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RESUME

Lamélioration des propriétés de luminescence du thulium dans la silice par des
nanoparticules ainsi que la limitation des pertes optiques sont discutées.

MOTS-CLEFS : nanoparticules, luminescence, MCVD, instabilités capillaires
INTRODUCTION

Le verre de silice est le matériau le plus communément utilisé pour fabriquer des fibres
optiques. Cependant, certaines des propriétés de ce verre (énergie de phonon élevée, faible solubilité
des ions luminescents ...) sont néfastes pour le développement de nouveaux dispositifs. Une des
voies couramment étudiée pour surmonter ces limitations est basée sur 1’encapsulation des ions
luminescents dans des nanoparticules diélectriques (NPD) [1]. Par exemple, il est possible
d’augmenter les transferts d’énergie ou d’élargir la bande spectrale d’émission [2,3]. La présence de
nanoparticules induit toutefois de la diffusion de lumiere [4]. Il convient donc de trouver un
compromis entre les pertes optiques et les modifications spectroscopiques.

Dans cette communication, nous nous intéressons aux propriétés de luminescence du thulium
(Tm™) qui posséde des émissions d'intérét pour les télécommunications (1,47 um) et lasers (810
nm). Nous présenterons ’effet bénéfique de NPDs riches en lanthane sur la luminescence de cet
ionainsi que de la diffusion de lumiere. Enfin, nous montrerons des résultats d’analyses
tomographiques qui mettent en évidence la fragmentation de particules durant le fibrage. Nous
conclurons alors sur la possibilité d’utiliser ce phénomene pour contrdler la taille des particules.



PARTIE EXPERIMENTALE

Des nanoparticules de LaF; (contenant 0.1 % et 1 % de thulium) ont été dispersées dans la
couche poreuse de préformes MCVD par la méthode du dopage en solution [5]. Pour comparaison,
des préformes ont aussi été préparées a partir d'un dopage a base de TmCl;, LaCl; et AICl;. Les
préformes ont été fibrées a environ 2000°C avec des tensions de l'ordre de 0,4-0,5 N. Les
échantillons ont été analysés par Microscopie Electronique 4 Balayage (MEB), Spectrométrie
photoélectronique X (XPS), Analyse dispersive en énergie (EDX), et Microsonde de Castaing
(EPMA). De plus, une fibre riche en particules a été analysée en tomographie par une technique
basée sur du MEB et une sonde ionique focalisée (FIB) [6]. Les concentrations en thulium et les
pertes optiques ont été mesurées par la méthode « cut-back ». Les durées de vie de luminescence de
la bande a 810 nm ont été€ mesurées sur une fibre pompée a 785 nm.

RESULTATS ET DISCUSSIONS
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Fig. 1 : Durées de vie de luminescence du thulium en fonction de la concentration en lanthane.

La Fig. 1 montre I’évolution de la durée de vie de luminescence du niveau H, du thulium
(temps pour que I(t)= I.o/e) en fonction de la concentration mesurée en lanthane [7]. Les séries de
points proviennent des différentes des recettes de fabrication des échantillons. Les échantillons
«0.1%Tm DNP » et « 1%Tm DNP » sont obtenus par un dopage non standard de nanoparticules de
LaF; (contenant 0.1 et 1 % de thulium). Les échantillons « Solution » sont issus d’un dopage en
solution avec des solutions contenant du TmCl; et du LaCl;. Les échantillons « Solution+Al »
contiennent en plus du AlClss.

La tendance générale illustrée par cette figure est que le lanthane permet une augmentation de
la durée de vie du niveau “H,. L’ aluminium, qui avait été rapporté pour avoir un effet bénéfique sur
la durée de vie, induit pourtant une tendance plus faible pour les échantillons « Solutions+Al » [8].
En effet, I’aluminium inhibe totalement la formation de DNP pour ces concentrations et diminue
I’impact du lanthane. Les nanoparticules favorisent donc les propriétés de luminescence, mais
augmentent aussi les pertes optiques. Celles-ci évoluent entre 0,01 dB/m et 2000 dB/m pour
I’échantillon le plus dopé en lanthane. Il est donc primordial de contr6ler la taille des nanoparticules
afin d’obtenir un compromis entre 1’amélioration des propriétés de luminescence et la réduction des
pertes optiques.

La Fig. 2 présente la reconstruction du cceur d’une fibre optique [9]. Les nanoparticules riches
en lanthane sont représentées en jaune. Certaines particules sont tres fortement allongées dans le
sens de 1'étirage, leurs longueurs pouvant dépasser les 5 um (hauteur de la zone analysée). On
observe aussi un signe de coalescence (étiquette « 4 » sur la figure 2) et la présence de chapelets de



particules (« 2 »). Ces chapelets sont induits par la fragmentation des particules allongées durant
I’écoulement (I’étirage). Ils démontrent la possibilité de modifier la taille des nanoparticules au
cours de 1'étirage via un procédé « top-down ».

Fig. 2 : Reconstruction 3D de particules riche en lanthane dans le coeur d’une fibre optique en silice. L’axe
d’étirage est vertical. La largeur du volume reconstruit par FIB/MEB est de 5 um.

CONCLUSION

En conclusion, nous avons fabriqué des fibres optiques en silice contenant du lanthane et du
thulium. L’effet bénéfique de la présence de nanoparticules a été montré sur les propriétés de
luminescence du thulium. Les pertes par diffusion, qui peuvent atteindre 2000 dB/m, montrent
I’importance de contrdler la taille des nanoparticules. Nous proposons alors d’utiliser les instabilités
capillaires qui apparaissent au cours du fibrage afin de contrdler la taille des nanoparticules et
d’améliorer les propriétés spectroscopiques des fibres optiques en silice.
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