plasma Chemical Vapor Deposition
OVD - Outside Vapor Deposition

VAD - Vertical Axial Deposition

depozice po jednotlivych vrstvach — projevi se ve strukture
nizky zakladni Gtlum




Modified Chemical Vapor Deposition
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depozice vrstev z plynné faze na vnitrni povrch depozi¢ni trubky

vrstvy 5—100 pm
vysoce Ciste reaktanty — SiCl,, GeCl,, POCl;, BBr3, SF, O,...
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Modified Chemical Vapor Deposition

REACTION ZONE QUARTZ SUBSTRATE
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- homogenni reakce v plynné fazi — vznik ¢astic oxidu (0,02-0,1 pum)
- depozice Castic vlivem termoforézy a nasledné protaveni vrstvy
- typicka depozice 30-100 vrstev s jejich proménlivym slozenim

9 Zdroj: [1,2]



Modified Chemical Vapor Deposition
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MCVD - solution doping

I. Porous core layer deposition - specialni vldkna je treba dopovat

Consolidated layer Soot
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Il. Solution doping process

Porous glass layer soaked with solution - po rézn |’ Vrstva Se p‘fed prOtaven |’m
—_ Rare_—eﬁ .................. T — l——/—:—-———-—- d 0 p uj ero Zto ky C h IO ri d 0 é|
salt solution fe\, ----------------- d u S | én a n l°J V a b S OI Utn I' m Eth an OI u
Il Drying and sintering - problémy se zanasenim vody —
= nutnost susit chlorem
0, (+ GeCl,)—»> (
=~
1200 - 1800 °C !
IV. Collapse
——— - —
o

2000 - 2200 °C 2

11



Charakterizace preforem
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1. profil indexu lomu — zejména podélna homogenita
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MCVD - dopovani z chelatu

chelate delivery systém, gas phase doping
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MCVD — dopovani z chelatu

chelate delivery systém, gas phase doping

Yb(tmhd), Tm(tmhd), Ce(tmhd), Al(acac),
Tgy: 167-169 °C  Tg,,: 169-172°C  Tg,,: 275-280 'C Tg,,: 190-193 °C
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I
MCVD - dopovani z chelatu

chelate delivery systém, gas phase doping

15 Zdroj: http://optacore.si/ UFE



Vertikalni usporadani soustruhu

- vyvinuto pro preplastovani preforem,
a zuzovani trubic, kde je nutna
vysoka geometricka presnost

- zejména vhodné pro vyrobu preforem
k tazeni vlaken zachovavajicich
polarizaci (PM — polarization
maintaining)

16 Zdroj: http://optacore.si/ UFE



Plasma Chemical Vapor Deposition
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- principialné jako MCVD, oxidace je vSak iniciovana mikrovinnym plazmatem

- heterogenni reakce na povrchu trubky, vznik ¢astic je nezadouci

- vznikaji velmi tenké vrstvy — potfeba vétsiho poctu vrstev

- déletrvajici proces, ale vznika velmi hladky a presny profil indexu lomu, témer
100% ucinnost depozice

17 Zdroj: [1,2]



Outside Vapor Deposition

SiCl,, elc. SOOT PREFORM
c“)g VAPORS
CH, h'

BURNER

TARGET ROD

- depozice Castic vznikajicich v plameni na trn
- slozeni vrstev Ize velmi presné fidit v kazdém jednotlivém kroku
- nasleduje suseni, precisténi a sintrace do preformy

18 Zdroj: [1,2], http://optacore.si/



Outside Vapor Deposition

zdroj: Corning
https://www.corning.com/worldwide/en/innovation/the-glass-age/science-of-
glass/how-it-works-vapor-deposition.html
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Vertical Axial Deposition
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- slozeni preformy je dano pomérem reaktantu, ale také teplotnim
rozlozenim a tvarem plamene

20 Zdroj: [1,2]



Direct Nanoparticle Deposition

Doped porous
e - lze si predstavit jako
formu OVD
Liquids - - gastice 10-100 nm

- odstranéni jadra, sintrace,
kolaps a tazeni

- presny profil indexu lomu,
vysoky obsah dopantd

- mozne i jiné nez kruhové
preformy

snadna priprava LMA
preforem

Vapors

21 zdroj: [5] UFE



Vyuziti metody sol-gel

- proces, pri kterém dochazi k transformaci
koloidni suspenze na gel

- porézni gel je vysuSen, vyzihan a vytvori tak
kompaktni pevnou fazi

- vyhodou je promiseni na molekularni trovni,
Siroké spektrum materialu, velka variabilita
pfipravovanych produktt — tenké vrstvy,
aerogely, jemné prasky, anorganické membrany
s definovanou vnitfni strukturou

Sol Gel

- priprava skla a keramiky v podobé objemovych vzorku

- velké objemové kontrakce (~ 80 %) béhem suseni — pomaly proces
narocny na stabilni podminky, probleémy s praskanim materialu béhem
suseni

22 Zdroj: [6] UFE



Syntéeza jadra metodou sol-gel

H3C CH; - nejrozSirenejsim reaktantem je
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Syntéeza jadra metodou sol-gel

- velké objemové zmeény vedou Casto
k popraskani vzorku

- pomalé suseni z gelu s nadbytkem
rozpoustedla (vody) vznika gel s vetSimi
pory, ale nasleduje problém s
odstranénim prebytecné vody

- jinym pristupem je nechat vzorek
popraskat a pak jej sintrovat pod vakuem

24 zdroj: [6] UFE



REPUSIL

Reactive Powder Sintering of Silica

1. Powder doping

Doped nano-
particles

Reactive addition of dopants

-

Concentration and

2. Conditioning of the granulate

[ Doped SiO,-granulate
Vacuum ]
Goncentratedé g B
granulate _
/7
Drying kiln

Thermal drying of the

3. Shape forming of granulates

| —
”

Doped Shape forming  Consolidated
granulate green body

Manufacture of green bodies

granulation granulate from the granulates
4. Chemical purification 5. Sintering 6. Flame vitrification
Purification reactor SMNa et Hody O,
\
AN =1
‘ Online-analysis LAWY
' 7 MCVD-iathe Flame vitrification with
Sintering furnace  View into the sintering furnace hydrogen/oxygen torch
Chemical purification of the green body with Sintering of green body Flame vitrification of the sintered body
online process control by IR-spectroscopy in define ambiance

25 Zdroj: [3]




Porovnani metod

Prameér jadra Zakladni Homogenita Mozné
(mm)  |Gtlum (dB/km) g dopanty
MCVD solution 1592 5 vrstevnata RE, Al, P, F,
doping ’ struktura, dip B, Ce
, , , RE (Yb, Tm),
MCVD chelaty 9 15 vyborna Al (Ce)
fluktuace na
REPUSIL 15 15 kratkou RE, Al, . B,
) Ce
vzdalenost
Tavna . RE, Al, P, F,
technologie 15 500 ryhy, fluktuace B. Ce
26 Zdroj: [3] UFE



Tazeni optickych viaken

o Preforma

| Grafitova
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Tazeni optickych viaken

28 Zdroj: [7] UFE
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Opticka vldakna na UFE
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Laborator MCVD

OptaCore

31 UFE



Laboratof MCVD

e

- reaktanty: SiCl,,
GeC|4, POClg, BBrS

- ve flow-boxu je
neustale udrzovan
slaby pretlak a
prutok suchého
dusiku

32



Laborator MCVD - ridici systém
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Laborator MCVD - absorpcni kolona

- absorpce nezreagovanych
reaktantl a odpadniho chloru do
roztoku NaOH
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Laborator MCVD - ridici systém

Recipe editor
Name: 5G1457 Version: ® 7% | © Prevent pausing
Code: Ll 54 Prevent logging
Created by: | MK Sttt SE,:S;EIE — (G Auto repeat
Redpe Optons
[ redpes | [ se17 =
Order | Signal name [ unt |stert Heatup 11| Etching 1 [1]]Si+P+F-1 [1]] Si+P+F-2 [1]] S+ +7-3 [1]] i+ +7-4 1] 5i+P+F-5 [1][51+P+F-6 [1][5i+P+F-7 [1]] 5i+P+7-8 [1]| 5i+P+7-5 [1]| 5i+P+F... [1[Pass 0 [1][Pass 1 [1]|Pass 2 [1]]Pass 3 [1|[Pass 4 [L[auzen [1]Pre-heat [1][depozce [1][presun [1]]protaveni
| & MOVD Gas dle02 Idle02  Idle02 Sitp Sitp Sitp Sitp Sitp Sitp Sitp Sitp Sitp Sitp Sitp Sitp Sitp Sitp sitP  Idle02  Idle 02 sitP Idle02  Idleq
[ 0 ger3Flowset  scam 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 00
B 3 O2FilMfecBubbler seem 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 00
| 4 HeTube scem 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 00
| 14 sicld  scam 0,00 0,00 0,00 627,00 627,00 627,00 627,00 627,00 627,00 627,00 627,00 627,00 627,00 627,00 627,00 627,00 627,00 627,00 0,00 0,00 208,00 0,00 00
B 24 GeCld  sam 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 00
] 2 POCLZ  sam 0,00 0,00 0,00 234,00 234,00 234,00 234,00 234,00 234,00 234,00 234,00 234,00 234,00 234,00 234,00 234,00 234,00 234,00 0,00 0,00 788,00 0,00 0
| 45 SF6 scem 0,00 0,00 0,00 4,00 4,00 4,00 4,00 4,00 4,00 4,00 4,00 400 400 400 4,00 4,00 4,00 4,00 0,00 0,00 0,00 0,00 00
| 50 O2AddMfc  seem 300,00 300,00 300,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,00 171,
[ |E preformLathe Idlelathe  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Process  Proce
| 10 CarriageProgram 3,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 2,00 1,00 2,00 1,00 X
| 40 CarriageFornardspeed  mm/min 300,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 170,00 1.700,00 170,00 1700,00  1700,00 L7000
B 50 CarriageBacknardSpeed  mm/min| 170000 170000 170000 170000 170000 170000 170000 170000 170000 170000 170000 170000 170000 170000 170000 170000  1700,00 170,00 67,00 170000 17000 1.700,00 170,
| 50 CarriageStartOffset mm 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 00
[ 7 CarriageEndOffset mm 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 00
B 200 BurnerMode 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2
| 220 TemperatureControl 0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 0 1 0
| 230 BurnerTemperatureSetpoint T 400,00 160000  2.050,00 172000 171000  L710,00 171000 171000 171000 171,00 171000  1710,00  1710,00  L710,00  1710,00 171000  L71000  L71000 220000 900,00 110000 400,00 5000
B 240 H2Flow sim 20,00 25,00 35,00 29,00 29,00 29,00 29,00 29,00 23,00 2,00 2,00 23,00 2,00 29,00 29,00 29,00 29,00 29,00 38,00 11,00 13,00 2,00 8,0
] 240 O2Flow sim 10,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 18,00 17,00 17,00 17,00 2,00 17,0
| 250 O2HRatio 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 05
| 27 CarriageStar Delay o 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 5000
] 280 TemperatureControlDelay =« 0,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,¢
| 290 TemperatureOffsetStart mm 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,00 150,0
| 300 TemperatureOffsetEnd mm -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 -20,00 0,00 0,00 0,00 0,00 00
B 400 PressureExContral 0 1 1 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 1 0 0 0
| 420 PressureExSetpaint Pa 0,00 100,00 100,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 40,00 0,00 0,00 0,00 00
[ 430 NZExAdFlow E 0,00 0,00 0,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,0
B 40 N2PressurcFlow sim 0,00 18,00 13,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 11,00 0,00 0,00 0,00 00
| 500 PressurelnletControl 0 0 0 ] ] ] ] ] 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
| 530 Pressurelnietsetpoint Pa 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 00
B 1000 Rotation rom 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,00 55,1
<] I J
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Charakterizace preforem

- analyzator profilu indexu lomu
Photon Kinetics A2600 — radialni
a podélna homogenita

- externi sluzba analyzy
elektronovou mikrosondou —
radialni profil koncentrace
dopantu

| 1 1 1
—A—ALD,
3 {—o—Gel,
—a—Tm"
refractive index

0.006

0.004

AN

0.002

Dopant concentration [mol%]

.

0.000

Tm”,,.= 2050 ppm

v T T T T T v T T T T T
-0.8 -0.8 0.4 -02 0.0 0.2 0.4 0.6 0.8

Preform radius [mm]




— —

Dve tazici veze

- vysSka 7 m, tazeni
typicky stovek metru
rychlosti cca 1 m/s

B -V pramyslu vyska

~25m, az 1 km/min

- podstatnym
parametrem je prumér
viakna — 125+ 1 pm

- tazeni pri teploté kolem
1900 °C

38



Charakterizace viaken

- spektroskopicka analyza obsahu prvku vzacnych zemin, obsah OH-,
zakladni Utlum

- laserové chrakteristiky — lasing threshold, slope efficiency, lifetime

- hlavni zaméreni na vlakna dopovana holmiem a thuliem pro lasery
~ 2 um
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Opticka vldakna na UFE

- dopovani nanocasticemi Al203 — snizuje prah laseru, zvySuje dobu
zivota vzacné zeminy na pozadovaneé hladine, zvysuje ucinnost
laseru
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