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fremgangsmade til fremstilling af et glasrdemne til en optisk fiber,
hvor et glasrimateriale {lammehydrolyseres til dannelse of fine glas-
partikler, de fine glaspartikier afsattes pd et udgangssubstrat til
dannelse of &t porost riemne, det porose riemne dehydratiseres i en
atmosfere omfattende chior eller en chiorholcig forbindelse, og det
porese riemne sintres til dannelse af et transparent glasriemne, ved
hvilken fremgangsmide dehydratiseringstrinet eller dehydratise-
rings-/sintringstrinet udferes i et muffeiror fremstiliet af et materiale,
der indeholder:

{a) MgO og NJZO i en total mmwngde pd ikke over 0,2 vagtprocent,

{b) r:zoa i en maengde pi ikke over 0,03 vagtprocent, og

(c) kobber i en mengde pa 1kke over 0.3 ppm,

idet der ud [ra det {remstillede glasriemne {remstilies en optisk fiber,
der indeholder fmrre urenheder og som har forbedret lystransmissi-

onsdempning op mekanisk styrke.



10

15

20

25

30

35

DK 164099 B

1

Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmide til
fremstilling af et glasrdemne til en optisk fiber. Mere
specifikt angdr opfindelsen en fremgangsmade til
fremstilling af et glasrdemne til anvendelse ved
fremstilling af en optisk fiber indeholdende farre
urenheder og med forbedret lystransmissionsdempning og

mekanisk styrke.

Metoder, der er egnede til masseproduktion af et glasrdemne
til anvendelse ved fremstilling af en optisk fiber,
omfatter den aksiale dampfaseafsaztningsmetode (i det
felgende betegnet "yAD~-metoden") og den ydre
dampfaseafsaztningsmetode (i det felgende betegnet "OVPD-
metoden"). Disse afsztningsmetoder omfatter flammehydrolyse
af et glasramateriale sdsom SiCly, der eventuelt indeholder
et additiv (fx GeOy) i en oxyhydrogenflamme til dannelse af
fine glaspartikler af rent kvarts (5i0y) eller kvarts
indeholdende additivet, afsatning af fine glaspartikler pad
et udgangsemne til fremstilling af et porgst raemne
bestdende af en masse af fine glaspartikler (som ogsa
betegnes et "sodrdemne" eller "sodmasse") efterfulgt af
opvarmning og sintring af det porese rédemne ved en hgj
temperatur for at opnd et transparent raemne, dvs. et

glasraenne.

Ved VAD-metoden afszttes de fine glaspartikler pa det
roterende udgangsemne parallelt med emnets rotationsakse
for pa den mide kontinuerligt at fremstille et massivt
cylindrisk porest rdemne (jfr. USA-patentskrift nr.
4.135.901). Ved OVPD-metoden dannes flere lag af de fine
glaspartikler pd en roterende stav fremstillet af fx alumi-
niumoxid og kvartsglas fra en retning, der er vinkelret pa
stavens rotationsakse, til fremstilling af et cylindrisk
porest rdemne omkring staven (Jjfr. USA-patentskrift nr.
3.711.262, nr. 3.737.292 og nr. 3.737.293). Det sdledes
fremstillede porg¢se raemne opvarmes oOg sintres ved hgj
temperatur i en atmosfare af inert gas sasom helium for at
omdanne det til et transparent glasréemne.
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Det kraves for en praktisk anvendt optisk fiber, at den har
lav lystransmissionsdzmpning, og det er essentielt for den
optiske fiber, at den har en total lystransmissionsdampning
pd ikke over 1 dB/km ved en bglgelazngde pa 1,30 pm, som
anvendes til optisk kommunikation over lange afstande. Med
henblik herp& ber mzngden af residualt vand i den optiske
fiber, hvilket absorberer lys med en bgplgelzngde pa 1,38 um
og sdledes pdvirker lystransmisssion ved en bplgelzngde pa
1,30 pm, formindskes sd meget som muligt. Fig. 1 viser
sammenhzngen mellem mazngden af residualt vand (ppm) i den
optiske fiber og forsgelsen af lystransmissionsdzmpningen
ved en bglgelangde pd 1,30 pgm (dB/km). Som det kan ses i
fig. 1 beor mengden af residualt vand vzre mindre end 0,3
ppm for at opnd en dzmpning pa under 0,3 dB/km.

Eftersom den teoretiske nedre graznse for
lystransmissionsdzmpning ved en belgelazngde pa 1,30 pm, der
kan tilskrives glasset selv, er 0,3-0,4 dB/km, andrager den
totale dempning ved denne bglgelzngde 0,6-0,7 dB/km.

Det er derfor nedvendigt at reducere den
lystransmissionsdampning, der kan tilskrives andre
faktorer, isar absorption p& grund af urenheder sasom
overgangsmetaller (fx kobber og jern), som inducerer stor

dempning.

Tabel 1 viser mzngder af grundstofurenheder, der fordrsager
en lystransmissionsdzmpning pd 20 dB/km ved en bglgelzngde

pd 0,8 pum.
Tabel 1
Grundstof Mzngde (ppb)
v 19
Cr 33

Mn 833
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Fe 425
Co 816
Ni 712
Cu 9

Som det kan ses af tabel 1, er det ngdvendigt at reducere
mengden af urenheder til mindre end 1 ppb med henblik pd at
senke lystransmissionsdzmpningen i den optiske fiber.

Endvidere ber den optiske fiber, der anvendes til optisk
telekommunikation over lang afstand, vzre en aflang fiber
med forbedret mekanisk styrke. Med henblik pd den mekaniske
styrke er forurening af glasraemnet med alkaliske
metalmaterialer s&som magnesiumoxid ikke at foretrakke,
eftersom sidanne materialer vil devitrificere glasrdemnets
overflade og nedsztte r&emnets vandmodstandsdygtighed.
Dette er klart ud fra den kendsgerning, at styrken af en
optisk fiber af multikomponenttypen indeholdende en stor
mzngde alkalimetal falder med tiden, og faldet i styrken er
mere alvorligt i en atmosfare indeholdende meget vand. Fx
er trazkstyrken ved brud af en optisk fiber af
multikomponenttypen med en yderdiameter p& 150 pm 3-5 kg,
hvilket er mindre end halvdelen af trakstyrken for en
optisk kvartsfiber (jfr. Noda et al., "Optical Fiber
Transmission", 1981, s. 116, redigeret af Denshitsushin

Gakkai) .

Som diskuteret i det ovenstdende skal felgende faktorer

vere opfyldt for at fremstille en optisk fiber, der skal
anvendes ved telekommunikation over lang afstand ved en

belgelzngde pa 1,30 pm og en lystransmissionsdampning pa
under 1 dB/km:

Til sankning af lystransmissionsdempningen:

1) Mengden af residualt vand ber vere mindre end 0,3

ppm.
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2) Indholdet af overgangsmetaller sasom kobber og jern
ber vare mindre end 1 ppb.

Til forbedring af den mekaniske styrke:

3) Forurening af glasrdemnets overflade med
alkalimetaller sdsom magnesium be¢r forhindres.

Selv om det har varet omtalt, at faktorerne 1) og 2)
nedsaztter lystransmissionsdazmpningen, findes der ingen
konventionel metode, der tilfredsstiller begge faktorerne
1) og 2). Langt mindre har der varet foresldet nogen
metode, der tilfredsstiller faktoren 3).

Ved fremgangsmdden til fremstilling af et glasrdemne under
anvendelse af flammehydrolyse til syntetisering af de fine
glaspartikler er dehydratisering af sodrdemnet nedvendig,
eftersom en del uomsat vand til en vis grad forurener
sodrdemnet. Dehydratiseringen udfegres for eller samtidig
med sintringen af sodréemnet ved en hej temperatur i en
atmosfazre indeholdende chlor. Fx dehydratiseres og sintres
et porgst rdemne fremstillet ved OVPD-metoden samtidig ved
gradvis indfering deraf fra den ene ende ind i en ovn, der
har en heliumatmosfzre indeholdende chlor, og som er holdt
ved ca. 1500°C. En optisk fiber fremstillet ud fra det
sdledes dehydratiserede glasrdemne har damp-
ningskarakteristika som vist ved kurve A i fig. 2. Hvis der
ikke er indeholdt chlor i dehydratiseringsatmosfazren, har
en fremstillet optisk fiber dampningskarakteristika som
vist ved kurve B i fig. 2 (jfr. USA-patentskrift nr.
3.993.454). Som det kan ses af fig. 2, forsvinder
absorptionen ved en bglgelzngde pa 0,95 pm, der skyldes
residualt vand, ndr rdemnet dehydratiseres i narvarelse af
chlor. Dette betyder, at mengden af residualt vand er
mindre end 1 ppm. Imidlertid viser der sig en bred
absorption omkring en bglgelzngde p& 0,90 pm, som kan
skyldes divalente jern- eller kobberioner. En optisk fiber
med en sadan bred absorption kan ikke forventes at have en
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lystransmissionsdempning pa mindre end 1 dB/km ved en

belgelzngde pd 1,30 pm.

Med henblik p& at overvinde ulemperne ved den i USA-
patentskrift nr. 3.993.454 beskrevne metode, beskriver USA-
patentskrift nr. 4.165.223 en fremgangsmade til
dehydratisering af sodrdemnet, idet der sker
undertrykkelse af forureningen med urenheder. Ved denne
metode dehydratiseres og sintres et hult cylindrisk porest
r@emne fremstillet ved OVPD-metoden ved at lade en inert
gas indeholdende chlor stregmme gennem hulheden i det hule
cylindriske rdemne og samtidig lade en inert gas stromme
hen over riemnets ydre overflade. Ved at lade den inerte
gas stromme hen over den ydre overflade forhindres det, at
urenheder, der er til stede pa ovnvaggen, iszr dem, der
danner chlorider s&som FeCl; og CuCly, tranger ind i

sodraemnet.

I et sodriemne indeholdende GeOp, reagerer GeOj imidlertid
med chlor pd felgende méde:

G902 + 2C12 -+ GeCl4 t + Oy

og dannet GeCl, spredes, sdledes at fordelingen af GeO, kan
variere. For at forhindre den ovennavnte reaktion af GeOj
med chlor, tilszttes der oxygen pd baggrund af den
ovenstiende reaktions ligevzgt. Ansegerne har fundet, at
nir oxygen tilsazttes i en mzngde, der er storre end 40
volumenprocent regnet pd basis af den sintrende gas-
atmosfazre, dannes der mange bobler i glasrdemnet. Hvis der
endvidere anvendes chlor i en mzngde pd 2 volumenprocent
eller derover regnet p& basis af volumenet af den sintrende
gasatmosfaere, dannes der ogsd mange bobler. Hvis
glasrdemnet bare indeholder én boble, kan der ikke
fremstilles nogen praktisk anvendelig optisk fiber ud fra
et sddant glasrdemne. Det har ogsd ved den ovennavnte
fremgangsmade vist sig, at dannet GeCly igen akkumuleres i
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glasrdaemnet og @ndrer fordelingen af GeO, i fiberens

lengderetning.

I den atmosfare, der omgiver det porgse raemnes ydre
overflade, er chlor endvidere nzppe til stede i form af
aktivt chlor, men er til stede i form af hydrogenchlorid.
Der er derfor betydelige me&ngder vanddamp til stede i
sintringsatmosferen, hvilket reagerer med en alkalisk
komponent sdsom MgO ifglge felgende reaktionsligning:

Mgo (s) + Hy0 (g) - Mg(OH), (9)

hvor (s) og (g) betegner henholdsvis faste og gasformige
tilstande. Det sdledes dannede Mg(OH), klazber til det
porgse raemnes ydre overflade og omdannes til MgO og
genindeholdes i rédemnets perifere del. Nar en optisk fiber,
der er fremstillet ud fra det MgO-holdige réemne, udsattes
for en fugtholdig atmosfzre, reagerer MgO pa
fiberoverfladen med vand til dannelse af Mg(OH),, som siver
ud fra fiberen og efterlader mikrodefekter i
fiberoverfladen. S&danne defekter har tendens til at
nedsaztte fiberens mekaniske styrke. Denne mekanisme
bekrazftes af det faktum, at overfladen af det transparente
glasrdemne devitrificeres, ndr det sintres i et muffelrer
fremstillet af visse materialer, og at det devitrificeres
kraftigere i et muffelrer, der er fremstillet af et
materiale indeholdende en sterre mzngde MgoO.

Hvis det porese rdemnes ydre periferi endvidere er omgivet
af den inerte gasatmosfzre, er det ikke tilstrakkeligt
dehydratiseret, og me#ngden af residualt vand kan ikke
sznkes til 0,3 ppm eller derunder.

De ovenstdende metoder bruges til porese réemner
fremstillet ved OVPD-metoden, og kan ikke bruges til de
massive cylindriske porgse réemner fremstillet ved VAD-
metoden.
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Formilet med den foreliggende opfindelse er at
tilvejebringe en fremgangsmade til fremstilling af et
glasrdemne til en optisk fiber, ved hvilken fremgangsmade
forurening med urenheder nedszttes starkt, og mangden af
residualt vand sznkes til 0,3 ppm eller derunder under

dehydratisering og sintring af det porgse réemne.

Formdlet opfyldes ved en fremgangsmade ifelge opfindelsen
til fremstilling af et glasrdemne til en optisk fiber, hvor
et glasrdmateriale flammehydrolyseres til dannelse af fine
glaspartikler, de fine glaspartikler afszttes ved VAD-
metoden pd et udgangssubstrat til dannelse af et porest
rédemne, det porese riemne dehydratiseres i en atmosfare
omfattende chlor eller en chlorholdig forbindelse, og det
poregse raemne sintres +il dannelse af et transparent
glasrdemne, og hvor dehydratiseringstrinet eller
dehydratiserings—/sintringstrinet udferes i et muffelrer
fremstillet af et materiale, der indeholder et eller flere
af stofferne MgO, Na,0, Fey05 eller kobber, og
fremgangsmdden ifglge opfindelsen er ejendommelig ved, at

muffelrorets materiale indeholder

(a) Mgo og Na,0 i en total mengde pd ikke over 0,2
vegtprocent,

(b) Fey03 i en mangde p& ikke over 0,03 vegtprocent, og

(c) kobber i en mzngde p& ikke over 0,3 ppm,

og at muffelreret for anvendelse forvarmes i en atmosfare

omfattende chlor.

Ved denne fremgangsmdde kan dehydratisering og sintring af
det porgse raemne udferes samtidigt i det samme muffelror.

Fig. 1 er en graf, der viser sammenhzngen mellem mazngden af
residualt vand i en optisk fiber og foregelsen af
lystransmissionsdampning ved en belgelzngde pad 1,30 pm.
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Fig. 2 er en graf, der viser lystransmissionsdzmpning ved

forskellige bglgelangder.

Fig. 3 viser streomningshastigheder for helium og chlor.

Fig. 4 og fig. 5 viser skematisk apparater anvendt i

eksemplerne.

Det porgse rdemne dehydratiseres i en ovn indeholdende en
atmosfere, der omfatter en inert gas og chlor eller en
chlorholdig forbindelse (fx SOCl,, CCl,, etc.), fortrinsvis
chlor, i en m@ngde pad 0,05~2 volumenprocent. Muffelrgret
adskiller ovnens varmeelement, fxX en carbonvarmer, og
sintringsatmosfazren for at forhindre rdemnet i at blive
forurenet med urenheder fra varmeelementet og/eller et
isoleringsmateriale. Hvad angdr et aluminiumoxidmuffelrer,
fordampes alkaliske komponenter (fx magnesium, kalium,
natrium, etc.), hvoraf der med vilje er tilsat mindre
mengder til aluminiumoxid for at forege dets tazthed, ved en
hgj temperatur og klzbes til det porgse rdemnes overflade
til dannelse af et cristobalitlag. Som diskuteret ovenfor
tranger chlor endvidere ind i rdemnet.

For at lgse det ovennavnte problem i forbindelse med
aluminiumoxidmuffelrpret har det vazret foresldet at anvende
et kvartsmuffelrgr. Hvis der imidlertid er indeholdt kobber
i kvartsmuffelrgret, reagerer dette let med chlor eller den
chlorholdige forbindelse i overensstemmelse med felgende
kemiske ligning:

Clz
cuo Cuy C12

og det dannede let flygtige chlorid traznger ind i det
porgse rdemne og nedsztter den fremstillede optiske fibers
lystransmissionsegenskaber. Eftersom kobber endvidere
diffunderer i kvartsglas ved hgj temperatur, afgives det
fra muffelrgrvaggen og inkorporeres i glasraemnet.
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Selv om en optisk fiber fremstillet ud fra et glasréemne,
der er opvarmet i et aluminiumoxidmuffelrer, har en
absorption pa grund af alkalimetalurenheder eller jern, har
det p& den anden side ingen absorption, der skyldes kobber.
5 Dette skyldes, at aluminiumoxidmuffelreret er fremstillet
ved opvarmning af materialet ved en hej temperatur pa ca.
2100°C, sdledes at kobberet elimineres i form af CuO med et

hejt damptryk.

Fglgende eksperimenter er udfert med henblik pd at bestemme
10 maksimumsmzngder af urenheder, der kan indeholdes i

aluminiumoxid- eller kvartsmuffelreret, ved hvilke

urenhederne ikke i det vasentlige er indeholdt i det porese

riemne under dehydratisering og sintring.

Aluminiumoxidmuffelror

15 Ti porese rdemner, der hver omfatter en kernedel
fremstillet af SiO, indeholdende 10 vagtprocent GeO, 0g en
perifer del fremstillet af rent SiO,;, blev fremstillet ved
VAD-metoden under samme betingelser. Hvert porgst réemne
blev opvarmet fra 800°C til 1600°C ved en hastighed pa

20 3,3°C/minut i et aluminiumoxidmuffelrgr (nr. 1-9) eller et
magnesiumoxidmuffelregr (nr. 10) med de i tabel 2 viste
sammensatninger, hvilket re¢r omgav en heliumatmosfare
indeholdende 2 volumenprocent chlor, til dannelse af et
transparent glasrdemne. Derefter blev glasraemnet trukket

25 ved 1900°C til fremstilling af en optisk fiber med en
diameter pad 125 pm.

Tabel 2

Komponent
30 (vegt®) Nr. 1 Nr. 2 Nr. 3 Nr. 4 Nr. 5
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AL,05 99,8 99,8 99,5 99,7 99,5
Si0, 0,007 0,020 - 0,050 0,070
MgO 0,500 0,080 0,20 - 0,220
cao 0,030 0,020 - - 0,030
Fe,03 0,025 0,005 - 0,10 0,04
Na50 0,005 0,008 - 0,20 <0,01
B,03 - <0,003 - - -
Tio, 0,004 0,02 - - -
K,0 - - - 0,05 <0,01
Gay03 0,009 - - - -
MnoO 0,001 - - - -
Tabel 2 fortsat
Komponent
(vegt%) Nr. 6 Nr. 7 Nr. 8 Nr. 9 Nr. 10
21,03 99,5 99,64 99,0 99,0 -
8io, 0,20 0,070 0,1 0,002 -
MgO 0,05 0,15 0,6 0,9 99,8
Ca0O 0,03 0,08 0,4 0,001 -
Fe,04 0,02 0,01 0,02 0,003 -
Na,0 - 0,05 0,05 0,002 -
B,04 - - - - -
TiO, - - - - -
K50 - - - - -
Gay03 - - - - -
MnoO - - - - -

De fremstillede glasrdemners udseende var

Ved anvendelse af muffelrer nr.

som felger:

10 var raemnets overflade

alvorligt devitrificeret siledes, at det havde et
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devitrificeret lag med en tykkelse pa 3 mm. Ved anvendelse
af muffelrgr nr. 8 og nr. 9 havde hvert glasraemne et
devitrificeret lag med en tykkelse pd ca. 1 mm. Ved
anvendelse af muffelrer nr. 3, 4 og 5 blev der endvidere
dannet et let afskalleligt hvidt overfladelag, der ved
rentgendiffraktion af dets pulver viste sig at bestd af
cristobalit. Ved anvendelse af muffelrer nr. 1, 2, 6 o9 7
havde glasrdemnerne derimod intet afskalleligt

overfladelag.

Ud fra de ovenstiende resultater konkluderes det, at:

1) ndr Mgo-indholdet er over 0,6 vagtprocent,
devitrificeres glasréemnet alvorligt,

2) ndr den totale mezngde af MgO og Naj0 er over 0,2
vagtprocent, devitrificeres glasrdemnets overflade og
skaller af, hvorfor

3) den totale mzngde af MgO og NayO ikke ber vere over
0,2 vagtprocent for at forhindre devitrificering af

glasrdemnet.

Endvidere knzkker det devitrificerede glasrdemne under
trekning til fremstilling af en optisk fiber, hvilket
resulterer i darligt udbytte og nedsatning af den
fremstillede optiske fibers mekaniske styrke.

De fremstillede optiske fibres dampningsegenskaber blev
undersegt, og det viste sig, at alle de optiske fibre
indeholdt residualt vand i en mengde pd 0,05-0,3 ppm.
Analyse af den belgelzngde, ved hvilken lysabsorptionen pa
grund af urenheder forekom, afslgrede, at ved anvendelse af
muffelrer nr. 4, blev der observeret en bred absorption, og
ved anvendelse af muffelrer nr. 5, blev der observeret en
svag absorption pad grund af urenheder, medens der ikke blev
observeret nogen absorption ved anvendelse af de andre

muffelroer.

Ud fra de ovenstdende resultater er det blevet fundet, at:
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1) nadr mengden af Fe,03 er over 0,1 vagtprocent, er den
til sidst vundne optiske fiber alvorligt forurenet med
jern,

2) nadr indholdet er 0,04 vagtprocent, er den optiske
fiber svagt forurenet med jern, og

3) nar indholdet er 0,025 vagtprocent eller derunder, er
den optiske fiber ikke forurenet med jern.

Aluminiumoxidmuffelreret begr derfor indeholde Fej03 i en
mengde pad ikke over 0,03 vagtprocent, fortrinsvis ikke over
0,025 vegtprocent, for at forhindre den optiske fiber i at
blive forurenet med jern.

Kvartsmuffelror

Kvartsmuffelror er meget renere end aluminiumoxidmuffelror.
Manéden af Al,03, der er til stede i den sterste mangde
blandt urenhederne, er hejst ca. 50 ppm. Imidlertid
forurener kobber, der til stede i en mzngde pad ikke over
0,5 ppm, det porgse rdemne under sintringstrinet, og den
optiske fiber fremstillet ud fra et sddant glasriemne har
dampningsforggelse pa grund af kobber.

P4 samme made som for aluminiumoxidmuffelreret, men under
anvendelse af fglgende fire kvartsmuffelrer (nr. 11-14),
der hver indeholdt urenheder som vist i tabel 3, blev 4
porgse rdemner dehydratiseret til fremstilling af
transparente glasrdemner, ud fra hvilke der blev
fremstillet optiske fibre.

Tabel 3
Urenhed (ppm) Al;03 Fe,03 Ti0,; Najs0 K0 Cu B
Nr. 11 60 4 5 4 3 0,5 0,3

Nr. 12 50 2 3 3 2 0,1 0,1
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Nr. 13 40 2 2 2 1 0,1 0,1
Nr. 14 50 2 3 3 2 0,2 0,1

Dempningskarakteristika for de fremstillede optiske fibre
blev undersegt, og det blev fundet, at en fiber fremstillet
ud fra glasrdemnet dehydratiseret i muffelrer nr. 11 havde
samme dzmpningskarakteristika som vist i fig. 2 som kurve A
og en absorptionstop ved en bplgelangde pd 1,0 pm pd grund
af cu’t. I den optiske fiber fremstillet ud fra

glasréemnet dehydratiseret i muffelrer nr. 14, blev der
observeret en svag absorption pd grund af kobber. Fibrene
fremstillet ud fra glasr8emnerne dehydratiseret i muffelrer

nr. 12 og 13, var imidlertid ikke forurenet med kobber.

Ud fra de ovenstdende resultater konkluderes det, at til
fremstilling af en optisk fiber med en lav
lystransmissionsdampning, ber mengden af kobber, der er
indeholdt i kvartsmuffelrgret, ikke vzre over 0,3 ppm,

fortrinsvis ikke over 0,1 ppm.
Optimale dehydratiseringsbetingelser

Et porest rdemne omfattende en kernedel fremstillet af 90
vegtprocent 5i05 og 10 vagtprocent GeO; og en kappedel
fremstillet af rent SiO, og med et kerne/kappe-
diameterforhold p& 50 um/125 um blev dehydratiseret og
sintret ved gradvist at indfere det fra dets ene ende og
ved en sankningshastighed pd 12 cm/time i en
heliumatmosfezre indeholdende chlor, som var indeholdt i
muffelregr nr. 13 og blev holdt ved 1.650°C.

I det ovenstlende dehydratiseringstrin blev
stremningshastighederne af helium og chlor varieret som
vist i fig. 3. I fig. 3 betegner (x) betingelser, under
hvilke der blev dannet bobler i hele rdemnet, og (A)
betegner betingelser, under hvilke der blev dannet bobler i
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en del af rdemnet. (O) betegner betingelser, under hvilke
der blev fremstillet et transparent glasraemne, men hvor en
optisk fiber fremstillet ud fra dette glasraemne indeholdt
over 0,3 ppm residualt vand, sdaledes at det havde en
dempning pa 1 dB/km eller derover ved en bglgelznge pa 1,30
pm. (o) betegner betingelser, under hvilke der blev
fremstillet et transparent glasrdemne, og hvor en optisk
fiber fremstillet ud fra dette glasrdemne indeholdt 0,3 ppm
eller derunder residualt vand, sdledes at det havde en
dempning p& fra 0,35 til 0,8 dB/km ved en bglgelazngde pa
1,30 pm.

Ud fra de ovenstdende resultater kan det konkluderes, at
til fremstilling af en optisk fiber med tilstrzkkelig lav
lystransmissionsdempning ved en bglgelazngde pa 1,30 pm, er
stromningshastighedsforholdet mellem chlor og helium
(Cl,/He) fortrinsvis fra 0,005 til 0,02 svarende til et

omrade mellem linjerne A og B.

USA-patentskrift nr. 4.338.111 beskriver en fremgangsmade
til fremstilling af et glasrdemne til en optisk fiber
omfattende forst dehydratisering af et porgst rdemne og
derefter sintring af det i en ren heliumatmosfzre for at
gore det transparent. Ved denne metode begr det anvendte
muffelrer ogsd vere fremstillet af et materiale, der har
den ovenfor beskrevne renhed, eftersom dehydratiseringen
udfegres ved en hej temperatur pd 1100-1400°C.

I de ovenstédende diskussioner anvendes der et muffelror
fremstillet af aluminiumoxid eller kvarts, selv om der kan
anvendes et muffelrgr fremstillet af andre materialer sdsom
SiC og mullit, der indeholder urenheder i de ovenfor

beskrevne intervaller.

Foropvarmning af muffelrgret for brug i en atmosfare
indeholdende chlor forhindrer, at tage eller stev, der kan
indeholde kobber, jern og/eller alkalimetalforbindelser,
klzber til dets vag.
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Den foreliggende opfindelse vil i det felgende blive
nermere forklaret i detaljer ved de felgende eksempler, i

hvilke der blev anvendt de i fig. 4 og 5 viste apparater.

Fig. 4 viser skematisk et apparat, der blev anvendt i
eksemplerne 1 og 6 og sammenligningseksemplerne 1 og 3,
hvor henvisningstallene 1, 2, 3, 4, 5, 6 og 7 henholdsvis
betegner et porgst rdemne, en bzrestav, der kan sankes
under rotation, et muffelrer, et ovnhus, et varmeelement,

et indlegb for gasatmosfarer og et udleb.

Fig. 5 viser skematisk et apparat, der blev anvendt i
eksemplerne 2-5 og sammenligningseksempel 2, hvor
henvisningstallene betegner de samme dele som i fig. 4.

EKSEMPEL 1

Ved VAD-metoden blev der ved justering af betingelserne
fremstillet et cylindrisk porest rdemne med en kernedel
fremstillet af 94 vagtprocent SiO, og 6 vagtprocent GeO; og
en kappedel fremstillet af rent siliciumoxid sdledes, at
der blev opndet et kerne/kappe-forhold pad 10 pm/125 pm.

T et muffelrer svarende til muffelrer nr. 1 i tabel 2 med
en indre diameter pd 175 mm og en langde péd 1 m blev det
s3ledes fremstillede porese rdemne 1 indfert fra dets ene
ende med en hastighed pd 2 mm/minut. Muffelreret 3 blev
opvarmet til 1650°C ved hjzlp af varmeelementet 4, og chlor
og helium blev ledt til ved hastigheder p& henholdsvis 150
ml/minut og 15 1/minut. Det fremstillede transparente
glasriemne med en diameter pd 6 cm, en langde pd 25 cm og
en vagt pd 1,5 kg blev i en ovn holdt ved 2000°C trukket
til fremstilling af en optisk fiber med en kernediameter pa
10 zm og en Kkappediameter pd 125 pm, som blev overtrukket
med et overtrazksmateriale for at fa en overtrukket optisk

fiber med en yderdiameter pa 0,9 mm.
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Den optiske fiber havde en lystransmissionsdampning pa
0,35-0,7 dB/km ved en bplgelengde pa 1,30 pm og indeholdt
residualt vand i en m@ngde pa under 0,2 ppm. Endvidere blev
der ikke observeret nogen absorption, der skyldtes
urenheder.

SAMMENLIGNINGSEKSEMPEL 1

P& samme mdde som i eksempel 1, men under tilledning af
chlor med en hastighed p& 70 ml/minut, blev der dannet et
glasrdemne, og der blev fremstillet en optisk fiber. Den
optiske fibers lystransmissionsdempning var fra 0,9 til 1,2
dB/km ved en bplgelzngde pa 1,30 pm og indeholdt residualt
vand i en mzngde pa under 0,5 ppm. Der blev endvidere ikke
observeret nogen absorption, der skyldtes urenheder.

EKSEMPEL 2

Ved OVPD-metoden blev fine glaspartikler af 85 vagtprocent
8i05 og 15 vagtprocent GeO, afsat pa en aluminiumoxiddorn
med en diameter pd 6 mm og en langde pd 50 cm for at opna
en soddiameter pa& 25 mm, hvorefter der blev afsat fine
glaspartikler af rent siliciumdioxid for at opnd en
diameter pd 50 mm. Derefter blev dornen fjernet, hvilket
gav et hult cylindrisk porest raemne.

Det porgse rédemne blev anbragt i et muffelrgr svarende til
muffelrgr nr. 2 i tabel 2 anbragt i apparatet ifglge fig. 5
og opvarmet til 800°C. Det blev derefter opvarmet til

1600°C ved en hastighed pa 3,3°C/minut under tilledning af
chlor og helium ved hastigheder pd henholdsvis 100 ml/minut
og 10 1l/minut til dannelse af et dehydratiseret transparent

glasraemne.
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Det siledes fremstillede hule glasrdemne blev trukket i en
ovn under sammenfald af den centrale hule del til dannelse
af en optisk fiber med et kerne/kappe-forhold pd 50 pm/100

/J.Il'l.

Den optiske fibers lystransmissionsdampning var fra 0,45
til 0,8 dB/km ved en bplgelzngde pd 1,30 um og indeholdt
residualt vand i en mengde pd under 0,1 ppm.

EKSEMPEL 3

P& samme mide som i eksempel 2 med undtagelse af, at
tilledning af chlor blev standset, ndr temperaturen blev
hazvet til 1250°C, blev der dannet et glasrdemne, og der
blev fremstillet en optisk fiber. Fiberens egenskaber var i

det vzsentlige de samme som i eksempel 2.

EKSEMPEL 4

P& samme m3de som i eksempel 2, men under yderligere
tilledning af chlor og helium gennem det poregse réemnes
hule del ved hastigheder p& henholdsvis 10 ml/minut og 100
ml/minut, blev der dannet et glasrdemne, og der blev
fremstillet en optisk fiber. Kernedelens GeOp-indhold, der
svarede til en kerne p& 5 um i diameter ved fremstilling i
form af en optisk fiber, blev reduceret til 13 vagtprocent
ved bortdampning. Andre fiberegenskaber var i det

vesentlige de samme som i eksempel 2.

EKSEMPEL 5

P4 samme mide som i eksempel 4, men under yderligere
tilledning af oxygen ved en hastighed pad 20 ml/minut gennen
det porgse rdemnes hule del, blev der dannet et glasréaemne,
og der blev fremstillet en optisk fiber. Ifgplge denne



10

15

20

25

30

DK 164099 B

18

fremgangsmade blev GeO, ikke dampet bort. Andre
fiberegenskaber var i det vasentlige de samme som i

eksempel 3.

SAMMENLIGNINGSEKSEMPEL 2

P4 samme mdde som i eksempel 3, men under anvendelse af
muffelrgr nr. 4 i tabel 2, blev der dannet et glasraemne,
og der blev fremstillet en optisk fiber. Den optiske fibers
lystransmissionsdampning var sd hej som 2~5 dB/km ved en
bplgelezngde pa 1,30 pm. Selv om mengden af residualt vand
var 0,1 ppm, blev der observeret absorption pad grund af
jern, hvilket egede dzmpningen ved en bglgelzngde pa 1,30
s

EKSEMPEL 6

P& samme made som i eksempel 1, men under anvendelse af
kvartsmuffelror nr. 13 i tabel 3, blev der dannet et
glasrdemne, og der blev fremstillet en optisk fiber. Den
optiske fibers lystransmissionsdempning var sa hej som 0,3
dB/km ved en bglgelzngde pd 1,30 pm. Selv om mzngden af
residualt vand var 0,1 ppm, blev der observeret absorp-
tion, der skyldtes kobber, hvilket foregede dazmpningen ved
en bplgelzngde pa 1,30 pm.

PATENTKRAV

1. Fremgangsmade til fremstilling af et glasrdemne til en
optisk fiber, hvor et glasramateriale flammehydrolyseres
til dannelse af fine glaspartikler, de fine glaspartikler
afszttes ved VAD-metoden pd et udgangssubstrat til dannelse
af et porgst rdemne, det porpse rdemne dehydratiseres i en
atmosfzre omfattende chlor eller en chlorholdig for-
bindelse, og det porgse raemne sintres til dannelse af et
transparent glasrdemne, og hvor dehydratiseringstrinet
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eller dehydratiserings~/sintringstrinet udferes iet
muffelrer fremstillet af et materiale, der indeholder et

eller flere af stofferne Mg0, Na,0, FepO3 eller Kkobber
kendetegnet ved, at muffelrgrets materiale

indeholder

(a) MgO og Nay0 i en total mzngde pad ikke over 0,2

vagtprocent,
(b) Fey03 i en mangde p& ikke over 0,03 vagtprocent, og
(c) kobber i en mzngde pa ikke over 0,3 ppm,

og at muffelrpret for anvendelse forvarmes 1 en atmosfazre

omfattende chlor.

2. Fremgangsmade ifglge krav 1,
kendetegnet ved, at dehydratiserings- og/eller

sintringsatmosfzren indeholder 0,05-2 volumenprocent chlor

eller chlorholdig forbindelse.

3. Fremgangsmidde ifeglge Krav 1,
kendetegnet ved, at dehydratiserings- og/eller

sintringsatmosferen indeholder chlor.

4. Fremgangsmdde ifplge krav 1,
kendetegnet ved, at dehydratiseringen og
sintringen af det porgse rdemne udfgres samtidigt.

5. Fremgangsmade ifplge krav 1,
kendetegnet ved, at muffelrgrets materiale

hovedsageligt bestdr af aluminiumoxid.

6. Fremgangsmdde ifglge krav 1,

‘kendete gnet ved, at muffelrgrets materiale

hovedsageligt bestdr af kvarts.
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