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Исследуется влияние толщины осаждаемых пористых слоев из наноразмерных ча-
стиц диоксида кремния в MCVD методе на эффективность их легирования фтором.
Его содержание определяли в заготовках по изменению показателя преломления
стекла. Результаты исследований показали, что содержание фтора определяется ско-
ростью перемещения горелки, то есть длительностью процесса фторирования пори-
стого слоя из частиц SiO2, а не его толщиной.
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Физико-химические процессы в модифицированном методе химического парофаз-
ного осаждения (MCVD) при изготовлении световодов из кварцевого стекла, легиро-
ванного фтором, исследуются более 40 лет. Механизм влияния толщины осаждаемого
кварцевого стекла, легированного фтором на его состав окончательно не установлен.
Результаты двух работ [1, 2] показали увеличение содержания фтора с толщиной оса-
ждаемого монослоя стекла. Такой факт авторы, ссылаясь на работу [3], объясняют сни-
жением улетучивания фтора при увеличении толщины осаждаемого пористого слоя.

В работе [1] при двухстадийном методе MCVD фтор удаляется на первой стадии,
когда предыдущий фторсиликатный остеклованный слой нагревается при высокой
температуре в атмосфере чистого кислорода, содержащего пары SiCl4. Поэтому увели-
чение толщины остеклованного слоя снижает долю обедненного фтором стекла.

В [2] при одностадийном методе MCVD толщина осаждаемого слоя увеличивается
одновременно с уменьшением скорости перемещения горелки. В этом случае содер-
жание в стекле фтора определяется, скорее, длительностью процесса его диффузии в
наноразмерные частицы SiO2 [4], а не толщиной пористого слоя. Тем не менее, факт
существенного изменения показателя преломления (ПП) фторсиликатного стекла с
изменением скорости перемещения горелки в одностадийном MCVD методе [2] не
вызывает сомнений и диктует необходимость проведения более детальных исследова-
ний в этом направлении для повышения эффективности процесса легирования квар-
цевого стекла фтором.

В работе рассматривается влияние двух факторов на изменение ПП (Δn) при леги-
ровании кварцевого стекла фтором в одностадийном MCVD методе: толщины оса-
ждаемого монослоя и длительности его фторирования.
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Рис. 1. Радиальный профиль показателя преломления в заготовке 1.
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Работу проводили с использованием автоматизированного комплекса OFC-12-729
фирмы “Nextrom”, оснащенного механической системой вращения трубки и ее нагре-
вания перемещающейся газовой горелкой, и системой формирования реакционной
парогазовой смеси. С использованием кварцевых труб из кварцевого стекла марки F
300 с наружным диаметром 25 и толщиной стенки 3 мм изготовлены две заготовки со
слоями из фторсиликатного стекла. В MCVD процессе их осаждения использовали па-
рогазовую смесь SiCl4 и SiF4 с кислородом. Во всех режимах осаждения слоев расход па-
рогазовой смеси и парциальное давление SiF4 были постоянными, равными 1 л/мин и
0.05 атм. соответственно.

Первую заготовку изготавливали, изменяя толщину осаждаемого монослоя при не-
изменной скорости горелки, то есть при одинаковой длительности фторирования по-
ристого слоя. Эксперименты проводили в 4 этапа при двукратном снижении расхода
паров SiCl4 (140, 70, 35 и 18 мл/мин) с соответствующим увеличением количества про-
ходов (2, 4, 8, 16). Скорость перемещения горелки и температура нагревания трубки
были постоянными, равными соответственно 140 мм/мин и 1900°С. Стабильность ре-
гулирования и контроля этих параметров была на уровне 0.5%. Высокотемпературное
сжатие трубки с осажденными слоями производили при продувке ее внутреннего ка-
нала кислородом, содержащим 5 об. % SiF4, и температуре 2250°С за три прохода го-
релки с последующим коллапсированием при 2300°С.

При осаждении фторсиликатных слоев при изготовлении второй заготовки, умень-
шая скорость горелки и расход паров SiCl4, увеличивали длительность процесса фто-
рирования пористого слоя постоянной толщины. Эксперименты проводили в 5 эта-
пов при скорости горелки: 180, 120, 80, 53 и 35 мм/мин. с соответствующим расходом
паров SiCl4: 180, 120, 80, 53 и 35 мл/мин. Трубку в процессе осаждения нагревали до
температуры, равной 1900°С. Высокотемпературное сжатие трубки производили по
режимам первой заготовки.

Радиальный профиль показателя преломления заготовки 1, измеренный на рефрак-
тометре Р-101С точностью 0.0002, свидетельствует о том, что толщина осаждаемого
монослоя при постоянной скорости перемещения горелки не влияет на содержание в
стекле фтора (рис. 1). Заниженный ПП в центральной части профиля свидетельствует
о повышении содержания фтора в кварцевом стекле в процессе высокотемпературно-
го сжатия заготовки.

Измерения ПП слоев второй заготовки показали, что снижение скорости переме-
щения горелки, увеличивая длительность фторирования одинаковых по толщине по-
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Рис. 2. Влияние скорости перемещения горелки (V) на изменение ПП при легировании слоев стекла фтором.
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ристых слоев, привело к повышению содержания фтора в стекле (рис. 2). С уменьше-
нием скорости горелки до 35 мм/мин состав стекла стабилизируется, что определяется
конкуренцией двух процессов: диффузией фтора в частицы и спеканием пористого
слоя [4].

Таким образом, экспериментальные исследования MCVD процесса легирования фто-
ром кварцевого стекла показали, что толщина пористого слоя не влияет на его состав.
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