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 ФИЗИКА ПЛАЗМЫ  
И ПЛАЗМЕННЫЕ МЕТОДЫ 
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PCVD-метод получения высокоапертурных заготовок  
кварцевых световодов с повышенным содержанием фтора  

и утолщенной кварцевой оболочкой 
 

И. П. Шилов, Л. Ю. Кочмарев, Н. П. Зубков, Д. В. Лапшин 
  
Приведены результаты экспериментальных исследований по получению высокоапер-
турных заготовок кварцевых волоконных световодов с повышенным содержанием 
фтора (до 7 вес. %) и утолщенной оболочкой на основе кварцевого стекла, легирован-
ного фтором, при помощи неизотермической плазмы резонансного локального СВЧ-
разряда (PCVD-метод). Достигнуты высокие скорости осаждения слоев кварцевого 
стекла, легированного фтором (вплоть до 3 мкм/мин), и соотношения s/a (где s – диа-
метр заготовки, a – диаметр сердцевины) на уровне 1,3–1,4 и выше. 
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Введение 
 

В настоящее время кварцевые волокон-
ные световоды (КВС) с чисто кварцевой серд-
цевиной и фторсодержащей оболочкой находят 
широкое применение в лазерной технологии и 
лазерной медицине, в частности, для систем 
спектрального анализа материалов в промыш- 
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ленных процессах и мониторинге загрязнений 
окружающей среды, в составе разнообразных 
световодных датчиков для контроля темпера-
туры, электромагнитного поля, механических 
напряжений и вибраций, для гибкой передачи 
изображения в эндоскопах и т. д. Наиболее 
быстро расширяются сферы применения ла-
зерных систем в промышленном производстве 
и медицине в связи с автоматизацией про-
мышленных процессов, где требуется исполь-
зование световодных систем для осуществле-
ния контроля в реальном времени и для 
контроля качества продукции. 

Ранее было показано, что для формиро-
вания оптических структур заготовок КВС со-
става SiO2-F/SiO2 с повышенным содержанием 
фтора в стекле светоотражающей оболочки 
(SiO2-F) перспективно применение метода 
PCVD (plasmа chemical vapor deposition) [1, 2]. 

Данный метод, разработанный на основе 
«холодной» неравновесной плазмы резонанс-
ного локального СВЧ-разряда пониженного 
давления, обладает целым рядом достоинств. 

Во-первых, «холодная» плазма резо-
нансного локального СВЧ-разряда существен-
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но неравновесна (Te >> Tг, где Te – температу-
ра электронов, эВ, Tг – температура газа, оС), 
что позволяет использовать исходные хими-
ческие реагенты с эффективностью осаждения 
для SiO2 – 100 %, GeO2 – 90 %, а для фторсо-
держащих соединений 90–95 %, при скорости 
осаждения свыше 3 г/мин. 

Во-вторых, активация процессов образо-
вания и осаждения кварцевых оптических 
структур СВЧ-плазмой настолько эффективна, 
что диапазон используемых реагентов и леги-
рующих добавок может быть очень широк, в 
том числе можно эффективно осуществлять 
легирование кварцевого стекла азотом для 
нанесения защитного оксинитридного (SiON) 
покрытия на поверхность заготовки. Концен-
трации различных составляющих многоком-
понентной смеси в осажденных слоях в 
бо́льшей степени коррелируют с их концен-
трациями в газовой фазе. Процесс получается 
хорошо контролируемым и воспроизводимым. 

В-третьих, так как СВЧ-энергия посту-
пает в разряд (в СВЧ-плазму) без потерь в 
стенках кварцевой трубы-реактора, в которой 
соосно трубе устанавливается кварцевый 
стержень для осаждения на него отражающей 
фторсиликатной оболочки, то ход реакции ма-
ло зависит от толщины нанесенных слоев, 
скорости движения резонатора и скорости 
осаждения. Профиль показателя преломления 
может быть аппроксимирован с хорошим про-
странственным разрешением при нанесении 
нескольких сотен слоев. При таком способе 
осаждения получается высококачественное 
кварцевое стекло. 

В-четвертых, реакция идет гетерогенно с 
непрерывным образованием тонких оптически 
прозрачных слоев стекла по всей длине квар-
цевого стержня путем возвратно-поступатель- 
ного перемещения вдоль него СВЧ-реактора с 
плазмой (СВЧ-плазмотрона). 

В-пятых, система вакуумирована и гер-
метична, что исключает возможность загряз-
нения процесса и окружающей среды. 

Для изготовления двухслойных загото-
вок КВС с тонкой отражающей фторсиликат-
ной оболочкой (состав SiO2/SiO2-F, где SiO2 – 
сердцевина, а SiO2-F – светоотражающая обо-
лочка) был разработан метод бокового СВЧ-
плазмохимического осаждения на кварцевый 
стержень фторсиликатной оболочки [3]. 

Совместно ИРЭ им. В. А. Котельникова 
РАН и компанией CeramOptec (Германия) бы-
ли разработаны СВЧ-плазмохимическая уста-
новка (вертикальный вариант) и технология 
изготовления заготовок двухслойных кварце-
вых световодов состава SiO2/SiO2-F методом 
бокового СВЧ-плазмохимического осаждения 
на кварцевый стержень отражающей фторси-
ликатной оболочки [4]. 

В качестве плазмотрона использовался 
СВЧ-плазмотрон типа E020. Сначала кварце-
вый стержень подвергается химической и 
термической обработке. Обработке подлежит 
и кварцевая трубка-реактор из технического 
стекла для устранения органических и неорга-
нических загрязнений с внутренней поверхно-
сти трубы. Толщина осаждаемых слоев фтор-
силикатного стекла определяется заданным 
отношением диаметра световода к диаметру 
сердцевины. Обычно оно составляет  1,06–1,2. 

Однако в настоящее время имеется по-
требность и в заготовках КВС с утолщенными 
кварцевыми оболочками, которые обеспечи-
вают соотношение s/a (где s – диаметр заго-
товки, a – диаметр сердцевины) на уровне 1,3–1,4 
и выше. При этом числовая апертура должна 
достигать значений 0,30 и выше, а оптические 
потери – менее 10 дБ/км в ближней ИК-об- 
ласти спектра. 

Целью настоящей работы являлось фор-
мирование методом PCVD высокоапертурных 
заготовок КВС с повышенным содержанием 
фтора (до 7 вес. %) и утолщенной оболочкой. 
Данная оптическая структура должна обеспе-
чить соотношение s/a на уровне 1,3–1,4 и выше. 

 
 

Материалы и методы формирования 
высокоапертурных заготовок КВС  
с повышенным содержанием фтора  

и утолщенной оболочкой 
 

Для осаждения светоотражающих оболо- 
чек состава SiO2-F с повышенным содержани-
ем фтора (до 7 вес. %) на внутренней поверх-
ности опорной кварцевой трубки (ОКТ) диа-
метром 2016 мм и особой оптической 
чистоты (ОКТ типа F-300, производства фир-
мы «Heraeus», Германия) были использованы 
разработанная в ФИРЭ им. В. А. Котельни- 
кова РАН лабораторная СВЧ-плазмохимичес- 
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кая установка, структурная схема которой 
представлена на рис. 1, и метод PCVD [5–8]. 

 

 
 

Рис. 1. Структурная схема установки СВЧ-плазмо- 
химического осаждения: 1 – плазмохимический ре-
актор; 2 – электрическая печь сопротивления; 3 – 
СВЧ-плазмотрон; 4 – СВЧ-генератор; 5 – СВЧ-плазма; 
6 – механизм перемещения; 7 – осаждаемый слой 
стекла; 8 – химблок с галогенидами; 9 – вакуумный 
насос; 10 – скруббер; 11 – ИК-пирометр. 

 
Принцип работы установки с использо-

ванием метода PCVD основан на последова-
тельном осаждении большого числа тонких 
(менее 1 мкм) прозрачных слоев кварцевого 
стекла, легированного фтором. Для обеспече-
ния однородности осаждения стекла по длине 
и азимуту ОКТ совершает вдоль оси СВЧ-
разряда возвратно-поступательное перемеще-
ние, и на каждом проходе осаждается тонкая 
прозрачная пленка стекла толщиной 0,1– 
0,5 мкм. Для осуществления повышенной эф-
фективности процесса плазмохимического 
осаждения кварцевого стекла, легированного 
фтором, нами предложено использование 
проходного волноводно-резонаторного СВЧ-
плазмотрона на волне Н10, который представ-
ляет собой короткозамкнутый отрезок метал-
лического волновода сечением 7234 мм  
с короткозамкнутым поршнем. Структура 
электрического поля вдоль широкой стенки 
волновода «а» такова, что на оси ОКТ наблю-
дается максимум поля. 

Плазмохимический реактор помещался в 
электрическую печь сопротивления с темпе-
ратурой 1000–1200 оС. Печь необходима для 
дегазации осажденных слоев стекла от хлора, 
выделяющегося в процессе проведения плаз-
мохимических реакций. Соосно с трубкой в 
центре печи располагалось устройство воз-
буждения СВЧ-разряда волноводного типа, 

соединенное волноводным трактом с СВЧ-
генератором (максимальной мощностью 2,5 кВт 
и частотой 2,45 ГГц). Локальное плазменное 
образование возбуждалось в трубке при воз-
действии СВЧ-энергии. Перемещение ОКТ 
относительно СВЧ-разряда осуществлялось с 
помощью механизма перемещения. Осажде-
ние слоя стекла происходило в результате ге-
терогенной плазмохимической реакции в 
СВЧ-разряде при взаимодействии плазмы с 
потоком парогазовой смеси, поступающей че-
рез соответствующие регуляторы расхода газа 
от химблока (c галогенидами). Продукты ре-
акции откачивались химикостойким вакуум-
ным насосом, с помощью которого обеспе- 
чивалось также поддержание заданного пони-
женного давления в ОКТ. Нейтрализация про-
дуктов плазмохимических реакций обеспечи-
валась скруббером. Контроль за температурой 
стенки ОКТ в процессе осаждения произво-
дился ИК-пирометром. 

Окончательное формирование заготовки 
производилось на MCVD-станке по методу 
«штабик-трубка». Внутри ОКТ с осажденной 
в СВЧ-плазме SiO2-F-оболочкой (общей тол-
щиной 300–800 мкм) помещался стержень 
(сердцевина заготовки) диаметром 12–15 мм 
из оптически прозрачного суперсухого квар-
цевого стекла фирмы «Heraeus» (Германия) с 
содержанием OH-групп < 1 ppm. Вся структу-
ра при помощи водородно-кислородной го-
релки схлопывалась в заготовку трехслойного 
типа (см. рис. 2) состава SiO2/SiO2-F/SiO2 (чи-
сто кварцевая сердцевина / фторсиликатная 
светоотражающая оболочка / внешняя техно-
логическая оболочка из кварцевого стекла). 
 

 
Рис. 2. Поперечное сече-
ние трехслойной заго-
товки КВС состава 
SiO2/SiO2-F/SiO2, где а – 
диаметр SiO2-сердцеви-
ны; s – диаметр заготов-
ки; 1 – SiO2-сердцевина;  
2 – SiO2-F-оболочка; 3 – 
SiO2-материал ОКТ. 

 
 

 

Результаты исследований 
 

Плазмохимический синтез и формирова-
ние тонких слоев кварцевого стекла (толщи-
ной 0,1–0,5 мкм) производилось реакцией 

s

a

3

2
1



И. П. Шилов, Л. Ю. Кочмарев, Н. П. Зубков, Д. В. Лапшин 
 

20

окисления SiCl4 при избытке кислорода. Ини-
циирование данной реакции в плазме СВЧ-
разряда пониженного давления осуществляет-
ся при взаимодействии с электронной компо-
нентой и заключается в поэтапном отщепле-
нии атомов хлора от радикалов SiCln (где n = 
= 1–4) электронным ударом. Анализ функции 
распределения электронов по энергиям 
(ФРЭЭ) показал, что в данном типе разряда 
средняя энергия электронов превышает 1 эВ, а 
энергия «горячих» электронов в высокоэнер-
гетическом «хвосте» ФРЭЭ составляет 4–6 эВ. 
При этом, как указывают измерения ФРЭЭ, 
концентрация электронов с энергией > 1 эВ 
больше в СВЧ-разряде на смеси тетрахлорида 
кремния с кислородом, чем в чистом кислороде. 

Наиболее долгоживущими в плазме 
СВЧ-разряда являются такие компоненты, как 
SiO, Si, C1 (> 1 мс). Время реакции для тет-
рахлорида кремния составляет около 10-4 с, 
т. е. этот компонент, попав в начало зоны 
СВЧ-разряда, практически моментально раз-
валивается. 

Преобразование SiCl4 в SiO и адсорбция 
последнего стенками опорной кварцевой труб- 
ки в основном завершается на длине СВЧ-
разряда  3–4 см. Это подтверждается измере-
ниями распределения интенсивности эмисси-
онной полосы SiO на длине волны 425 нм 
вдоль оси разряда (см. рис. 3). 
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Рис. 3. Распределение интенсивности I 
эмиссионной полосы SiO на длине волны 
425 нм вдоль оси Z разряда. 

  
Для легирования кварцевого стекла фто-

ром при формировании фторсиликатной обо-
лочки необходимо добавление к исходной га-

зовой смеси небольшого количества фтор- 
агента. Ранее было показано, что небольшие 
добавки к кислороду многоатомных газов 
(менее 10 %), практически не изменяют ФРЭЭ 
в кислороде [1]. Как было установлено, ос-
новной травящей частицей оказывается атом 
фтора, а скорость травления пропорциональна 
его концентрации. Скорость образования фто-
ра и скорость травления быстро возрастают 
при добавлении кислорода. Самым эффектив-
ным фторагентом оказался фреон-218 (C3F8). 
При расходе фреона-218  6–7 см3/мин обес-
печивается достижение числовой апертуры 
вплоть до 0,32 (содержание фтора в стекле  
до 7 вес. %), что является результатом миро-
вого уровня. 

Увеличение же расхода свыше 8 см3/мин 
приводит к тому, что процесс травления начи-
нает превалировать над процессом осаждения 
легированного кварцевого стекла. На наш 
взгляд, для получения высокого уровня леги-
рования кварцевого стекла фтором необходи-
мо добиваться совпадения концентрационного 
максимума фтора в газовой фазе с максиму-
мом профиля осаждения кварцевого стекла, 
который локализован в самом начале разряда. 

При возвратно-поступательном переме-
щении ОКТ относительно плазмотрона (СВЧ-
мощность 600–800 Вт) и поддержании темпе-
ратуры стенки в диапазоне 1000–1100 оС осу-
ществлялся процесс гетерогенного осаждения 
оптически прозрачных слоев SiO2, легирован-
ного фтором, с достаточно равномерным про-
филем осаждения на длине ОКТ  300 мм.  
Отклонение в однородности по толщине и со-
ставу осаждаемых пленок не превышало 5 % 
как по длине заготовок, так и полученных из 
них волоконных световодов. На оптические 
потери этот факт влияния не оказывает, а из-
менение величины числовой апертуры на те 
же 5 % находится в рамках допустимых зна-
чений. После проведения процедуры схлопы-
вания диаметр полученных заготовок КВС со-
ставлял 16–20 мм, диаметр SiO2-сердцевины – 
12–15 мм, толщина SiO2-F-оболочки – 300–
800 мкм (см. рис. 2), а длина  300 мм. При 
этом у такой оптической структуры соотно-
шение s/a находится на уровне 1,3–1,4 и выше. 
Профиль показателя преломления такой опти-
ческой структуры, измеренный на анализаторе 
типа P-102 (Великобритания), представлен на 
рис. 4. 
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Рис. 4. Радиальное распределение профиля показате-
ля преломления n трехслойной заготовки состава 
SiO2/SiO2-F/SiO2. 

 
Были проведены также измерения ради-

ального профиля концентрации фтора в заго-
товке ВС, которые осуществлялись в Инсти-
туте физической химии РАН на установке, 
представляющей собой растровый электрон- 

ный микроскоп JSM. U3, снабженный рентге-
новским спектрометром с энергетическим 
разрешением и цифровым сканированием 
(фирма GETAC). Подтверждено максимальное 
содержание фтора в стекле светоотражающей 
оболочки заготовки  7 вес. %, что является 
результатом мирового уровня. Отметим так-
же, что воспроизводимость результатов от 
эксперимента к эксперименту на разработан-
ной макетной установке не превышала 50 % 
ввиду недостаточной автоматизации процесса 
осаждения.  

Вытяжка волоконных световодов из по-
лученных заготовок проводилась на вытяжной 
установке с одновременным нанесением оди-
ночного защитного покрытия из расплава 
термопласта П-12Э фильерным способом [9]. 
Спектральные потери полученных КВС трех-
слойного типа приведены на рис. 5. Из рисун-
ка следует, что световоды данного состава 
имеют низкие оптические потери в ближнем 
ИК-спектральном диапазоне (< 10 дБ/км). 

 
 
 
Рис. 5. Спектральные потери α в оптических 
волокнах с низким содержанием OH-групп в 
сердцевине (< 1 ppm), выполненной из 
стержня кварцевого стекла типа «Heraeus». 

 
 
 

 
Проведенные эксперименты также пока-

зали, что на внутренней поверхности ОКТ 
растет прочная, твердая, устойчивая к меха-
ническому воздействию (царапанию острым 
стальным предметом) прозрачная пленка фто-
рированного кварцевого стекла толщиной до 
700 мкм. Скорость роста пленок в данном 
цикле экспериментов составила до 3 мкм/мин. 
Толщина пленок определялась на сколе ОКТ с 
помощью микроскопа.  

 
 

Заключение 
 

Основные результаты работы можно 
сформулировать следующим образом. 

1. Показано, что неизотермическая плаз-
ма резонансного локального СВЧ-разряда по-
ниженного давления является эффективным 
инструментом формирования на внутренней 

поверхности ОКТ пленок SiO2, легированных 
фтором (PCVD-метод). Отметим, что процесс 
осаждения при этом происходит при более 
низких температурах стенки опорной кварце-
вой трубки (1000–1100 оС), чем в случае оса-
ждения чистого кварцевого стекла. Не наблю-
дается наличие трещин в SiO2-F-пленке даже 
при значительных ее толщинах. 

2. Методом PCVD получены высоко- 
апертурные заготовки КВС трехслойного типа 
с повышенным содержанием фтора в стекле 
(до 7 вес. %) и утолщенной оболочкой. При 
этом у такой оптической структуры соотно-
шение s/a находится на уровне 1,3–1,4 и выше. 

3. Достигнуты высокие скорости оса-
ждения кварцевого стекла, легированного 
фтором (вплоть до 3 мкм/мин), что может рез-
ко повысить производительность труда на 
данном переделе в оптоэлектронике.  
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The results of experimental studies on the fabrication of high numerical quartz fiberoptic light 
guides preforms (with a high fluorine content (up to 7 wt. %) and a thickened cladding of 
quartz glass doped with fluorine) by nonisothermal plasma of resonance local microwave dis-
charge (PCVD method) are given. It is shown that by using a nonisothermal plasma of reso-
nance local microwave discharge at low pressure, it is possible to achieve high deposition rates 
of fluorine doped quartz glass layers (up to 3 µm/min) and the s/a ratio (where s – preform di-
ameter, a – core diameter) at level 1.3–1.4 and higher. That discharge type, which provides an 
increased efficiency of a microwave plasma-chemical deposition process, was formed using the 
waveguide-resonator microwave plasmatron on the H10 wave. It should also be noted that in 
this case the process of fluorinated reflecting cladding deposition occurs at lower temperatures 
of the quartz support tube wall (1000–1100 oС) than in the case of a pure quartz glass deposi-
tion. The presence of cracks in the SiO2-F-film is not observed even at considerable thicknesses. 
 
Keywords: microwave discharge, light guides preforms, plasmatron, multilayer optical structures, 
quartz fiberoptic light guides. 
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