
(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　光ファイバプレフォーム クラッドの製造のために、ゾルを製造して、円筒形ゲルを
得るために高速回転下にゾルをゲルにして、ウェットゲルを超臨界乾燥によって多孔質ド
ライゲルへと乾燥させ、かつ該ドライゲルを熱処理によって緻密化して完全緻密化ガラス
にするゾル－ゲル法において、緻密化熱処理が純粋酸 での焼成処理を含み、かつこの
処理の間にゲルを少なくとも１回の減圧段階にさらし、その際、前記の減圧が３００ミリ
バール に等しいか又はそれ未満であることを特徴とする方法。
【請求項２】
　少なくとも１回の減圧段階 圧力が０．０５～０．１バール

である、請求項１記載のゾル－ゲル法。
【請求項３】
　焼成処理を３５０℃～９００℃の温度で実施する、請求項１記載のゾル－ゲル法。
【請求項４】
　ゾルを １種以上のシリコンアルコキシド 熱分解シリカの懸濁液 又は１種以上
のシリコンアルコキシド 熱分解シリカ の混合物を使用して製造する、請求項１記載の
ゾル－ゲル法。
【請求項５】
　光ファイバクラッドを、ゾル容量より大きい内部容量を有する円筒形鋳型中にゾルを注
入し、該鋳型を完全なゲル化のために必要な全時間にわたってその軸を中心に高速で回転
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させることによって得る、請求項１記載のゾル－ゲル法。
【請求項６】
　クラッド及び中央ロッドを有する完全な光ファイバプレフォームを、鋳型と同軸で配置
されたロッドを有する円筒形鋳型中にゾルを注入し、かつ該ロッドの直径により規定され
る速度で鋳型を回転させることによる、請求項１記載のゾル－ゲル法。
【請求項７】
　ロッドが混合組成物ＳｉＯ２ －ＧｅＯ２ の円筒形の完全緻密化ガラスロッドであり、か
つゾルが酸化ケイ素前駆物質だけを含有する、請求項６記載のゾル－ゲル法。
【請求項８】
　ウェットゲルを超臨界乾燥する前に、ゲル細孔中の液体をより低い超臨界定数を有する
別の液体と少なくとも１回交換する、請求項１記載のゾル－ゲル法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は光ファイバプレフォーム又はクラッドの製造のためのゾル－ゲル法に関する。
【０００２】
　よく知られているように、遠距離通信で広範に使用される光ファイバは中央部、いわゆ
る「コア」及びコアを取り囲む、一般に「クラッド」と呼ばれる外被によって構成される
。コアとクラッドとの間の０．１～１％の範囲の屈折率の差によってコア中に光が閉じこ
められる。前記の屈折率の差はコアとクラッドに関する化学組成の差によって得られる。
【０００３】
　多くの組み合わせが研究されているが、最も一般的なものは酸化ゲルマニウムでドープ
された酸化ケイ素ガラスコア（ＧｅＯ２ －ＳｉＯ２ ）がＳｉＯ２ ガラスクラッドによって
取り囲まれたものである。最も広範に使用される光ファイバは１つの光路だけを許容する
特徴を有するモノモード光ファイバである。これらの光ファイバは一般に４～８μｍのコ
ア径並びに１２５μｍのクラッドの外径を有する。
【０００４】
　光ファイバの品質を評価するのに最も重要なパラメータは、その光損失であり、光損失
は主に光ファイバにおける光の吸収及び散乱機構によるものであり、かつファイバ１ｋｍ
あたりのデシベル（ｄＢ／Ｋｍ）で測定される。
【０００５】
　当業者によく知られているように、ＵＶ減衰は主にファイバコア中に存在するカチオン
（例えば遷移金属カチオン）による吸収によるものであるが、一方でＩＲ領域での減衰は
主にガラス中に存在することがある－ＯＨ基による吸収によるものである。その間に、光
損失は主にガラス密度の不均一性並びにファイバ構造中の欠陥、例えばコア－クラッド接
触面での欠陥、ファイバ中の気泡又は亀裂又は製造プロセスの結果としてファイバ中に混
入した不純物による屈折率の変動に起因する散乱現象によるものである。
【０００６】
　光ファイバは２２００℃周辺の温度でプレフォームを線引することによって製造される
。該プレフォームは最終的なファイバにおけるコアとクラッドに相当する内部ロッド及び
外被からなるファイバ製造における中間製品である。プレフォーム中のマントル対ロッド
の直径比は最終的なファイバにおけるクラッド対コア比と同一である。以降、用語ロッド
及びコアはプレフォームの内側部分と最終的なファイバの内側部分のそれぞれのために用
いら、一方で用語クラッドはプレフォームとファイバの両者の外側部分を示すために用い
られる。
【０００７】
　市販の光ファイバのクラッドが基本的な化学蒸着（ＣＶＤ）法の幾つかの変法によって
製造されることは公知である。全てのＣＶＤに由来する方法は一般に酸素（Ｏ２ ）及び塩
化ケイ素（ＳｉＣｌ４ ）又は塩化ゲルマニウム（ＧｅＣｌ４ ）を含有す気体混合物を酸水
素炎トーチ中で使用して、以下の反応に従ってＳｉＯ２ 及びＧｅＯ２ を製造することを含
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む。
【０００８】
　ＳｉＣｌ４ （気）　＋Ｏ２ 　（気）→ＳｉＯ２ （固）＋２Ｃ１２ （気）　（Ｉ）
　ＧｅＣｌ４ （気）　＋Ｏ２ 　（気）→ＧｅＯ２ （固）＋２Ｃ１２ （気）　（ＩＩ）
　こうして製造される酸化物を、心棒上に粒子形（いわゆる「スート」）で堆積させて、
該心棒を抜き去るか、又は選択的に最終的なファイバの一部として後に線引される管状シ
リカ支持体の内表面上に堆積させてよい。
【０００９】
　ＣＶＤを基礎とする方法は約０．２ｄＢ／Ｋｍ（１．５５μｍの透過光の波長で）ほど
の低い損失を有する光ファイバの製造を可能し、かつこの分野の技術水準であると判明し
ている。
【００１０】
　これらの製造法は性能の観点では非常に満足のいく形態であるが、その製造速度は制限
されており、従って高い製造費用をもたらす。
【００１１】
　ゾル－ゲル法は、ＣＶＤに関して多くの変更が考慮されるが、その全てが以下の工程を
含むことを特徴とする、溶液から出発するガラス又はセラミックの製造のための化学的方
法である：
　－　ゾルの製造。この工程で、その酸化物が生成されるべきカチオンを含有する前駆物
質を液体媒体中に分散又は溶解させる。前駆物質の性質に依存して、該液体媒体は水、ア
ルコール又は水性アルコール混合物であってよい。前駆物質の分散又は溶解は、酸のよう
な化学的な措置又は激しい撹拌又は超音波撹拌のような機械的及び／又は物理的な措置を
用いて促進できる。ケイ素の場合に、通常使用される前駆物質は、アルコキシド、例えば
Ｓｉ（ＯＣＨ３ ）４ （テトラメチルオルトシラン又はＴＭＯＳ）及びＳｉ（ＯＣＨ２ ＣＨ

３ ）４ （テトラエチルオルトシラン又はＴＥＯＳ）又は前記の反応（Ｉ）に従って製造さ
れる熱分解シリカのナノ粒子であり、この形のシリカの市販されている例はデグッサＡＧ
社によって製造されるアエロシルＯＸ５０（ Aerosil OX 50）である。混合酸化物組成物
は前記の工程で１種以上のカチオンの前駆物質を含むゾルを製造することによって得られ
る。
【００１２】
　－　ゾルのゲル化。この工程では、前駆物質分子又は粒子を反応させ、カチオン－酸素
結合の三次元網状構造を形成させる。このプロセスの最終結果は、最初に前駆物質の形で
添加されたカチオンの全量を実質的に含む無機ポリマーから構成される多孔質モノリスで
ある。
【００１３】
　－　ウェットゲルの乾燥。先の工程で製造されたゲルは、その細孔中に、最初にゾルの
溶剤として存在していた液体、あるいはプロセス間に添加又は生成する他の液体を含有す
る。この工程で、ゲル細孔中の液相を完全に除去される。これは、いわゆる「キセロゲル
」が得られる液相の通常の蒸発又はいわゆる「エアロゲル」が得られる液体の超臨界抽出
によって達成できる。キセロゲル及びエアロゲルは幾つかの物理的特徴について異なる。
キセロゲルは一般にエアロゲルの細孔より小さい直径の細孔を有し、またキセロゲルは一
般に親水性表面を有するが、一方でエアロゲルは一般に疎水性表面を有する。上記の差異
にかかわらず、ドライゲル（キセロゲルとエアロゲルの両者）は実質的にＣＶＤ法の生成
物に相当する。
【００１４】
　こうして得られたドライゲルを次いで適当な熱処理によって相応のガラスに緻密化して
よい。ドライゲルの緻密化温度は使用される前駆物質及び製造法に依存して約９００℃～
高くて１５００℃である。エアロゲルは一般にキセロゲルよりも高い緻密化温度を有する
。
【００１５】
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　よく知られているように、ドライゲルの完全な緻密化のための熱処理の間に、化学洗浄
のための作業を含んでよい。これらの処理によって、有機金属前駆物質（例えば前記のＴ
ＭＯＳ及びＴＥＯＳ）からのゲル中に残る有機不純物並びに水、ゲル網状構造中のカチオ
ンに結合されたヒドロキシル基又は不所望の金属の原子を除去することができる気相「洗
浄」工程のためにドライゲルの多孔性を利用できる。
【００１６】
　一般に有機不純物の除去は、約２００～８００℃の温度でドライゲル中に酸化性雰囲気
（酸素又は空気）を注入することによって実施される焼成処理によって実現される。
【００１７】
　水、ヒドロキシ基及び金属異物の除去は、ゲル細孔中にＣｌ２ 、ＨＣｌ又はＣＣｌ４ を
、あるいは窒素又はヘリウムのような不活性ガスとの混合物で約４００～８００℃の温度
で注入する精製処理によって実現される。
【００１８】
　最後の工程は、一般に不活性ガス、例えば窒素、ヘリウム又はアルゴンで実現される洗
浄処理であり、それにより塩素又は塩素含有ガスがゲル細孔から完全に除去される。上記
の処理の後に、ゲルを最終的に、Ｈｅ雰囲気下に９００℃より高い温度、通常は１２００
℃を超過した温度で加熱することによって緻密化させ、完全緻密化ガラスにする。
【００１９】
　上記に簡単に述べた洗浄処理は、緻密化の後に得られるガラスが殆どの適用（一般に機
械的部材又は光学部材）のために好適な程度にまでゲルを洗浄する際に効果的である。
【００２０】
　しかしながらこれらの洗浄処理は微量の気体状化合物を緻密化ガラス中に残すことが判
明している。ファイバを線引するために必要とされる１９００～２２００℃の範囲の温度
での加熱の間に、前記の微量の気体状化合物は微視的な気泡をもたらし、該気泡は破壊開
始の中心となり、ひいてはファイバ破断を引き起こし、かつ従来の方法を光ファイバ製造
のために不適なものとしている。
【００２１】
　気泡の形成を回避することは幾つかの特許の課題である。
【００２２】
　米国特許第４，７０７，１７４号からゾル－ゲル法によって製造されたガラス体の焼結
の間に、多孔質シリカ体にフッ素化合物を添加することによって気泡を回避することは公
知である。しかしながらフッ素はガラスの屈折率に悪影響（特に下げる）を及ぼすので、
その使用は光学的適用のためのガラスの製造においては望ましくない。
【００２３】
　米国特許第５，１４５，５１０号は、ドライゲル粉末中の残留ＯＨ基をほぼ完全に排除
し、これらを１０００℃を超過する温度で１０％～１００％の蒸気を含有する雰囲気中で
処理することによってゾル－ゲル法により得られたガラス中の気泡の形成を回避すること
が可能であることが開示されている。しかしながらこの方法はゾル－ゲル法により得られ
た粉末のために特異的であり、従って光ファイバプレフォームのゾル－ゲル法を介してそ
の最終形に直接製造するためには適用できない。
【００２４】
　米国特許第５，２３６，４８３号は、キセロゲル由来のガラスに適用されて、該ガラス
を気泡の形成が引き起こされることなく光ファイバに線引できる方法を開示している。前
記の方法は、１５００～２２００℃の温度で１０秒から５時間の時間にわたり緻密化ガラ
スを熱的後処理し、引き続き最終的なガラスに機械的応力を生じさせないために１２００
℃未満に徐々に冷却することからなる。前記の特許に開示される方法はキセロゲル由来の
ガラスにのみ適用できる。しかしながらキセロゲルは乾燥のために非常に長い時間を要す
るという欠点を有する（該特許中の実施例で、より大きな寸法の試験片について少なくと
も７日から２０日までの乾燥時間が示されている）。
【００２５】
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　工業的方法の観点から、乾燥ゲル体の寸法にかかわらず、超臨界的な乾燥は２～３日を
要するのでエアロゲル経路を介してガラスを製造することがより良好である。
【００２６】
　ＵＳ５，２３６，４８３号による方法は、エアロゲル由来のガラスに米国特許第５，２
３６，４８３号の熱処理を行うことは後続のファイバ線引作業における気泡の形成を妨げ
ないことを示している。
【００２７】
　従って本発明の課題は、線引して技術水準のＣＶＤにより得られるファイバに匹敵する
特性を有する光ファイバを得るのに適当な、光ファイバプレフォーム又はクラッドの製造
のためのゾル－ゲルに基づく方法を提供することである。
【００２８】
　前記課題は、光ファイバクラッド又は完全なプレフォームの製造のために、ゾルを製造
して、高速回転下にゾルをゲルにして、円筒形ゲルを得て、そのウェットゲルを超臨界乾
燥によって多孔質ドライゲルへと乾燥させ、かつ該ドライゲルを熱処理によって緻密化し
て完全緻密化ガラスを得るゾル－ゲル法において、緻密化熱処理が純粋な酸素又は酸素及
び１種以上の不活性ガスの混合物下での焼成処理を含み、かつこの処理の間にゲルを少な
くとも１つの減圧段階にさらし、その際、前記の減圧が３００ミリバール

に等しいか、又はそれ未満であることを特徴とする方法によって解決される。
【００２９】
　不活性ガスとしてヘリウム、アルゴン又は窒素のような希ガスを使用してよい。
【００３０】
　本発明の方法はエアロゲル由来のガラスからファイバを線引する間に気泡が形成する問
題を克服している。本発明により、意想外にもキセロゲルとは異なり、エアロゲルは比較
的低い温度で微量のガスを吸収し、これは後続の多孔質ゲルのガス洗浄処理又は得られる
緻密化ガラスのアニーリング処理、例えば米国特許第５，２３６，４８３号の処理によっ
て排除できないが、一方でこれらの微量のガスは比較的低い温度で焼成の間に少なくとも
１つの減圧段階で排除することができることが判明した。
【００３１】
　本発明によるゾル－ゲル法の第一工程はいずれの公知のゾル－ゲル法によっても実施で
きる。例えばゾルをアルコキシド（ＴＭＯＳ又はＴＥＯＳ又は類似の化合物）又は、代わ
りに前記のアエロシルＯＸ５０のような熱分解シリカの懸濁液を使用して製造できる。ま
たゾルを、米国特許第４，６８０，０４８号に開示されるアルコキシド及び熱分解シリカ
の混合物を使用して製造することもできる。
【００３２】
　種々のゾルの安定化は、公知技術による化学添加剤を使用することによって達成できる
。例えばアルコキシドをベースとするゾルは約２未満のｐＨ値（酸の添加）でゲル化に対
して安定であり、一方で熱分解シリカをベースとするゾルは、例えば１１を上回る高いｐ
Ｈ値（塩基の添加）で安定である。他の添加剤、例えば高められた機械的強度のゲルを得
るのに役立つ孔隙径分布の制御のための薬剤を添加してよい。これらの添加剤は、例えば
グリセロール、ホルムアミド及び米国特許第４，８５１，１５０号に開示されるシュウ酸
のような酸、米国特許第４，８１０，６７４号に開示されるトリオキサン、米国特許第５
，２４０，４８８号に開示されるポリマー又は米国特許第５，１９６，３８２号のケトマ
ロン酸である。ゾルの均一性は機械的撹拌又は超音波撹拌によって保証できる。
【００３３】
　こうして製造されるゾルは温度変化又は、特にｐＨ変化、酸性ゾルの場合に４～６の範
囲のｐＨ増加又は塩基性ゾルの場合に約１０．５未満のｐＨ値の低下によって不安定化さ
せ、かつゲルを生じさせることができる。
【００３４】
　よく知られているように、クラッドの形状はゾル容量より高い内部容量を有する円筒形
鋳型中にゾルを注入し、該鋳型を完全なゲル化のために必要な時間全体にわたってその軸
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を中心に高速で回転させることによって容易に得ることができる。
【００３５】
　その技術は、例えば米国特許第４，６８０，０４５号及び同第４，７２６，８２８号に
記載されている。
【００３６】
　選択的にクラッドと中央ロッドを有する光ファイバプレフォームは、適当な外径の第二
の円筒体を備え、それが第一の鋳型円筒体の内側に中央に包含されている円筒形鋳型中に
ゾルを注入することによって得ることができる。第二の円筒体は抜去によって除去でき、
かつゾルのゲル化の後、離液が生じる前に除去せねばならない。この技術は米国特許第５
，２４０，４８８号に記載されている。このようにしてプレフォームのクラッドを作成で
きる。
【００３７】
　本発明によればクラッド及び中央ロッドを有する完全な光ファイバプレフォームは、鋳
型と同軸に配置された前記ロッドを有する円筒形鋳型中にゾルを注入し、かつロッドの直
径により規定される速度で回転させることによって得られる。
【００３８】
　完全なプレフォームは国際特許出願ＷＯ００／５３５３６号の教示により当該出願の名
において得ることができ、ハードボディの周りにゲルが形成する問題を克服している。こ
れは一般に、ゲル化の間に三次元ゲル網状構造の形成が該材料に数パーセントの側方寸法
の収縮及び減少をもたらすので不可能である。
【００３９】
　通常ハードボディの周りに形成するゲルはこの収縮効果のゆえに亀裂を生じる。しかし
ながら前記の国際出願によれば、鋳型と同軸に配置された前記のボディを有する鋳型中に
ゾルを注入し、かつハードボディの直径により規定される速度で鋳型を回転させることに
よってハードボディの周りにゲルが得られる。完全な光ファイバプレフォームの製造の場
合に、ハードボディは混合組成物ＳｉＯ２ －ＧｅＯ２ の円筒形の完全緻密化ガラスロッド
であってよく、一方でゾルはＳｉＯ２ ガラス前駆物質だけを含有する。
【００４０】
　得られたウェットゲル（場合により内部ロッドを有するクラッド）を次いで細孔中の液
体の超臨界抽出の技術に従って、場合によりゲル細孔中の液体とより低い超臨界定数を有
する別の液体と少なくとも１回交換した後に、当業者によく知られた原理に従って乾燥さ
せる。
【００４１】
　前記の工程で製造されたドライゲルを次いで有機残留物の除去のための焼成を含む熱処
理、金属イオンの除去のための塩化物又は塩化物含有ガスでの処理、及び前記の処理の残
りを除くための不活性ガスによる最終的な「洗浄」の順序を行ってから、ガラスへの完全
緻密化を行ってよい。
【００４２】
　本発明によれば少なくとも１つの減圧段階を焼成処理の間に実施する。焼成処理は３５
～９００℃の温度で実施してよい。本発明の有利な変法において減圧段階の間の圧力は０
．００５～０．１バール であってよい。減圧段階（
実質的に真空下で行う）とは別に、かかる処理を酸素単独を含有するか又は希ガス又は１
種以上の不活性ガスとを組み合わせた雰囲気下に実施してよい。
【００４３】
　処理室中の減圧は含有ガスを、該処理室中に配置されたポートの１つに連結されたメカ
ニカルポンプで抜き出すことによって簡単に得られる。
【００４４】
　本発明を添付の図面を参照して以下に詳細に記載する：
　－　図１は第一の実施態様における本発明の方法の間の温度及び圧力のプロフィールを
図示するものである。
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【００４５】
　－　図２は第二の実施態様における本発明の方法の間の温度及び圧力のプロフィールを
図示するものである。
【００４６】
　図１によれば温度及び圧力のプロフィールは本発明の方法の特徴的な区分、すなわち焼
成の間に時間（時間の正確な値は示されていない）の関数として表される。温度プロフィ
ールは実線で示され、一方で圧力プロフィールは点線で示される。該図において最も単純
な本発明の方法の実施態様を表しており、その際、焼成の間に１つの減圧段階が適用され
る。熱処理の開始時に、ドライゲルを含む処理室を減圧し、所望の雰囲気、例えば純粋な
酸素で再充填する。次いで加熱を開始し、ゲルを室温から３５０℃を超過する温度にし、
この温度は９００℃程度の高さであってよい。図１による熱処理の間に、圧力をその初期
値の１バール から０．０１～０．５バール

（図ではＳ．Ａ．Ｐ、すなわち大気圧以下として示される）の値にまで１回低下さ
せ、次いで酸化性雰囲気中で１バール にまで戻す。有利には減圧値は
０．０５～０．１バール である。該図では加熱速度を
全温度範囲で一定に保った単純な場合を表している。しかしながら当業者に公知のように
、ドライゲルの熱処理（焼成の間）は、加熱傾斜と平坦温度が交互の幾つかの部分を有し
てよい。
【００４７】
　図２によれば、本発明の方法の第二の可能な実施態様を図示しており、そこでは同じ記
号は図１と同じ意味を有する。この第二の方法は図１に関して記載された方法と実質的に
類似しており、１つより多い減圧段階を使用する（該図はかかる処理３回の場合を例示し
ている）ことだけが異なる。この場合に、単純に例として種々の工程段階の温度が示され
ている。特にこの方法では、第一の減圧段階を比較的低い温度で、焼成が始まったばかり
では約４００℃周辺で適用する。第二の減圧段階は中間温度、約５００～７００℃の温度
で適用され、かつ第三の減圧段階は焼成処理の終点あたりで、約９００℃の温度でかつ平
坦温度期間の間に適用される。
【００４８】
　前記の任意の実施態様による焼成処理の完了後にドライゲルを引き続き公知のように処
理、すなわち塩素又は塩素含有ガス中での洗浄工程並びに最終緻密化処理し、その際、該
処理は一般に希ガス、例えばヘリウム下又は減圧下に実施される。
【００４９】
　前記の方法により得られる緻密化ゲルは、亀裂を生じずにＣＶＤにより得られるファイ
バの特性に匹敵する特性を有する光ファイバに線引するのに適している。線引作業はＣＶ
Ｄにより得られるプレフォームに通常採用される標準的な方法に従って実施する。
【００５０】
　本発明を更に以下の実施例により説明するが、該実施例は本発明を遂行する発明者によ
って目下考慮されたベストモードを表している。
【００５１】
　
　この例は従来の技術による石英クラッドの製造を記載している。
【００５２】
　微粒子汚染を伴わないクリーンな雰囲気でゾルを以下のように製造する。９００ｇのＴ
ＥＯＳ（テトラエチルオルトシラン）を０．０１ＮのＨＣｌ２７００ｇに添加し、機械的
に混合し、２種の不混和性の液体の液体エマルジョンを得て、かつ２５分間超音波撹拌を
行いＴＥＯＳ（テトラエチルオルトシラン）を加水分解する。加水分解により得られるエ
タノールを減圧下に蒸発器中で除去する。５７０ｇの熱分解ＳｉＯ２ （アエロシルＯＸ－
５０）を添加し、かつ３０００ｒｐｍで２０分間、かつ１００００ｒｐｍで１０分間の機
械的撹拌によって均質化する。該懸濁液を１０分間超音波撹拌し、１０００ｇで２０分間
遠心分離し、激しく撹拌しながら希ＮＨ４ ＯＨを添加することによってｐＨ４にし、かつ
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軸回転に適した円筒形鋳型に注入する。該鋳型の内部容量は２２６２ｍｌである。該鋳型
中に注入された懸濁液の容量は１９６５ｍｌである。密封された鋳型を１２００ｒｐｍで
回転させ、懸濁液をゲル化させる。８時間後に該ゲルをアセトン中で、ゲルを取り巻く液
体中のＨ２ Ｏ含量が≦０．１容量％になるまで脱水する。次いでアセトンをｎ－ヘプタン
に取り替え、該ゲルを２８０℃の温度及び５５バールの圧力で超臨界乾燥させた。
【００５３】
　以下の寸法を有する円筒形エアロゲルが得られる：
　外径＝７９．５ｍｍ、
　内径＝２９．０ｍｍ、
　長さ＝４４０ｍｍ
　該エアロゲルに次いで一連の熱処理を行い、完全緻密化二酸化ケイ素ガラスに変換する
。
【００５４】
　これらの処理を実施し、該エアロゲルを石英製の試料室を有する炉中に導入する。該石
英室はコンピュータ制御開閉弁を介して吸気路と排気路に連結し、かつ逆止弁を介して真
空ポンプに連結されている。
【００５５】
　特に該エアロゲルに以下の処理を行う：
　ｉ）有機成分を除去するための、試料室を室温で１バール の純粋酸
素で充填し、８時間にわたり８００℃に加熱することによる焼成工程、
　ｉｉ）ヘリウム中２０％ＨＣｌのガス混合物、総圧１バール を使用
することによる、８００℃で４６時間続く金属原子の除去工程；
　ｉｉｉ）微量のＨＣｌ及び任意の他のガス種を除去するための８００℃で１０時間行わ
れる１バール における純粋なヘリウム中での洗浄工程；
　ｉｖ）最後に１００℃／時間の速度でゲルを８００℃から１３８０℃にまで１バール

でヘリウム下に加熱することによる緻密化処理。
【００５６】
　前記方法の結果としてガラス円筒体が得られ、これは
・外径＝４２．０ｍｍ、
・内径＝１５．３ｍｍ、
・長さ＝２３２ｍｍ
を有する。
【００５７】
　この円筒体は試料１である。目視検査によって評価されたガラス品質は優れている。レ
ーザ検査によっても気泡は観察されない。
【００５８】
　
　この例は本発明による石英クラッドの製造を記載している。
【００５９】
　ドライエアロゲルを例１に記載されるのと同じ手順により製造する。このエアロゲルに
例１に記載されるのと同様に調整及び緻密化を行い、焼成段階のために別個に以下のよう
に実施する：室温で１バール の純粋酸素により試料室を充填し、４時
間にわたって８００℃に加熱し、０．０５バール で２時間、次
いで更に２時間１バール で、常に８００℃の温度を維持しつつ酸素中
で減圧下する。１バール から０．０５バール
への圧力変化を、プリセット時間において真空ポンプを動かし、一方で同時に吸気口及び
排気路弁を閉じ、次いで該ポンプを切り、かつ吸気口を開き、かつ排気路弁を開いて、所
望のガス中で大気圧に戻すコンピュータ使用プログラムを介して実施する。実質的に試料
１の寸法を有する完全緻密化ガラス円筒体が得られる。
【００６０】
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　この円筒体は試料２である。目視検査によって評価されたガラス品質は優れている。気
泡はレーザ検査によって観察されない。
【００６１】
　
　試料１及び２の高温挙動を比較する。
【００６２】
　試料１及び２を適切な炉中で空気中で１７５０℃の温度に１時間さらす。冷却後に、１
ｃｍ厚のスライドを前記の２試料から切り出し、透過型光学顕微鏡及びレーザ散乱によっ
て気泡に関して検査する。結果を第１表にまとめる。
【００６３】
　第１表
【００６４】
【表１】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【００６５】
　試料１及び２を次いで両者とも、光ファイバ線引のための線引塔の炉中で窒素雰囲気下
に２２００℃の温度にさらす。
【００６６】
　試料１は試験温度で該材料中に発生したかなりの気泡の存在のために効果的に線引する
ことはできない。
【００６７】
　試料２は完全な円筒形状の５ｍｍの直径の管に線引され、明らかに優れた光学的品質を
有する。
【００６８】
　次いで両方の試料からの材料を気泡の存在について透過型光学顕微鏡及びレーザ散乱に
よって検査する。結果を第２表にまとめる。
【００６９】
　第２表
【００７０】
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【表２】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【００７１】
　前記の高温試験の結果から明らかなように、本発明の方法により製造される試料２は非
常に高い温度（２２００℃）で処理し、かつ線引して、その断面を小さくすることができ
る。前記の方法において、試料中の機械的欠陥による機械的な問題を証拠づけるものはな
く、線引作業から得られる円筒体の光学的分析は気泡を示さず、光ファイバ通信における
使用のために適当な優れた光学的特性を示す。
【００７２】
　それに対して、従来の技術の試料１はより低い試験温度（１７５０℃）で既に小さい気
泡の形成を示し、該気泡はより高い試験温度（２２００℃）では数及び容量において増大
する。そのため試料１を光ファイバ形成に使用することは不可能である。
【００７３】
　試料１はこれらの気泡の存在のゆえに高い光散乱及び線引時の粗悪な機械的耐性をもた
らす。
【図面の簡単な説明】
【００７４】
【図１】図１は第一の実施態様における本発明の方法の間の温度及び圧力のプロフィール
を図示するものである
【図２】図２は第二の実施態様における本発明の方法の間の温度及び圧力のプロフィール
を図示するものである
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【 図 １ 】 【 図 ２ 】
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