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基于气相沉积法的掺铒光纤制备与温度特性

武　 洋,潘　 蓉,杨　 鹏,衣永青
(中国电子科技集团公司第四十六研究所,天津

 

300220)

摘要: 为了研制温度稳定性满足中高精度光纤陀螺仪中超荧光光源使用要求的掺铒光纤,采用螯合物气相沉积法

制备了 Al-Er 共掺和 Al-Ge-Er 共掺两种掺铒光纤。 同时对两种光纤的吸收系数和本底损耗进行了测试研究,并搭建超

荧光光源测试平台,对 Al-Ge-Er 共掺光纤的温度稳定性进行了实验验证。 结果表明,在制备光纤时通入等量的铒的螯合

物,Al-Er 共掺光纤具有更高的吸收系数,但本底损耗较高;两种光纤在 1530
 

nm 的吸收系数分别为 35. 6
 

dB / m 和

20. 0
 

dB / m,在 1200
 

nm 的本底损耗为 31. 7
 

dB / km 和 6. 3
 

dB / km;在-45. 0
 

℃ ~ 70. 0
 

℃变温范围内,Al-Ge-Er 共掺光纤的

自发辐射光谱在中心波长为 1560. 84
 

nm,10. 51
 

nm 带宽的平均波长变化约为 6. 52×10-7
 

nm / ℃ ,该光纤可满足高精度光

纤陀螺的超荧光光源使用要求。 该研究为掺铒光纤的研制提供了参考。
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Abstract: In
 

order
 

to
 

develop
 

erbium-doped
 

fibers
 

with
 

temperature
 

stability
 

to
 

achieve
 

the
 

requirements
 

of
 

super-
fluorescent

 

light
 

sources
 

for
 

medium
 

and
 

high
 

precision
 

fiber
 

optic
 

gyroscopes,
 

two
 

types
 

of
 

erbium-doped
 

fibers,
 

Al-Er
 

co-doped
 

and
 

Al-Ge-Er
 

co-doped
 

were
 

prepared
 

by
 

a
 

chelate
 

vapour
 

deposition
 

method.
 

The
 

absorption
 

coefficients
 

and
 

background
 

losses
 

of
 

the
 

two
 

fibers
 

were
 

measured,
 

and
 

the
 

temperature
 

stability
 

of
 

the
 

Al-Ge-Er
 

co-doped
 

fibers
 

was
 

verified
 

experimentally
 

by
 

building
 

a
 

test
 

platform
 

for
 

the
 

super
 

fluorescent
 

light
 

source.
 

The
 

study
 

shows
 

that
 

the
 

Al-Er
 

co-doped
 

fibers
 

have
 

higher
 

absorption
 

coefficients
 

but
 

worse
 

background
 

losses
 

when
 

they
 

are
 

fabricated
 

with
 

an
 

equal
 

volume
 

of
 

erbium
 

chelate.
 

The
 

absorption
 

coefficients
 

of
 

the
 

two
 

fibers
 

are
 

35. 6
 

dB / m
 

and
 

20. 0
 

dB / m
 

at
 

1530
 

nm,
 

and
 

the
 

background
 

losses
 

are
 

31. 7
 

dB / km
 

and
 

6. 3
 

dB / km
 

at
 

1200
 

nm.
 

In
 

the
 

temperature
 

range
 

of
 

- 45. 0
 

℃ ~
 

70. 0
 

℃ ,
 

the
 

spontaneous
 

emission
 

spectrum
 

mean
 

wavelength
 

variation
 

of
 

the
 

Al-Ge-Er
 

co-doped
 

fiber
 

fabricated
 

by
 

chelate
 

vapor
 

deposition
 

method
 

is
 

about
 

6. 52×10-7
 

nm / ℃
 

at
 

the
 

central
 

wavelength
 

of
 

1560. 84
 

nm
 

with
 

the
 

bandwidth
 

of
 

10. 51
 

nm.
 

This
 

fiber
 

can
 

achieve
 

the
 

requirements
 

of
 

a
 

super-
fluorescent

 

light
 

source
 

for
 

high
 

precision
 

fiber
 

optic
 

gyroscope.
 

And
 

this
 

study
 

provides
 

a
 

reference
 

for
 

the
 

development
 

of
 

erbium-doped
 

optical
 

fibers.
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引　 言

1985 年,英国南安普顿大学 POOLE 等人使用改

进的化学汽相沉积法(modified
 

chemical
 

vapour
 

deposi-
tion,MCVD)制备出低损耗的掺铒光纤[1] 。 经过近 40
年的发展,掺铒光纤因其具有光纤通信波段增益、抽运

效率高、增益带宽大等优点,已在光纤通信、红外激光、
光纤传感等领域得到了广泛的应用[2-3] 。 并且,利用铒

离子放大自发辐射( amplification
 

of
 

spontaneous
 

emis-
sion,ASE)效应制作的掺铒光纤超辐射光纤光源( su-
per-fluorescent

 

fiber
 

sources,SFS)不仅兼具激光的高功

率和发光二极管的宽光谱特点,更具有平均波长稳定

性好的优点, 现已成为高精度光纤陀螺光源的首

选[4-7] 。
目前,掺铒光纤的制备技术主要有直接纳米粒子

沉积法( direct
 

nanoparticle
 

deposition,DND) [8-10] 和基
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于 MCVD 工艺的液相掺杂法[11-13] 、溶胶-凝胶法[14-15]

等。 其中,DND 技术可实现铒离子的高浓度掺杂,但
因其制备工艺复杂、成本高、受专利限制等原因,仅有

Liekki 公司等少数企业仍在使用。 基于 MCVD 工艺的

液相掺杂法则应用广泛,2012 年,北京交通大学 LIU
使用该技术制备出了 1530

 

nm 吸收系数为 84. 3
 

dB / m
的单模掺铒光纤[16] ;2022 年,华中科技大学 LI 团队在

该技术基础上研制出了多芯掺铒光纤和 L 波段扩展

掺铒光纤[17-18] 。 液相掺杂法和溶胶-凝胶法的制备工

艺同样较为复杂,并且在预制棒制备过程中会产生大

量的 OH—,造成光纤本底损耗的恶化。 2009 年,LE-
NARDIGˇ 等人提出了基于 MCVD 的稀土螯合物气相沉

积技术[19] ,该技术制成的掺稀土光纤不仅 OH—含量

低,而且铒离子分布均匀;2014 年,ANUAR 等人使用

该制备技术实现了 Er3+和 Al3+的共同掺杂,并且完成 4
层芯层的沉积[20] ,证明了该制备技术能够实现纤芯的

多层沉积,可用于生产大芯径掺铒光纤。 目前,国内还

少有关于使用螯合物气相沉积法研制光纤陀螺光源用

掺铒光纤的报道,本文作者使用该技术制备 Al-Er 共

掺和 Al-Ge-Er 共掺两种掺铒光纤,并对光纤的温度特

性开展研究。

1　 光纤制备

掺铒光纤芯棒螯合物化学气相沉积系统如图 1 所

示[21] 。 该沉积系统由螯合物高温供料系统和改进型

化学气相沉积设备组成。 其中铒的螯合物 Er( thmd) 3

经高温加热保温后,由氦气携带进入石英反应管内,并
在反应管内与氧气等原料发生化学反应后沉积于石英

　 　

管内壁,后在氢氧焰的高温加热下玻璃化,形成光纤芯

棒的芯层。

图 1　 螯合物化学气相沉积设备示意图[21]

Fig . 1 　 Schematic
 

diagram
 

of
 

chelate
 

chemical
 

vapor
 

deposition
 

equip-
ment[21]

反应由于 Er3+在纯二氧化硅中的溶解度较低,实
验中采用 Al3+进行共同掺杂,提高预制棒中铒离子掺

杂浓度,并降低因 Er3+ 高浓度掺杂引起的团簇效应。
其中,Al3+ 由 AlCl3 气体与 O2 反应后的 Al2O3 提供。
为使 Er(thmd) 3 和 AlCl3 能够充分 气 化, 需 将 Er
( thmd) 3 和 AlCl3 分别加热至 190

 

℃ ~ 200
 

℃和 130
 

℃
~140

 

℃ 。 同时因 Er( thmd) 3 和 AlCl3 的气体浓度与

其容器的温度正相关,为了稳定进入反应管中螯合物

和 AlCl3 浓度,需在螯合物高温供料系统温度到达预

设值后保温 1
 

h 以上。 基于该工艺方案,本文中制备

了 Al-Er 共掺和 Al-Ge-Er 共掺两种光纤,纤芯芯层制

备参数设定值如表 1 所示。 反应管采用 Heraeus 的

F300 系列,并在芯层沉积前预沉积数层由 SiO2-P 2O5

构成的隔离层,用于减少反应管和氢氧焰中羟基扩散

进入芯层,防止由此引起的本底损耗升高。
依照掺铒光纤纤芯直径与包层直径的设计比例,

　 　表 1　 掺铒光纤制备参数

Table
 

1　 Parameters
 

of
 

erbium-doped
 

fiber
 

fabricating

doping
 

type
deposition

 

temperature / ℃
Er(thmd) 3

 gas
 

flow /
(mL·min-1 )

AlCl3
 gas

 

flow /
(mL·min-1 )

SiCl4
 gas

 

flow /
(mL·min-1 )

GeCl4
 gas

 

flow /
(mL·min-1 )

number
 

of
 

passes

Al-Er 1940 120 225 110 0 2

Al-Ge-Er 1940 120 160 110 200 2

选定合适的石英管套管,将掺铒光纤芯棒经加套处理

后制作成掺铒光纤预制棒,最后使用光纤拉丝塔将其

拉制成直径为 125. 0
 

μm±1. 0
 

μm 的掺铒光纤。

2　 预制棒及掺铒光纤特性分析

使用光纤预制棒分析仪对实验制备的预制棒进行

测试分析,Al-Er 共掺和 Al-Ge-Er 共掺两种光纤预制

棒的径向折射率分布如图 2 所示。 其中 y 轴为纤芯与

石英包层的折射率差值。

由图 2 可以看出,当纤芯中掺入 Ge 元素时,预制

棒的折射率呈现“倒刺”状,而 Al-Er 共掺预制棒的折

射率分布曲线则较为平滑,这是因为在高温下,相较于

Ge4+ ,Al3+ 在二氧化硅基底中极易发生扩散,Al3+ 在纤

芯中的分布更加均匀,从而造成芯层折射率趋于平坦。
同时 Al-Ge-Er 共同掺杂的预制棒中心存在折射率凹

陷的现象,该问题是因为在石英管塌缩成石英棒过程

中,石英管的温度会达到 2200
 

℃ 以上,而 GeO2 在高

温下极易挥发,从而造成纤芯中心折射率的降低。
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图 2　 光纤预制棒径向折射率分布图

Fig . 2　 Radial
 

refractive
 

index
 

profile
 

of
 

optical
 

fiber
 

preform

在对掺铒光纤预制棒拉丝过程中发现,Al-Er 共掺

的预制棒在拉丝后,剩余预制棒的芯部出现了大量的

白色不透明物质,如图 3 所示,且在预制棒芯棒制备过

程中并未出现该白色物质。 随后通过分别改变

Er(thmd) 3 和 AlCl3 的载气流量进行了多次实验,实验

中发现,白色物质的产生并不随 Er( thmd) 3 载气流量

的增减发生变化,但当 AlCl3 的载气流量较低时,该白

色物质并未出现,而当流量较高时,可重复出现此白色

物质,由此证明该白色物质为 Al2O3 的析晶。

图 3　 拉丝后掺铒光纤预制棒

Fig . 3　 Erbium
 

doped
 

fiber
 

preform
 

after
 

drawing

对两种拉制后的光纤进行了相关测试,Al-Er 共掺

光纤的 1530. 0
 

nm 吸收系数为 45. 8
 

dB / m,而 Al-Ge-
Er 共掺光纤的吸收系数仅为 20. 0

 

dB / m。 但是,Al-Er
共掺光纤在 1200. 0

 

nm 处的本底损耗为 31. 7
 

dB / km,
远高于 Al-Ge-Er 共掺光纤的 6. 3

 

dB / km。 在两种光纤

的制备过程中,Er( thmd) 3 的载气流量均为 120
 

mL /
min,且温度相同,由此可以看出,Al3+ 的沉积能够提高

Er3+的沉积效率,提升 Er3+ 掺杂浓度,同时随着 Al3+ 掺

杂量的升高,掺铒光纤的本底损耗恶化明显。 该损耗

可能是由拉丝过程 Al2O3 的析晶所导致。 所以,在使

用 Al3+离子掺杂降低 Er3+的团簇和提升 Er3+的沉积浓

度的同时,应设计合适的 Al3+掺杂量,减少 Al3+掺杂的

掺杂浓度,降低 Al3+ 对光纤本底损耗的影响。 而对于

光纤相对折射率的调制,可在纤芯中共同掺杂 Ge4+ ,
通过调整 Ge4+的浓度,实现相对折射率的调控。

由于 Al-Er 共掺光纤的本底损耗较高,不满足正

常使用的要求,故只对 Al-Ge-Er 共掺光纤的吸收与自

发辐射光谱同温度的关系进行了测试研究,其测试结

果如图 4 和图 5 所示。
由图 4 可以看出,与 25. 0

 

℃ 室温情况相比,在

　 　

图 4　 Al-Ge-Er 共掺光纤的吸收光谱与温度的关系

Fig . 4　 Temperature
 

dependence
 

of
 

absorption
 

spectrum
 

of
 

Al-Ge-Er
 

co-
doped

 

fibers

图 5　 Al-Ge-Er 共掺光纤的 ASE 光谱与温度的关系

Fig . 5　 Temperature
 

dependence
 

of
 

ASE
 

spectrum
 

of
 

Al-Ge-Er
 

co-doped
 

fi-
bers

-44. 9
 

℃时掺铒光纤 980. 0
 

nm 附近的吸收峰峰值变

化较大,增大 1. 0
 

dB 以上,而在 70. 0
 

℃ 时 980. 0
 

nm
吸收峰峰值较 25. 0

 

℃ 时的变化较小。 同时观测到相

较于室温 25. 0
 

℃,1200. 0
 

nm 处的本底损耗在-44. 9
 

℃
和 70. 0

 

℃时均有所增加,最大变化约为 0. 15
 

dB。 在

图 5 中,Al-Ge-Er 共掺光纤自发辐射各波长的功率密

度跟随温度相继变化,并且各波长的变化规律不完全

一致。 这是由于掺铒光纤的自发辐射光谱不仅与光纤

纤芯直径、模场直径有关,同时受光纤本底损耗变化的

影响[22] ,这些参数均会受到光纤温度变化的影响,在
多个参数的相互作用下,造成了掺铒光纤自发辐射光

谱中各波长功率密度变化不相同的现象。
掺铒光纤作为掺铒光纤超荧光光源的重要部件,

其平均波长的温度稳定性决定了光源系统的性能。 为

了测试基于螯合物气相沉积法制备的 Al-Ge-Er 共掺光

纤平均波长的温度稳定性,搭建了如图 6 所示的掺铒光

纤超荧光光源测试平台,使用光谱分析仪采集光源光

谱。 其中 Al-Ge-Er 共掺光纤的长度为 3. 2
 

m,抽运源中

心波长为 974. 3
 

nm,实验中抽运源电压电流保持恒定。
如图 7 所示,在常温状态下,通过调整抽运源功

率,使光源出射功率达到 12. 02
 

mW,此时,Al-Ge-Er 共
掺光纤的荧光光谱中心波长为 1560. 84

 

nm,激发峰的

348
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图 6　 Al-Ge-Er 共掺光纤的 SFS 测试平台示意图

Fig . 6　 SFS
 

test
 

platform
 

diagram
 

of
 

Al-Ge-Er
 

co-doped
 

fiber

图 7　 常温下 Al-Ge-Er 共掺光纤的 ASE 峰

Fig . 7　 ASE
 

peak
 

of
 

Al-Ge-Er
 

co-doped
 

fiber
 

at
 

room
 

temperature

3
 

dB 谱宽为 10. 51
 

nm。
将掺铒光纤放置于温箱中,在-45. 0

 

℃ ~ 70. 0
 

℃
的变化范围内,对光源的出射光谱进行连续监测,并每

间隔 1
 

min 对光源光谱的平均波长进行采样计算,Al-
Ge-Er 共掺光纤的平均波长与在不同温度下的变化如

图 8 所示。 实验结果表明,在该变温区间内,基于螯合

物气相沉积法制备的 Al-Ge-Er 共掺光纤的荧光光谱

平均波长变化约为 6. 52×10-7
 

nm / ℃ 。

图 8　 全温下 Al-Ge-Er 共掺光纤 ASE 峰的平均波长

Fig . 8　 Mean
 

wavelength
 

of
 

ASE
 

peak
 

in
 

Al-Ge-Er
 

co-doped
 

fiber
 

at
 

full
 

temperature

3　 结　 论

本文中介绍了使用螯合物气相沉积法制备掺铒光

纤的工艺技术,并在此基础上制备了 Al-Er 共掺和 Al-
Ge-Er 共掺两种掺铒光纤,通过实验证明了 Al-Er 共掺

光纤中 Al3+掺杂会导致光纤预制棒纤芯析晶失透和光

纤本底损耗的增加。 对 Al-Ge-Er 共掺光纤在 45. 0
 

℃ ~

70. 0
 

℃范围内吸收光谱和发射光谱的温度特性进行

了研究,并搭建了超荧光光源测试平台对 Al-Ge-Er 共

掺光纤的平均波长温度稳定性进行测试研究。 实验证

明,在-45. 0
 

℃ ~ 70. 0
 

℃变温区间内,使用螯合物气相

沉积法制备的 Al-Ge-Er 共掺光纤平均波长变化约为

6. 52×10-7
 

nm / ℃ ,可满足中高精度光纤陀螺中超荧光

光源的使用要求。
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