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(57) Abstract: The invention relates to an optical fibre comprising a gain medium which is equipped with: a core (22) which is
formed from a transparent material and nanoparticles (24) comprising a doping element and at least one element for enhancing the
use of said doping element; and an outer sheath (26) which surrounds the core. The invention is characterised in that the doping
element is erbium (Er) and in that the enhancing element is selected from among antimony (Sb), bismuth (Bi) and a combination of
antimony (Sb) and bismuth (Bi). According to the invention, one such fibre is characterised in that the size of the nanoparticles is
variable and included between 1 and 500 nanometers and preferably greater than 20 nm.
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(57) Abrégé : La présente invention concerne une fibre optique comprenant un milieu amplificateur muni d'un ceeur (22) formé
d'une matériau transparent et de nanoparticules (24) comprenant un élément dopant et au moins un élément améliorant 1’ utilisation
de ce dopant, et d'une gaine externe (26) entourant le cceur, caractérisé en ce que 1'élément dopant est l'erbium (Er) et en ce que
I'é1ément d'amélioration est choisi parmi Pantimoine (Sb), le bismuth (Bi) et une combinaison d'antimoine (Sb) et de bismuth (Bi).
Conformément a l'invention, une telle fibre est caractérisée en ce que la faille des nanoparticules est variable et comprise entre 1 et
500 nanometres, et de préférence supérieure a 20 nm.
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Guide optigus comprenari des nanoparficules et procédé de fabricalion d'une

preforme destinée o former un tel guide optique.

Domaine de Finvention

Lo présente invention concerne un g uide optique, et notammaent une fibre optiqus,
amptlifiant des signaux de télécommunications ef un procédé de fabrication d'une

préforme destinée & former un tel fbre optique.

Ari Antérieur

il est connu d'utiliser une fibre optique comprenant un milieu amplificateur pour
régénérer le signal optique requ par cette fibre et retransmetire le signal optique
régénéré avec une infensité accrue. Pour cela, une telle fibre amplificatrice comprend :

o un coeur formé diun matériau transporent incorporant au mains un élément
dopant tel que des ions de terres rares comme Perbium (Er} qui réalisent
Vamplification du signal optique, e

. une gaine entourant le coeur qui vise & maintenit e signal optlique

majoritairemend dans le coeur.

Classiguement,  lincerporotion des  Sléments  dopants ef des  élémenis
d'amélioration s'effectue par imprégnation de verre porewx avec des salutions
comprenant ces différenis dopants saus §cﬁs_ forme de sels dissous. Celte vois présente
Finconvénient de ne pas permetire une incorporation salisfoisante de ces éléments
,\t- el :5; T NS i bi;;.\ ! i‘ b"‘ r‘-i-' i U f re Fime EETIAE N TAGE Wit S F RSN
dans lo préforme pregiable o Q4 WWDNCARONL O UNS OIS JOIsque Colie fabrication mel

sn ceuvre un procédé dénomme MUVD pour Modified Chemica
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Fn effel, le procédé MCVED met en jeu des honres fempérotures qui sont

5 ovec lo gronde valal
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siabilité des complaxes formées & uide de ces léments.
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Ery outre, les fibres opliques oblenues selon ce procédé MCG présente un toux
4 ol
d'atténuation du signal optique supérieur au faux d altenuation d’une tibre obtenue &
Faide du procédé MUVD, compie tenu des impuretés introduifes lors de la synthése
.. LS P |

por creuset, o des problémes de soudure vissdovis des fibres de transmission qui sond

fabriquées au moyen d'un procédé MCVD.

Une fitwe omplificatrice ast décrite par exempls, dans la demande de brevet
US-2003/0,175,003 qui enseigne Putilisation de nonoporticules, diune faille
inférieurs @ 20 nm, contenant des &léments chimiques ou voisinage de I"élément
dopant pour améliorer 'amplification du signal, ces élémenis étant dénommés par la
suite éléments d’améliaration.

Ce document décrit aussi la synthése o@tmoméfd!icue‘ de ces nanoparticules ef

Ii oy

feur implantaiion dans le ceeur de fa fibre via un procédé MCOVD.

Résumeé de Finveniion

Lo présente invention comprend la constatotion selon laquelle il existe un besoin
pour un procédé de fabrication de fibres amplificatrices permstiant d'infroduire des
éléments d'amélioration au voisinage de élémerd dopant ofin de garder des
propriéiés physiques proches de celles d'une fibre sifice standard et faciliter ainsi la

soudure enire la fibre standard ef lo fibre amplificatrice ainsi fabriquée.

L'obiet de la présente invenfion est une fihre opfigue comprenant un miliey
amplificateur muni d'un cosur (22) formé& d'une molériou  fransparent et de
nanoparticules (24) comprenant un éément dopani et au moins un élément
amélicrant 'utilisation de ce dopant, et d’une gaine externe {26) entourant le ceaur,
aractérisé en ce que Vélément dopant est Verbivm (Br] et en e gue l'élément

damélioration st choisi parmi "antimeine (8b, le bismuth {Bi) et une combinaison

14 o

d'antimoineg {5b) et de bismuth {Bi}.

Une fibre opfique selon lo présente invention ufifise de nouveaux fypes de
ranoparticules compranant de Fantimoine elfou de bismuth. On profite ainsi des
oropriétés d'amélioration du bismuth et/ou de Fanlimoine lorsque ces élémants sont
au voisinage de arbium.

Par ailieurs, la faille relativermant imporianie de ces nanoparficules, comprise enire

1 et 500 nm et de préférence supérieure @ 20 nm, permet Vincorporation et e
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maintien de ces dernigres dans lo fibre méme lorsque des haules températures sont
mises an ceuvre pour fabriguer le guide, por exemple lars d'un procédé MOVD.

Dans une réalisation, Uélément dopant effou 'élément d'amélioration est présent
sous la forme d'oxyde. De foil, en formant lo nanoparticule avec un élément dopant
st/ou un éément d'amélioration oxydé, on limite les risques d’altérotion de
nanoparticule par une oxydation de ses élements.

Salon une réglisation, le guide comprand de Ualuminium dans le cosur, & proximite

des nanoparticules, calte disposition améliorant les proprigiés des nunopariicules.

Uinvention concerne également un procédé de fabrication d'une préforme
destinge & générer une fibre opfique comporiant un ceeur, formé d'une matrice
fransparante et de nanoparticules comprenant un élément dopant ef au moins un
glérment améliorant lutilisation de cet élément dopond, e d'une guine externe
entourant le cosur, coraciérise en ce que :

. on efectue la synthdse des nonoparticules par ung opération de précipitation
dfau moins un sel en solution contenant Pélément d’amélioration stfou 'élément
depant, puis

- an introduit fes nanoparticules formées dans le cceur de la préforme par une
opération dimprégnation porsuse ou de dépdt chimigue en phose vapeur
modifié (MCVD).

Grfies & un procédé contorme & Vinvention, abrigusr des nanoparficules
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Selony une réalisation, an effecius la précipitation dans une selution & pH conirdié

f

par exemple an fonction des seuils de sofurotions des ditférents &léments mis en jsu.

. . £
Finalement, Vinvention concerne aussi une Tibre opligue comportant un coewr,
formé d’une malrice fransparente ef de nonoparticules comprenant un élément

dopont ef un €lément améliorant T'utilisation de ce dopant, ainsi que d'une gaine

externe entourant le coeur, obtenue par fibroge & parlir d’une préforme fabriquée par

A

le un procédé mﬂforme & Vune des réanlisations précédantes,

Description des figures :

Dfautres caractéristiques et avantoges de Uinvention opparaitront oves o
description effectuée ci-dessous, & fitre illustratif et non limitatif, de réalisations de
Finvention fajsant référence aux figures ci-jointes sur lesquelles «

- les figures Ta ef 1b, déja décrites, sont des diagrammes représentatifs du gain
généré par des fibres comprenant de Fontimeine ou du bismuth,

- 1o figure 2 représente une fibre amplificatrice conforme & Vinvention,

- les figures 3g, 3b ef 3c sont des schémas structurels de différents verres obtenus
selon divers procédés, et

o fHigure 4 est un diogromme représentatil

amplificatrice conforme & linvention.

Description détaillée de Finvention :

Les verres comprenant du bismuth ou de Panfimoine ont des caraciéristiques
particulidrement intéressantes décrites ci-dessous & Voide des figures Ta et 1b gui
représentent les gains d"amplification de matéricux comprenant de erbium comme
élément dopant e de Vantimoing {figure 1a) ou du bismuih [figure b} comme
élément d‘amélioration.

Plus précisément, ces figures 1a et 1h représentent le gain {axe 10 des ordonnées

amplificateur du motériou considéré en fonciion de o longueur d'onde du signal
amplifié [oxe des ahscisses 12} pour des fibres comprenani de Pantimoine {courbe 14,

figure 10) cu du bismuth {courbe 16, figure 1b), ces gains &lant comparé & ceux d'une
]v £y

fibre connue comprenant de Paluminium comme dopont {courbe 18).
il apparall alors clairement que Vantimoine {8b) ou le bismuth (Bi} ont des

proprigtés respactives intéressantes pour le irattement d'un signol oplique, ¢ sovair
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Pslargissement la courbe (Sb) de gain du miliew amgplificateur ou Faplanissement de
cette courbe (Bi).

O utilisation d7un filire visant & aplanir le gain d'une fibre sst réduite lorsque o
courbe de gain de cefte fibre est aplonie, Cette réduction pouvant limiter |
pompage requise por ceffe fibre d'un pourcentage de Vordre de 25%, it apparalt que

le colt de fonctionnement de o fibre est significotiverment rédui.

Par ailleurs, des simulations monfrent gue élarg gisse ent de la bonde de gain
d'une fibre amplificairice peut &tre de l'ordre de 15,5% de la largeur de cetie bands

qui peut olors dépasser 38nm de largeur, cette lorgeur &lant requise pour certaines

applications de télécommunications — 1530 & 1568 nm.

La figure 2 représente une tibre opfique amplificatrice 20 corforme & Vinvention
Elle présente un ceeur 22 comprenant des nanoparficules 24 muni d'un élémeni
dopant, el que de Ferbium, enfouré d'un ou plusieurs ééments d’'amélioration tels
que du bismuth si/ou de Vantimoine.

Confarmément & Vinvention, la fibre 20 o éé obtenue par fibrage d'une préforms

T

cbriquée & V'aide d'un procédé MCVD - dépdt chimique en phase vipeur modifiée -

ef permetiant Vincorporation de ces nanoparticules 24 par absorption poreuse dans le

A ce stade, I convient de sigholer gue fes nonoparticules 24 résistent & leur

incorporation dans un verre, élant donne deur

gindralement comprise enfre 20 &t 500 nm. De plus, certiing dléments dop mx’r;‘:m

18
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Ce mode opératoire utilise une solution aqueuse d'hexahydro-xyantimonate de
potassivm (KSE{OHG qui ast infroduite dans de Veau maintenue & pH adide, ofin
obtenir lo précipifation de nanoparticules comprenant de antimaine

La solution est por la suile placde seus agilation & température ambiante ou

95°C pendani plusieurs jours, Des rm»sizepcr,_icuies comprenant de Vantimoine sont
finalement obtenues aprés cenirifugation de o soluion, lovage ef séchage 4 Pétuve
& 85°C.

Par lo suite, ces nonoparticules peuvent incorporer Verbium par un échange
ionique obtenu gréce & une solution comprenant du chlorure d'erbium ErCI3 en milieu
aqueux ou avec lacétylacéionate derbium Er{Acac)8 comprenant de eau et un
solvant organigue.

Aprés cenfrﬁuga‘rion et favage, les nanoparticules sont ensuife disperséas dans un
milisu aqueux & pH contrdlé et iniroduites dans le cosur d'une préforme réalisée &
Faide d'un dépdt chimigue en phase vapeur modifiée, ou MCVD, par imprégnation
d'une couche de verre poreux. Cefte préforme fait ensuite Vobjet d’un fibrage & Vaide
d’un traitement thermigue classique.

De maniére analogue, on psut aussi préparer des nonoparticules comprenant du
bsmuth [Bi} au vaisinage de erbium (Er),

it convient de noter gue le procédé de précipiiation mis en ceuvre par invention
ne permet pas de connalire avec précision i‘environnement de "élément dopant
{erbium dans cetf exemple) vis-a-vis des &éments d'umélioration contrairemeni aux

synthéses plus fines de nonoparlicules, felle que la synthése organométallique décrite

£

dors o demande de brevet déjacité .

Une explicotion relative & la struciure des nonoparticules générées ovec un
procédé conforme & l'invention, est effectué & 'aide des figures 3a, 3b et 3¢ dans le
cas d'un dopage erbium/aniimoine.

Sur lo figure 3o est représentée, de fagon schémalique, la struciure type d’un verre
de silice 5107 dopde obtenus selon un procédé MOVD dlassique, cest-éedire dans
lequel les dopants sont infrodults sans organisation particulidgre sous lo forme de sels
de chlorure dissous. Dang celie structure, V'élément dopant {Er} se retrouve enfouré
diune muairice hétérogéne et désordonnés de silicium pouvant comprendre [“élément
d'amélioration {5b). Touletols, Ja majeure partie de cet élément d'amélioration s'est
velatilisg & la suite des hautes fempéraiures st/ou se frouve trop éloigné de P'élément

dopant pour inleragir avec ce dermter.
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~d

ur la figure 3b est représenté, de focon schématique, un verre 105 obtenu salon
le procédé MOG déja déorit, ce verre se présentant comme une presence stalishque
de Iélément d'amélicration {Sb) au voisinage de Pélément dopunt ferbium} en raison

i i mb vl E f

de lo possibide de E'Enc:orpc:rer an proportion importante par vapport & Példment
dopant.

Finclement sur lo figure 3c soni représentées, de focon schématique, des
nanoparticules 30 obtenues selon le procédé conforme & Vinvention. Pour des raisons
de clarté, 'élément dopant (Er) ot I'élément d’amélioration (Sb} ont &8 représenté sous
la forme de sphéres mais il convient de nofer gue, selon les observations
expérimentales, ces élémenis se présentent dans les nanoparticules sous des formes
d'oxydes,

Le procédé de fukricotion des nanoparticules ne permet pas un contrdle précis de
{o structure et de lo faille de ces particules. Nonobstant o diversité des shructures et
des ifailles des nanoparticules, leur foille peut e relativement importante,
généralement comprise entre 1 et 500 nim, les résultats expérimentaux montrent que
le gain d'amplification d'une fibre générée selon un procédé conforme & linvention
est frés safisfaisant comme montré ci-dessous & l'aide de la figure 4 qui représente la
courbe de goin {oxe des ordonndes 40) d'amplification d'un signal optique en

fonchion de la longueur d’onds {uxe des abscisses - 2’) de ce sxgmi
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Par willeurs, une flbre conforme & linvention peut comprendre, oufre les

i : € g

nanoparticules, des dléments lels que de Valuminiumy qui améliorent le goin de la

w3

filbwrs.

Finclement, | fout souligner gue les applicotions d'une fibre omplificatrice.
conforme & Pinveniion peuvent éire nombreuses. A itre d'exemple, une telle fibre peut
éfre mise sh ceuvre comme hbre & ampiification Raman, comme fibra faser Raman,
comme fibre fortement non hiéaire, comme fibre & absorbant saturable st/ou comme

fibre polarisable.
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Revendications

Fibre optigue comprenant un milieu amplificateur muni d'un ceeur (22)
formé diune motérion transparent ef de nanoparticules [24) comprenant un élément
dopont et au moins un élément améliorant Vutilisation de ce dopant, et d'une goine
externe {26) entouront le cosur, coraciérisé en ce que 'élément dopant est
Ferbium (Er) et an ce que I'élément d'amélioration est choisi parmi Vantimaine {5b), le

gt un

bismuth {Bi} & cambingison d’'antimoine (Sh) et de bismuth {Bi}.

oy

9. Fibre optique selon lo revendication 1, dons lequel lo taille des
nanoparticules est comprise entre 1 ef 500 nanoméires,

3. Fibre optique selon la revendication 2, dans lequel la faille des
nanoparticules est supérisure & 20 nonométres.

4. Fibre optique selon 'une des revendications précédentes, dans laquelle
I'&lément dopant et/ou I'élément d’amélioration est présent sous la forme d'oxyde.

5. Fibre optique selon Vune des revendications précédentss, comprenani de

Feluminium dans le cosur, & praximité des nanoparticules.

Pracédé de fobrication d'une préforme destings & gendrer une fbre
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9. Fibre optique comportant un coeur, formeé d'une matrice transparenie et de
nanoparticeles comprenant un élément dopant et un elément améliorant Putilisation
de ce dopunt, ef une guine externe entourant le cceur, cblenue par fibrage & portir

‘ ST ¢ el e N N | S, S e
LOUNg preTenme fﬁ‘ai’.‘:?’“ii‘ibﬁ& DOras Grogans selon Pune des revendications 8 & 8
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