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(57) Abstract: According to a known method for producing
a quartz glass blank for optical waveguides, a core rod with
a quartz glass core with a first refractive index and a jacket
which radially delimits the core and which has at least one
inner jacket layer consisting of a quartz glass with a second
refractive index is produced, said inner jacket layer bordering
the core. The core rod is coated with a coating tube consisting
of porous quartz glass, said coating tube being sintered and
hereby shrunk onto the core rod. The aim of the invention is
to develop an economical and reproducible method for pro-
ducing a quartz glass blank for optical waveguides with low
optical damping, based on this known method, and to provide
a corresponding blank. To this end, the invention provides
that the core (1) and the inner jacket layer (2; 3; 7) are pro-
duced according to the OVD, MCVD, PCVD or VAD method
and that the core rod (4) is coated with a coating tube (5) pro-
duced according to the OVD method.
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(57) Zusammenfassung: Bei einem bekannten Verfahren
zur Herstellung einer Quarzglas-Vorform fiir Lichleitfasern
wird ein Kernstab, der einen Kern aus Quarzglas mit einem ersten Brechungsindex und einen den Kern radial begrenzenden
Mantel, der mindestens eine an den Kern angrenzende, innere Mantelschicht aus Quarzglas mit einem zweiten Brechungsindex
aufweist, bereitgestellt und mit einem Uberfangrohr aus porssem Quarzglas iiberfangen, indem das Uberfangrohr gesintert wird
und dabei auf den Kernstab aufschrumpft. Um hiervon ausgehend ein kostengiinstiges und reproduzierbares Verfahren fiir die
Herstellung einer Quarzglas-Vorform fiir Lichtleitfasern mit geringer optischer Dimpfung anzugeben und eine entsprechende
Vorform bereitzustellen, wird erfindungsgemiss vorgeschlagen, dass der Kern (1) und die innere Mantelschicht (2; 3; 7) nach dem
OVD-, MCVD-, PCVD- oder VAD-Verfahren hergestellt werden, und dass der Kernstab (4) von einem nach dem OVD-Verfahren
hergestellten Uberfangrohr (5) iiberfangen wird.
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Verfahren zur Herstellung einer Quarzglas-Vorform

fiir Lichtleitfasern sowie nach dem Verfahren hergestellte Quarzglas-Vorform

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer Quarzglas-
Vorform fir Lichtleitfasern durch Bereitstellen eines Kernstabs, der einen Kern aus
Quarzglas mit einem ersten Brechungsindex und einen den Kern radial
begrenzenden Mantel, der mindestens eine an den Kern angrenzende, innere
Mantelschicht aus Quarzglas mit einem zweiten Brechungsindex aufweist, umfasst,

und Uberfangen des Kernstabs mit einem Uberfangrohr.

Weiterhin betrifft die vorliegende Erfindung eine nach dem Verfahren hergestellte
Quarzglas-Vorform, umfassend einen Kernstab, der einen Kern aus Quarzglas mit
einem ersten Brechungsindex und einen den Kern radial umgebenden Mantel, der
mindestens eine an den Kern angrenzende, innere Mantelschicht aus Quarzglas mit
einem zweiten Brechungsindex aufweist, und mit einer den Kernstab umhdllenden

zweiten Mantelschicht.

Der Einsatz von Lichtleitfasern zur Datenlibertragung hat in den letzten 20 Jahren an
wirtschaftlicher Bedeutung gewonnen. Nachdem die Lichtleitfasern zunéchst
hinsichtlich inrer optischen Dampfung und der Faserfestigkeit verbessert wurden, ist
nunmehr die Kostensenkung zentrales Thema. Mégliche Ansatzpunkte hierfir sind
die Erhéhung der Ubertragungskapazitét pro Lichtleitfaser und die Senkung der
Herstellkosten der Lichtleitfasern.

Die Herstellung von Lichtleitfaservorformen fiir kommerzielle Anwendungen erfolgt im
wesentlichen nach den bekannten OVD- (Outside-Vapor-‘Deposition), MCVD-
(Modified-Chemical-Vapor-Deposition, PCVD- (Plasma-Iinduced-Chemical-Vapor-
Deposition) und VAD-(Vapor-Axial-Deposition) -Verfahren. Bei diesen Verfahren wird

BESTATIGUNGSKOPIE
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zunachst ein Kernstab hergestellt, der im wesentlichen den Kern und den Mantel der
spateren Lichtleitfaser bildet. Der Mantel der Lichtleitfaser wird im folgenden als
.optisches Cladding" bezeichnet. Typische Durchmesserverhaltnisse von Kernstab-
zu Kerndurchmesser liegen zwischen 2 und 6. Dieses Durchmesserverhaltnis ist als
sogenanntes ,dw/dk-Verhaltnis* bekannt, wobei dy der Durchmesser des Kernstabs
ist und dk der Durchmesser des Kerns. Da kommerziell verwendete Monomode-
Lichtleitfasern typische Kerndurchmesser von ca. 8 um bis 9 ym und einen
Faserdurchmesser von 125 um aufweisen, muss weiteres Quarzglas auf den
Kernstab aufgebracht werden, um diese geometrischen Verhaltnisse zu erreichen.
Dieses weitere Quarzglas, das den Kernstab ummantelt, wird auch als
~Jacketmaterial* bezeichnet. Die Qualitat des Jacketmaterials ist fiir die mechanische
Festigkeit der Lichtleitfaser von Bedeutung, wahrend sein Einfluss auf die optischen

Eigenschaften bisher nur eine untergeordnete Rolle spielt.

Bei einem typischen dw/dk-Verhaitnis von 4 tragt der Kernstab lediglich knapp 10 %
zum gesamten Faserquerschnitt bei. Die restlichen 90 % werden durch das
Jacketmaterial bereitgestellt. Im Hinblick auf die Kostenoptimierung der
Vorformherstellung sind daher die Kosten fir die Herstellung und das Aufbringen des

Jacketmaterials von zentraler Bedeutung.

Ein Verfahren und eine Vorform der eingangs angegebenen Gattung sind aus der
DE-A 39 11 745 bekannt. Darin wird fur die Herstellung eines Kernstabs
vorgeschlagen, auf einen Kernglas-Stab aus Quarzglas mit einer Deckschicht aus
pulverkeramischem Material zu versehen, indem ein Rohr aus dem
pulverkeramischem Material geformt und dieses in einem kombinierten Dotier- und
Sinterprozess in einer einen Dotierstoff enthaltenden Gasphase auf den Kernglas-
Stab aufgeschrumpft wird. Durch wiederholtes Anwenden dieses Verfahrens kénnen
vielschichtige Strukturen aus Glasern mit unterschiedlichem optischem Verhalten

hergestellt werden.

Im Zusammenhang mit der Hersteliung des Kernstabes hat es sich gezeigt, dass die
Grenzflache zwischen dem Mantelrohr und dem Kernglas-Stab auch bei groRer

Sorgfalt nicht frei von Stdrsteilen ist, die beim anschlieRenden Verschmeizen zu



10

15

20

25

30

WO 01/32572 PCT/EP00/10665

-3-

Defekten fuhren kénnen. Gerade an der Grenzflache zwischen Kern und Mantel
wirken sich diese Defekte besonders nachteilig aus. Darliber hinaus besteht aufgrund
der hohen Temperatur beim Verschmelzen von Kernglas-Stab und der
pulverkeramischen Decksicht porésem Mantelrohr die Gefahr, dass sich der diinne
Kernglas-Stab verbiegt. Darliber hinaus weist die Herstellung der aus
pulverkeramischem Material geformten Deckschicht Nachteile hinsichtlich der
Herstellungskosten fiir die Quarzglas-Vorfom auf und erweist sich als wenig

reproduzierbar.

Ein &hnliches Verfahren ist auch aus der US-A 4,675,040 bekannt. Bei dem darin
beschriebenen Verfahren zur Herstellung einer Quarzglas-Vorform fiir sogenannte
Monomode-Fasern wird in einem ersten Verfahrensschritt ein Kernstab hergestelit,
indem ein Kernglas-Stab aus Quarzglas mit einem Mantelrohr umhdllt und
verschmolzen wird. Der Kerngias-Stab besteht aus undotiertem, synthetischem
Quarzglas, wahrend das Mantelrohr als sogenannter ,SiO,-Sootkérper* vorliegt, der
durch Flammenhydrolyse von SiCl, und schichtweisem Abscheiden von SiO,-
Partikeln auf einem Substrat erhaiten wird. Vor dem Verschmeizen wird die
Oberflache des Kernglas-Stabs poliert und zur Reduzierung des OH-Gehalts in einer
Plasmaflamme erhitzt. Das porése Mantelrohr wird zur Absenkung des
Brechungsindex mit Fluor dotiert und anschlieRend bei einer Temperatur von 1650
°C gesintert und dabei auf den Kernglas-Stab unter Bildung eines Kernstabes mit
einem Aulendurchmesser von 64 mm aufschrumpft. Der Kern des so hergesteliten
Kernstabes weist einen Durchmesser von 8 mm auf, und ist von einem Mantel
(»optisches Cladding”) mit kleinerem Brechungsindex umbhiillt, wobei die Differenz der
Brechungsindizes als A = 0,30 angegeben wird (A = (ny-nz)/ny x100, mit ny=1,4585).
In einem zweiten Verfahrensschritt wird der Kernstab von einem Uberfangrohr
(.jacket’) aus undotiertem Quarzglas tberfangen, indem das Uberfangrohr auf den
Kernstab aufkollabiert wird. Der Verbund aus Kernstab und Uberfangrohr bildet eine

Quarzglas-Vorform, aus der anschliefend eine Monomode-Faser gezogen wird.

Das Jacketmaterial wird bei dem bekannten Verfahren in Form eines Uberfangrohres
aus Quarzglas bereitgestellt. Im Fall von synthetischem Quarzglas erfolgt die

Herstellung des Uberfangrohres iiblicherweise dadurch, dass eine
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Siliziumverbindung, wie zum Beispiel SiCls, unter Bildung von SiO,-Partikein oxidiert
oder hydrolysiert wird und die SiO>-Partikel schichtweise auf einem Tragerstab
abgeschieden werden, dieser anschlieRend entfernt und das so erhaltene Rohr aus
porésem Sootmaterial dichtgesintert wird. Die Herstellung derartiger Uberfangrohre

umfasst eine Vielzahl von Verfahrensschritten.

Im Zusammenhang mit der Herstellung des Kernstabes hat es sich gezeigt, dass die
Grenzflache zwischen dem Mantelrohr und dem Kernglas-Stab auch bei groRer
Sorgfalt nicht frei von Stérstellen ist, die beim anschlieRenden Verschmelzen zu
Defekten fihren kénnen. Gerade an der Grenzflache zwischen Kern und Mantel
wirken sich diese Defekte besonders nachteilig aus. Daruber hinaus besteht aufgrund
der hohen Temperatur beim Verschmelzen von Kernglas-Stab und porésem
Mantelrohr die Gefahr, dass sich der diinne Kernglas-Stab verbiegt. Diese Gefahr
wird noch verstérkt, wenn das Kernglas zusatzlich einen die Viskositat von Quarzgias
senkenden Dotierstoff — wie Germaniumoxid — enthalt. Aus einer Verbiegung des
Kernglas-Stabs kann eine Durchbiegung der Vorform oder eine Exzentrizitat des
Faserkerns in der Lichtleitfaser resultieren.

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein kostengiinstiges und
reproduzierbares Verfahren fur die Herstellung einer Quarzglas-Vorform fir
Lichtleitfasern mit geringer optischer Dampfung anzugeben und eine entsprechende
Vorform bereitzustellen.

Hinsichtlich des Verfahrens wird diese Aufgabe ausgehend von dem eingangs
genannten Verfahren erfindungsgeman dadurch gelést, dass der Kern und die innere
Mantelschicht nach dem OVD-, MCVD-, PCVD- oder VAD-Verfahren hergestelit
werden, und dass der Kernstab von einem nach dem OVD-Verfahren hergesteliten
Uberfangrohr iiberfangen wird.

In einem ersten Verfahrensschritt wird ein Kernstab hergestellt, der in einem zweiten
Verfahrensschritt von einem Uberfangrohr in Form eines porésen SiO,-Zylinders
Uberfangen wird. Der Kernstab liefert das Quarzglas fir den Faserkern und

mindestens eines Teils des optischen Claddings der spateren Lichtleitfaser.
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Dabei ist es wesentlich, dass ein Kernstab bereitgestelit wird, bei dem mindestens
der Kern und die den Kern radial begrenzende, innere Mantelschicht nach dem OoVvD,
MCVD-, PCVD- oder VAD-Verfahren hergestelit werden. Denn nur bei Einsatz eines
so hergestellten Kernstabs lassen sich die beim gattungsgeméafRen Verfahren mit der
Kernstab-Herstellung einhergehenden Probleme hinsichtlich der Kristallbildung an
der Grenzflache zwischen Kern und Mantel und der Durchbiegung des Kernglas-
Stabs vermeiden. Um ein reproduzierbares Ergebnis zu erzielen, ist es weiterhin
wesentlich, dass ein nach dem OVD-Verfahren hergestelltes Uberfangrohr eingesetzt

wird, um den Kernstab zu iiberfangen.

Der Kernstab umfasst den Kern, der radial von der inneren Mantelschicht begrenzt
wird. Zusatzlich zu der inneren Mantelschicht bkann der Kernstab eine oder mehrere
weitere Mantelschichten aufweisen, die die erste Mantelschicht umhdilen. Dieses
Mantelmaterial kann ebenfalls nach einem der oben genannten Verfahren (OVD-,
MCVD-, PCVD- oder VAD) oder mittels der sogenannten Stab-in-Rohr-Technik
aufgebracht werden.

ErfindungsgemaR wird das Uberfangrohr in Form eines porésen SiO,-Zylinders mit
axialer Offnung bereitgestelit. Das porése Uberfangrohr lasst sich einfach und
kostengunstig dadurch erzeugen, dass eine Siliziumverbindung unter Bildung von
SiOz-Partikeln oxidiert oder hydrolysiert wird, und die SiO,-Partikel schichtweise auf
einem Trégerstab abgeschieden werden, und dieser anschlieRend entfernt wird. Das
so erzeugte Uberfangrohr zeichnet sich durch eine exakte, durch den
Auflendurchmesser des Tragerstabs vorgegebene Innenbohrung aus und ist daher
zur Durchfiihrung des erfindungsgeméRen Verfahrens unmittelbar geeignet. Es
entfallen daher die beim bekannten Verfahren zur Herstellung des ,Jacket-Rohres®
aus Quarzglas zusatzlich erforderlichen Verfahrensschritte, die insbesondere die
Nacharbeitung der Innenbohrung nach dem Kollabieren und die Einstellung der
Sollgeometrie umfassen. Dementsprechend sind beim erfindungsgemaRen
Verfahren die Herstellungskosten fiir das sogenannte ,Jacket-Material* der Vorform
im Vergleich zum bisherigen Verfahren geringer. Da das ,Jacket-Material* den
weitaus gréRten Teil des Vorform-Volumens ausmacht, wirken sich die Einsparungen

deutlich auf die Herstellungskosten fiir die Vorform aus.
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Zur Herstellung der Vorform wird der Kernstab in die axiale Offnung des porésen
Uberfangrohres eingefuhrt, das anschlieBend gesintert wird, dabei auf den Kernstab
aufschrumpft und mit diesem verschmilzt. An der Grenzflache zwischen Kernstab
und Uberfangrohr eventuell entstehende Stérstellen liegen in der spateren
Lichtleitfaser am Rande oder auRerhalb des lichtfihrenden Bereiches und wirken

sich daher nicht auf die Transmission der Lichtleitfaser aus.

Das erfindungsgemaRe Verfahren ermaglicht somit die kostengiinstige Herstellung
einer Quarzglas-Vorform, die hohen Anforderungen an ihre optischen Eigenschaften
genugt.

Es hat sich als guinstig erwiesen, ein Uberfangrohr einzusetzen, das eine Dichte im
Bereich zwischen 0,4 und 0,7 g/cm® aufweist. Durch eine hohe Dichte des
Uberfangrohres wird das Aufsintern auf den Kernstab erleichtert. Im Hinblick hierauf
hat sich eine Dichte von des Uberfangrohres von mindestens 0,5 glcm® besonders
bewéhrt. Die Obergrenze des angegebenen Dichtebereichs ergibt sich durch das
Erfordernis einer ausreichenden Reaktivitit und Durchiassigkeit des porésen
Uberfangrohrs, die nach dem Abscheidevorgang eine effektive Reinigung in einer
Gasatmosphare erméglicht. Die Dichte wird als Mitteiwert mehrerer Messungen
mittels Quecksilber-Porosimetrie ermittelt.

In einer bevorzugten Verfahrensweise wird die Differenz zwischen erstem und
zweitem Brechungsindex auf mindestens 0,003 eingestellt. Die Brechzahldifferenz
beeinflusst die Lichtfiihrung im Kern. Je groRer die Brechzahldifferenz ist, um so
besser erfoigt die Lichtfilhrung im Kern und um so geringer ist der Einfluss des
Mantels (,optisches Cladding) und insbesondere der Grenzflache zwischen Kernstab
und Uberfangrohr. Eine grofRe Brechzahldifferenz zwischen Kern und innerer
Mantelschicht von 0,003 und mehr erlaubt es, diese Grenzflache (Kernstab/
Uberfangrohr) nahe an den lichtfiihrenden Bereich der Lichtleitfaser zu bringen und
damit den Volumenanteil des ,optischen Claddings” zu Gunsten des wesentlich

kostengiinstigeren ,Jacket-Materials* des Uberfangrohres zu verringern.

In dieser Hinsicht hat es sich auch als gunstig erwiesen, einen Kernstab einzusetzen,
bei dem das Verhaltnis von Kernstab-AuRendurchmesser und Kern-Durchmesser
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drei oder kieiner ist (du/dk-Verhaltnis < 3). Erfindungsgemag betragt die Wandstarke
des Mantels somit maximal das Doppelte des Kerndurchmessers. Der
Kerndurchmesser einer Lichtleitfaser ist im allgemeinen durch deren Einsatzzweck
fest vorgegeben. Bei einer Monomode-Faser betréagt er beispielsweise etwa 8 pum.
Der restliche radiale Faserquerschnitt wird vom »~optischen Cladding” und vom
~Jacketmaterial* gebildet. Eine Verkleinerung des dw/dk-Verhaltnisses wirkt somit
ebenfalls in dem Sinne, dass der Volumenanteil des ~optischen Claddings* zu
Gunsten des erfindungsgemaR wesentlich kostengnstiger herstelibaren ,Jacket-

Materials des Uberfangrohres verringert wird.

Im Hinblick auf eine Kostensenkung wird vorzugsweise ein Uberfangrohr mit einem
Innendurchmesser von mindestens 30 mm eingesetzt. Der Kernstab wird mit einem
dementsprechend angepassten, grofRen AuRendurchmesser ausgebildet, so dass
eine groRvolumige und damit - bezogen auf die Lénge der daraus zu ziehenden
Lichtleitfaser - kostengiinstige Vorform hergestellt werden kann. Die Wandstarke des
Uberfangrohres, die den AuBendurchmesser der Vorform und die Wandstirke des
~Jacket-Materials" der Lichtleitfaser festlegt, liegt im aligemeinen zwischen 60 mm
und 500 mm (bei einer mittieren Dichte (gemessen Uber den radialen Querschnitt) im
Bereich von 0,4 g/cm® bis 0,7 g/cm3). Mit einer Wandstérke von mindestens 60 mm
wird sichergestellt, dass der pordse Quarzglaskérper eine ausreichende
mechanische Festigkeit aufweist. Wandstarken oberhalb von 500 mm erschweren
das Aufsintern durch eventuell ausdiffundierende Gase und verldngern die
Diffusionswege bei einer Gasphasen-Behandlung des Uberfangrohres.

In einer ersten bevorzugten Verfahrensvariante wird der Kernstab aus dem Kern und
der inneren Mantelischicht gebildet. Verfahrensschritte zur Bildung von zusatzlichen
Mantelschichten zwischen dem Kern und dem Uberfangrohr werden so vermeiden.

In einer alternativen, jedoch gleichermaRen geeigneten Verfahrensvariante wird der
Kernstab vor dem Uberfangen mit einem Hullrohr aus Quarzglas Uberfangen. In
diesem Fall umfasst der Kernstab auBer dem Kern und der inneren Mantelschicht
mindestens eine weitere Mantelschicht, die durch das Hullrohr bereitgestelit wird. Das
Hullrohr besteht aus undotiertem Quarzglas oder aus einen Dotierstoff enthaltendem
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Quarzglas. Es kann zum Brechzahlprofil der Vorform und insbesondere zum
~optischen Cladding” der Lichtleitfaser beitragen. Das Hiillrohr wird nach einem
kostengiinstigen Verfahren hergestelit und ersetzt teilweise das teurere Mantel-
Material. Der Abstand zwischen dem Kern der Vorform und der Grenzflache zum
porésen Uberfangrohr wird auf diese Weise kostengunstig vergréRert. Um
Verunreinigungen des Kernstabes zu vermeiden, besteht das Hillrohr vorzugsweise

aus synthetischen Quarzglas.

Als besonders gunstig hat sich eine Verfahrensweise erwiesen, bei der das
Uberfangrohr einer Chlorbehandlung durch Erhitzen in chlorhaltiger Atmosphare bei
einer Temperatur oberhalb von 700 °C unterzogen wird. Durch die Chlorbehandlung
werden Verunreinigungen entfernt und der OH-Gehalt des SiO,-Zylinders gesenkt.
Fir die Chiorbehandlung sind Chlor und bei der Behandiungstemperatur
hygroskopisch wirkende Chlorverbindungen geeignet.

Vorzugsweise werden fr die Chlorbehandlung der AuRendurchmesser des
Kernstabes und der Innendurchmesser des Uberfangrohres so gewahlt, dass
wéhrend der Chlorbehandiung zwischen dem Uberfangrohr und dem darin
eingesetzten Kernstab ein Ringspalt verbleibt. Durch die Chlorbehandlung nach dem
Einflhren des Kernstabs und vor dem Sintern des Uberfangrohres wird sowohl die
Oberflache des Kernstabs und der Ringspalt zwischen Kernstab und Uberfangrohr
gereinigt. Darlber hinaus gewéhrleistet der Ringspalt, dass die chlorhaltige
Atmosphare auf das Uberfangrohr sowohi von dessen Innenwandung aus, als auch
von der Aulenwandung aus einwirken kann, so dass die Diffusionswege halbiert und
damit die Behandlungsdauern verkurzt werden. Die Weite des Ringspaltes betragt

mindestens 3 mm.

Durch eine Fluordotierung wird eine Brechzahlabsenkung von Quarzglas bewirkt. Es
hat sich bewahrt, das Uberfangrohr vor dem Sintern und nach der Chlorbehandiung
mit Fluor zu dotieren. Dadurch wird gleichzeitig Chlor aus dem porésen Quarzglas

ausgetrieben.

Es wird eine Verfahrensweise bevorzugt, bei der ein Uberfangrohr eingesetzt wird,
dessen Wandstarke ein UbermaR aufweist derart, dass nach dem Aufschrumpfen
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des Uberfangrohres die Quarzglas-Vorform einen Durchmesser aufweist, der groRer
ist als ein fur die Vorform vorgegebener Soll-Durchmesser. Die Wandstarke des
Uberfangrohres ist gréBef als diejenige Wandstarke, die zur Herstellung der Vorform
mit ihrem Soll-Durchmesser ausreichen wirde. Dadurch wird gewahrleistet, dass der
Vorformdurchmesser bis auf das SollmaR nachbearbeitet werden kann, firr den Fall,
dass unbearbeitete Vorformgeometrien dies erfordern sollten. Gegebenenfalls erfolgt
die Nachbearbeitung kostengiinstig durch mechanische Bearbeitung, wie durch
Schleifen.

Hinsichtlich der Quarzglas-Vorform fur Lichtleitfasern wird die oben angegebene
Aufgabe ausgehend von der gattungsgeméRen Vorform erfindungsgemaf dadurch
gelost, dass der Kern und die innere Mantelschicht nach dem OVD-, MCVD-, PCVD-
oder VAD-Verfahren hergestellt sind, und dass mindestens ein Teil der zweiten
Mantelschicht aus einem aus porésem Quarzglas gesinterten und beim Sintern auf
den Kernstab aufgeschrumpften und nach dem OVD-Verfahren hergesteliten
Uberfangrohr aus porésem Quarzglas gebildet ist

Bei der erfindungsgemé&Ren Vorform liefert der Kernstab das Quarzglas fur den
Faserkern und mindestens einen Teil des optischen Claddings der spateren
Lichtleitfaser. Wesentlich ist, dass mindestens der Kern und die innere Mantelschicht
nach dem OVD-, MCVD-, PCVD- oder VAD-Verfahren hergestellt sind.

Der Kernstab ist von einer zweiten Mantelschicht umgeben, von der mindestens ein
Teil aus einem aus porésem Quarzglas gesinterten und beim Sintern auf den
Kernstab aufgeschrumpften Uberfangrohr hergestelit ist. Um ein reproduzierbares
Ergebnis zu erzielen, ist es wesentlich, dass mindestens ein Teil der zweiten
Mantelschicht von einem nach dem OVD-Verfahren hergesteliten Uberfangrohr

gebiidet wird.

Hinsichtlich der Herstellung des porosen Uberfangrohres und der Vorform und der
Vorteile dieser Verfahrensweise im Hinblick auf die Herstellungskosten der Vorform

wird auf die obigen Ausfiihrungen zum erfindungsgemaRen Verfahren verwiesen.

Bevorzugt wird die Quarzglas-Vorform zur Herstellung von Monomode-Fasern
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eingesetzt.

Im folgenden wird die Erfindung anhand eines Ausfihrungsbeispiels und einer
Zeichnung néher erlautert. In der Zeichnung zeigen im einzelnen

Figur 1 einen radialen Querschnitt einer typischen Vorform gemanR der
Erfindung in schematischer Darstellung,

Figur 2 ein erstes Ausflihrungsbeispiel fur die Durchfilhrung des
erfindungsgeméRen Verfahrens anhand eines Flussdiagramms, und

Figur 3 ein zweites Ausfihrungsbeispiel fur die Durchfiihrung des
erfindungsgemafen Verfahrens anhand eines Flussdiagramms.

In der Darstellung gemaR Figur 1 bezeichnet Bezugsziffer 6 eine Vorform aus
Quarzglas. Die Vorform 6 umfasst einen Kern 1, eine den Kern 1 umgebende innere
Mantelschicht 2, ein Hullrohr 3 (bzw. ein Substratrohr 7 — siehe Beschreibung der
Figur 3 nachfolgend). Kern 1 und innere Mantelschicht 2 sind entweder nach dem
OVD-Verfahren hergestellt (siehe Beispiel 1) oder nach dem MCVD-Verfahren (siehe
Beispiel 2). Der Kern-Mantelstab 1,2 bildet zusammen mit dem Hulirohr 3 einen
Kernstab 4. Auf den Kernstab 4 ist ein Uberfangrohr 5 aus gesintertem, porésem

Quarzglas aufgeschrumpft.

Mantelschicht 2 und Hullrohr 3 (bzw. Substratrohr 7) bilden bei einer aus der Vorform
6 zu ziehenden Lichtleitfaser den wesentlichen Teil des ,optischen Claddings®. Der
AuBendurchmesser des Hullrohres 3 (bzw. des Substratrohres 7) betragt weniger als
das Dreifache des Durchmesser des Kerns 1.

Nachfolgend werden Ausfithrungsbeispiele fiir das erfindungsgemaRe Verfahren
anhand der Figuren 2 und 3 naher erldutert. Soweit im folgenden Bezugsziffern
genannt werden, bezeichnen diese Bestandteile der Vorform, wie sie in Figur 1

dargestelit sind.

Beispiel 1:

GeméR Figur 2 wird zunachst ein aus Kern 1 und Mantelschicht 2 bestehender Kern-
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Mantelistab 1, 2 durch AuRenabscheidung nach dem OVD-Verfahren hergestellt. Der
Kern 1 besteht aus mit Germaniumdioxid dotiertem Quarzglas mit einem
Durchmesser von 12 mm‘, wahrend die Mantelschicht 2, die an den Kern 1
unmittelbar angrenzt, aus undotiertem Quarzglas mit einem AuRendurchmesser von
18 mm gebildet ist. Hieraus ergibt sich fir den Kern-Mantelstab 1,2 ein du/dk-
Verhaltnis von 1,5. Der Brechungsindex des Kernglases (Quarzglas des Kerns) ist
um 0,005 héher als der Brechungsindex des ihn umgebenden Mantelglases
(Quarzglas der inneren Mantelschicht). Der mittlere OH-Gehalt im Kern 1 (Uber den

radialen Querschnitt gemessen) liegt unterhaib von 30 Gew.-ppb.

Der Kern-Mantelstab 1,2 wird anschlieBend mit einem Hullrohr 3 aus undotiertem,
synthetischem Quarzglas unter Bildung eines Kernstabs 4 mit einem
AuBendurchmesser von 30 mm umhtillt. Hieraus ergibt sich fiir den Kernstab 4 ein
dw/dk-Verhaditnis von 2,5

AnschlieBend wird ein Uberfangrohr 5 in Form eines undotierten, porésen
Quarzglaskérpers (,Sootkdrper) nach dem OVD-Verfahren erzeugt, indem SiO,-
Partikel auf einem Al,O3-Rohr, das einen AuRendurchmesser von 38 mm hat,
abgeschieden werden. Im Anschluss an den Abscheideprozess wird das Al,Os-Rohr

entfernt. Das Uberfangrohr 5 weist eine mittlere Dichte von etwa 0,5 g/cm3 auf.

Um die Anzahl an Stérstellen an der Grenzflache zwischen Uberfangrohr 5 und
Kernstab 4 méglichst gering zu halten, wird der Kernstab 4 flammenpoliert.
AnschlieBend wird der Kernstab 4 in die Bohrung des Uberfangrohres 5 eingefiihrt
und durch Haltevorrichtungen darin unter Bildung eines Ringspaltes mit einer Weite
von etwa 4 mm zentriert. Die Haltevorrichtungen gewahrleisten, dass Kernstab 4 und
Uberfangrohr 5 konzentrisch zusammenschmelzen. Im Anschluss wird die
Anordnung aus Uberfangrohr 5 und Kernstab 4 in einem Ofen auf 1000°C aufgeheizt
und ca. 60 min auf dieser Temperatur gehalten. Die Ofenatmosphére besteht dabei
aus einem Helium-Chlor-Gemisch, wodurch das Uberfangrohr 5 dehydratisiert und
zusatzlich die Oberflache des Kernstabes 4 gereinigt wird. AbschlieRend wird das
Uberfangrohr 5 bei ca. 1400°C gesintert, indem die Anordnung aus Uberfangrohr 5

und Kernstab 4 einer Heizzone zugefiihrt und von der Unterseite beginnend
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zonenweise erweicht wird, wobei das Uberfangrohr 5 dichtsintert und auf den

Kernstab 4 aufschmilzt.

Die so hergestelite Quarzgias-Vorform 6 erhalt ihre vorgegebenen Endabmessungen
durch Abschleifen. Danach betragt ihr Durchmesser ca. 170 mm. Die Grenzflache
zwischen dem Kernstab 4 und dem Uberfangrohr 5 weist aufgrund der
Chlorbehandlung keine Blasen oder andere Fehler auf. Aufgrund der hohen
geometrischen Prazision von Kernstab 4 und Uberfangrohr 5 und der zentrischen
Halterung beim Sinterprozess zeichnen sich die aus der Vorform 6 gezogenen
Lichtleitfasern durch eine Kernexzentrizitat von weniger als 0,35 um aus.

Beispiel 2:

Nachfolgend wird ein weiteres Ausfilhrungsbeispiel fur das erfindungsgemaie
Verfahren anhand Figur 3 beschrieben. In einem ersten Verfahrensschritt wird ein
sogenanntes Substratrohr 7 bereitgestellt. Das Substratrohr 7 besteht aus mit Fluor
dotiertem Quarzglas, das nach dem OVD-Verfahren hergestelit wird. Das
Substratrohr 7 hat einen innendurchmesser von 20 mm und eine Wandstzrke von 3
mm. Der Fluorgehalt des Quarzglases liegt bei 2500 Gew.-ppm.

Auf der Innenwandung der Bohrung des Substratrohres 7 wird nach dem MCVD-
Verfahren durch Innenabscheidung eine innere Mantelschicht 2 aus fluordotiertem
Quarzglas erzeugt. Der Fluorgehalt der Mantelschicht 2 wird auf etwa 2500 Gew -
ppm eingestellt. Auf die Mantelschicht 2 wird eine Schicht aus germaniumhaltigen
Quarzglas abgeschieden. Der Germaniumgehalt dieser Schicht betragt 4,5 Gew.-%.
Das so innenbeschichtete Substratrohr 7 wird anschlieRend unter Bildung eines
Kernstabes 4 kollabiert. Die germaniumhaltige Schicht bildet dabei den Kern 1 mit
einem Durchmesser von 7 mm. Die Wandstarke der Mantelschicht 2 betragt 3 mm im
Kernstab 4 und der Durchmesser des Substratrohres 7 betragt 19 mm. Das dy/dk-
Verhaltnis liegt somit bei 2,7.

Der Unterschied der Brechungsindices von Kern 1 und Mantelschicht 2 betragt ca.
0,005. Der mittlere OH-Gehalt im Kernstab 4 (iiber den radialen Querschnitt
gemessen) liegt unterhalb von 30 Gew.-ppb. Die Oberflache des Kernstabes 4 wird
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mittels Knallgasbrenner flammenpoliert.

In einem weiteren Verfahrensschritt wird ein Uberfangrohr 5 in Form eines
undotierten, porésen Quarzglaskorpers (,Sootkérper’) nach dem OVD-Verfahren
erzeugt, indem SiO,-Partikel auf einem Al,O;-Rohr, das einen AuRendurchmesser
von 38 mm hat, abgeschieden werden. Im Anschluss an den Abscheideprozess wird
das Al,O3-Rohr entfernt. Das Uberfangrohr 5 weist eine mittlere Dichte von etwa

0,5 g/cm”® auf.

Anschlieend wird der Kernstab 4 in die Bohrung des Uberfangrohres 5 eingefiihrt
und durch Haltevorrichtungen darin unter Bildung eines Ringspaltes mit einer Weite
von 4 mm zentriert. Die Haltevorrichtungen gewahrleisten, dass Kernstab 4 und
Uberfangrohr 5 konzentrisch zusammenschmelzen. Im Anschiuss wird die
Anordnung aus Uberfangrohr 5 und Kernstab 4 in einem Ofen auf 1000°C aufgeheizt
und ca. 60 min auf dieser Temperatur gehalten. Die Ofenatmosphare besteht dabei
aus einem Helium-Chlor-Gemisch, wodurch das Uberfangrohr 5 dehydratisiert und
zusatzlich die Oberflache des Kernstabes 4 gereinigt wird. Zum Zweck einer
Fluordotierung des porésen Uberfangrohres wird der Chlorgasstrom fir eine Dauer
von weiteren 60 min durch einen fluorhaltigen Gasstrom ersetzt.

AnschlieBend wird das Uberfangrohr 5 bei 1400°C gesintert, indem die Anordnung
aus Uberfangrohr 5 und Kernstab 4 einer Heizzone zugefiihrt und von der Unterseite
beginnend zonenweise erweicht wird. Das Quarzglas des Uberfangrohres 5 sintert
dabei und schrumpft unter Bildung der Quarzglas-Vorform 6 auf den Kernstab 4 auf.

Die so hergestellte Vorform 6 ist aufgrund ihres radialen Brechzahlprofils zur
Herstellung von Lichtleitfasern des Typs ,depressed-clad® geeignet. Sie erhalt ihre
vorgegebenen Endabmessungen durch Abschieifen der Zylindermantelfiache.
Danach betrégt ihr Durchmesser ca. 100 mm. Die Grenzfliche zwischen dem
Kernstab 4 und dem Uberfangrohr 5 weist aufgrund der Chlorbehandlung keine
Blasen oder andere optische Fehler auf. Aufgrund der hohen geometrischen
Prazision des Kernstabes 4 und des Uberfangrohres 5 und der zentrischen Halterung
beim Sinterprozess zeichnen sich die aus der Vorform 6 gezogenen Lichtleitfasern

eine Kernexzentrizit4t von weniger als 0,35 um aus.
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Patentanspriiche

. Verfahren zur Herstellung einer Quarzglas-Vorform fir Lichtleitfasern durch

Bereitstellen eines Kernstabs, der einen Kern aus Quarzglas mit einem ersten
Brechungsindex und einen den Kern radial begrenzenden Mantel, der
mindestens eine an den Kern angrenzende, innere Mantelschicht aus
Quarzglas mit einem zweiten Brechungsindex aufweist, umfasst, und
Uberfangen des Kernstabs mit einem Uberfangrohr aus porésem Quarzglas,
indem das Uberfangrohr gesintert wird und dabei auf den Kernstab
aufschrumpft, dadurch gekennzeichnet, dass der Kern (1) und die innere
Mantelschicht (2; 3; 7) nach dem OVD-, MCVD-, PCVD- oder VAD-Verfahren
hergestellt werden, und dass der Kernstab (4) von einem nach dem OVD-
Verfahren hergestelliten Uberfangrohr (5) Uberfangen wird.

. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das Uberfangrohr

(5) eine Dichte im Bereich zwischen 0,4 und 0,7 g/cm® aufweist.

- Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Dichte des

Uberfangrohrs (5) mindestens 0,5 g/cm® betragt.

. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch

gekennzeichnet, dass die Differenz zwischen erstem und zweitem
Brechungsindex mindestens 0,003 betragt.

. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch

gekennzeichnet, dass ein Kernstab (4) eingesetzt wird, bei dem das Verhaltnis
von Kernstab-AuRendurchmesser und Kern-Durchmesser drei oder kleiner ist.

. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch

gekennzeichnet, dass ein Uberfangrohr (5) mit einem Innendurchmesser von
mindestens 30 mm eingesetzt wird.

. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch

gekennzeichnet, dass der Kernstab (4) aus dem Kern und der inneren
Mantelschicht (2; 3: 7) gebildet wird.
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8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass der Kernstab vor dem Uberfangen mit einem Hiillrohr

aus Quarzglas umhiillt wird.

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass das Uberfangrohr (5) einer Chlorbehandiung durch
Erhitzen in chlorhaltiger Atmosphére bei einer Temperatur oberhalb von 700 °C
unterzogen wird.

10.Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass der
AuBendurchmesser des Kernstabes (4) und der Innendurchmesser des
Uberfangrohres (5) so gewahlt sind, dass wahrend der Chlorbehandlung
zwischen dem Uberfangrohr (5) und dem darin eingesetzten Kernstab (4) ein
Ringspalt verbleibt.

11.Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass das Uberfangrohr (5) mit Fluor zu dotiert wird.

12.Verfahren nach Anspruch 9 oder 10 und 11, dadurch gekennzeichnet, dass die
Fluordotierung vor dem Sintern und nach der Chlorbehandlung erfolgt.

13.Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass ein Uberfangrohr (5) eingesetzt wird, dessen
Wandstarke ein UbermaR aufweist derart, dass nach dem Aufschrumpfen des
Uberfangrohres (5) eine Quarzglas-Vorform erhalten wird, die einen
Durchmesser aufweist, der groRer ist als ein fiir die Vorform (6) vorgegebener

Soll-Durchmesser.

14.Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass der Soll-
Durchmesser der Vorform (6) durch mechanische Bearbeitung eingestelit wird.

15. Quarzglas-Vorform fiir Lichtleitfasern, hergestellt nach einem der Anspriiche 1
bis 14, umfassend einen Kernstab, der einen Kern aus Quarzglas mit einem
ersten Brechungsindex und einen den Kern radial umgebenden Mantel, der
mindestens eine an den Kern angrenzende, innere Mantelschicht aus
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Quarzglas mit einem zweiten Brechungsindex aufweist, und mit einer den
Kernstab umhillenden zweiten Mantelschicht, dadurch gekennzeichnet, dass
der Kern (1) und die innere Mantelschicht (2; 3; 7) nach dem OVD-, MCVD-,
PCVD- oder VAD-Verfahren hergestelit sind, und dass mindestens ein Teil der
zweiten Mantelschicht aus einem aus porésem Quarzglas gesinterten und beim
Sintern auf den Kernstab (4) aufgeschrumpften und nach dem QVD-Verfahren
hergestellten Uberfangrohr (5) aus porésem Quarzglas gebildet ist.
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WPI Data, PAJ, EPO-Internal

C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kategorie® | Bezeichnung der Veroffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile Betr. Anspruch Nr.

X US 4 775 401 A (FLEMING D A ET AL) 1,15
4. Oktober 1988 (1988-10-04)
Spalte 5, Zeile 46 - Zeile 66

X US 4 737 179 A (TANAKA G ET AL) 1,15
12. April 1988 (1988-04-12)
Anspriiche 1,3; Beispiele 1-3
X US 3 932 162 A (BLANKENSHIP M G) 1,15
13. Januar 1976 (1976-01-13)

Spalte 8, Zeile 6 - Zeile 20; Anspruch 1

X PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 15
vol. 14, no. 77,

14. Februar 1990 (1990-02-14)

& JP 01 294548 A (NIPPONT&T CORP),
28. November 1989 (1989-11-28)

Y Zusammenfassung 1
Weitere Versffentiichungen sind der Fortsetzung von Feld G zu IE Siehe Anhang Patentfamilie
entnehmen
° Besondere Kategorien von angegebenen Veréffentlichungen "T* Spatere Verdffentlichung, die nach dem internationalen Anmeldedatum

pn = ; . ; N - oder dem Prioritdtsdatum veréffentlicht worden ist und mit der
A" Veroffentlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert, Anmeldung nicht Kollidiert, sondern nur zum Verstandnis des der

“aber nicht als besondgrs bedeutsam anzusehen ist . : Erfindung zugrundeliegenden Prinzips oder der ihr zugrundeliegenden
*E* &fteres Dokument, das jedoch erst am oder nach dem internationalen Theorie angegeben ist

Anmeldedatum veroffentlicht worden ist "X* Veréffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung

*L* Verdffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritatsanspruch zweifelhaft er— kann allein aufgrund dieser Verdffentlichung nicht als neu oder auf
scheinen zu lassen, oder durch die das Veréffentlichungsdatum einer erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden
anderen im Recherchenbericht genannten Verdffentlichung belegt werden s Verdffentiichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
soll oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet
ausgefihrt) werden, wenn die Veroffentlichung mit einer oder mehreren anderen

*0* Veroftentlichung, die sich auf eine mindliche Offenbarung, Verbffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und
eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere MaBnahmen bezieht diese Verbindung fiir einen Fachmann naheliegend ist

*P* Verdffentlichung, die vor dem internationalen Anmeldedatum, aber nach

dem beanspruchten Prioritatsdatum veréffentlicht worden ist *&" Veroffentlichung, die-Mitglied derselben Patentfamilie ist

Datum des Abschlusses der internationalen Recherche Absendedatum des intemationalen Recherchenberichts
31. Januar 2001 06/02/2001
Name und Postanschrift der Internationalen Recherchenbehérde Bevollméchtigter Bediensteter

Europaisches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2
NL - 2280 HV Rijswijk

Tel. (+31~70) 340-2040, Tx. 31 651 epo ni,

Fax: (+31-70) 340-3016 Stroud, J
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C.(Fortsetzung) ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kategorie®

Bezeichnung der Veréffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile Betr. Anspruch Nr.

EP 0 598 349 A (SHIN ETSU QUARTZ PROD CO
LTD) 25. Mai 1994 (1994-05-25)
Anspriiche 9,13,22

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN

vol. 15, no. 133,

2. April 1991 (1991-04-02)

& JP 03 016930 A (FUJIKURA LTD),
24. Januar 1991 (1991-01-24)
Zusammenfassung

CHEMICAL ABSTRACTS, vol. 113, no. 6,
6. August 1990 (1990-08-06)
Columbus, Ohio, US;

abstract no. 45175d,
XP000188426

Zusammenfassung

& JP 01 294548 A (NT&T CORP)

28. November 1989 (1989-11-28)

GB 2 109 367 A (PIRELLI GENERAL PLC)
2. Juni 1983 (1983-06-02)
das ganze Dokument

EP 0 176 263 A (NORTHERN TELECOM LTD)
2. April 1986 (1986-04-02)
das ganze Dokument

EP 0 392 599 A (PHILIPS PATENTVERWALTUNG
GMBH) 17. Oktober 1990 (1990-10-17)

in der Anmeldung erwdhnt

das ganze Dokument

US 4 675 040 A (TANAKA G ET AL)
23. Juni 1987 (1987-06-23)

in der Anmeldung erwahnt

das ganze Dokument

15

15

1,15

1,15

1,15

1,15
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uUs 4775401 A 04-10-1988 AU 582508 B 23-03-1989
AU 1776588 A 22-12-1988
CA 1318130 A 25-05-1993
CN 1030221 A 11-01-1989
DE 3864100 A 12-09-1991
DK 333588 A 31-03-1989
EP 0300610 A 25-01-1989
JP 1018928 A 23-01-1989
JP 2690106 B 10-12-1997

us 4737179 A 12-04-1988 JP 2015091 C 02-02-1996
JP 7053591 B 07-06-1995
JP 62123035 A 04-06-1987

US 3932162 A 13-01-1976 AT 382361 B 25-02-1987
AT 463175 A 15-12-1980
CA 1061565 A 04-09-1979
DE 2523401 A 08-01-1976
FR 2275786 A 16-01-1976
GB 1466496 A 09-03-1977
IT 1039119 B 10-12-1979
JP 1208562 C 29-05-1984
JP 51014336 A 04-02-1976
JP 58043336 B 26-09-1983
NL 7507399 A 23-12-1975
SE 407566 B 02-04-1979
SE 7507035 A 23-12-1975

JP 01294548 A 28-11-1989 JP 2653828 B 17-09-1997

EP 0598349 A 25-05-1994 CN 1089580 A,B 20-07-1994
DE 69319999 D 03-09-1998
DE 69319999 T 18-03-1999
DK 598349 T 26-04-1999
Wo 9411317 A 26-05-1994
ES 2120467 T 01-11-1998
FI 935138 A 20-05-1994
JP 3061714 B 10-07-2000
JP 7109141 A 25-04-1995
JP 2000203860 A 25-07-2000
KR 133027 B 14-04-1998
RU 2096355 C 20-11-1997
us 5837334 A 17-11-1998
us 5785729 A 28-07-1998
JP 7109135 A 25-04-1995
JP 2980501 B 22-11-1999
JP 7109136 A 25-04-1995

JP 03016930 A 24-01-1991 KEINE

JP 01294548 A 28-11-1989 JP 2653828 B 17-09-1997

GB 2109367 A 02-06-1983 KEINE

EP 0176263 A 02-04-1986 CA 1236695 A 17-05-1988
DE 3581250 D 14-02-1991
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us 4648891 A 10-03-1987
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JP 2293340 A 04-12-1990
us 5090980 A 25-02-1992

US 4675040 A 23-06-1987 JP 1743855 C 15-03-1993
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