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5.1.4. INDICE DE REFRACAO

As medidas de indice de refragdo foram feitas através do método de
acoplamento de prismas, usando um refratdbmetro Abbe, modelo 2WAJ do
IF/JUNICAMP, com iluminacdo na faixa do visivel. Abaixo estdo listadas as

medidas do indice de refracdo de todas as amostras.

Tabela 5.3. indice de refracdo de todas as amostras da primeira rota (erro de
+0,0005).

Composicdo | Indicede | Composicéo indice de
refracéo refracéo

Al.l 1,4577 Bl.1 1,4753
Al.2 1,4661 B1.2 1,4754
Al.3 1,4676 B1.3 1,4758
Al4 1,4718 B1.4 1,4776
Alb5 1,4726 B1.5 1,4772
Al.6 1,4766 B1.6 1,4758

Tabela 5.4. indice de refracdo de todas as amostras da segunda rota (erro de
+0,0005).

Composicdo| Indicede | Composicdo| Indice de
refracao refracao
AH1.1 1,4807 BH1.1 1,4703
AH1.2 1,4804 BH1.2 1,4731
AH1.3 1,4803 BH1.3 1,4736
AH1.4 1,4809 BH1.4 1,4752
AH1.5 1,4810 BHL1.5 1,4748
AH1.6 1,4818 BH1.6 1,4750

Os dados das Tabs. 5.3 - 4 permitem observar resultados em funcéo
do teor de terras raras e da influéncia de BaO ou MgO, além da rota obtida. O
maior indice de refracdo é de 1,4818, pertencente a série AH1, e o menor
pertence a serie Al. Tal diferenca, de 0,0241, representa uma variacéo
consideravel em relacdo a pequena modificacdo de composicao estabelecida

(teor de MgO ou BaO e concentragdes crescentes de La,05).
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Figura 5.9. Variacdo do indice de refracdo em funcdo da concentracdo de La,O3 nas
séries Al, B1, AH1 e BH1.

De acordo com a Fig. 5.9 é possivel perceber a influéncia do teor de

La,Os; nas composicdes estudadas. Observa-se um maior incremento do
indice de refracdo da série A1 em funcédo de La,O3. A influéncia do valor do
indice de refracdo pelo MgO da série B1 é maior do que a de BaO da série
Al; e a situacdo se inverte ao se comparar os vidros das séries AH1 e BH1
via rota H3POs. O indice de refracdo diverge bastante ao se comparar as rotas
Al e AH1, e pouco ao se comparar as rotas B1 e BH1. Praticamente o indice
de refracédo ndo se modifica em fungédo do teor de La,O3 na série AH1.
Pode-se concluir, observando as tabelas acima, que o indice de
refracdo tem pequena variacdo com a concentracdo de La,O3; (excetuando a
série Al) e este mesmo indice, nas amostras da segunda rota, é relativamente

igual ou maior naquelas da primeira rota.



5.2. SEGUNDA ETAPA DO PROJETO

Esta segunda etapa tem como objetivo escolher duas composi¢oes:
uma para o nucleo da fibra éptica, de maior indice de refracdo, e outra para a
casca, de menor indice de refracdo. Esta diferenca de indice de refracdo é
necessaria, pois, para que o sinal venha percorrer tal fibra, este sofra reflexao
interna total na interface nucleo-fibra, evitando assim a dispersdo [RIBEIRO,
2003]. Estas duas composicdes, com indices de refracdo diferentes, devem ter

além de boas propriedades térmicas (alto valor do parametro de estabilidade
GS), boas propriedades o6pticas.

Como as propriedades Opticas de transmitancia e absor¢do ndo foram
muito influenciadas pelas rotas, escolheu-se a preparacdo de amostras que

apresenta maior facilidade de preparacdo. Assim sendo, optou-se, nesta

segunda etapa, pela rota alternativa usando HsPQ,, e especificamente pelas
composicdes AH1.6 e BH1.6.

A proposta desta segunda etapa foi verificar a influéncia do PbO
(variando entre 0 e 10 mol%), tomando uma concentragéo fixa de La,O3; de
10mol%. Tais composicdes quimicas sdo agora definidas como pertencentes

as séries AH2 e BH2.

5.2.1 CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC)

Seguindo os mesmos procedimentos usados ha primeira etapa com a

mesma taxa de aquecimento, obteve-se as mesmas temperaturas
caracteristicas e os respectivos parametros GS, listados na Tab. 5.5. Alguns
termogramas sao apresentados na Fig. 5.10.

O incremento de PbO n&o apresentou efeito proporcional em Ty na
série AH2, apresentando um méximo em AH2.4. Na série BHZ o Ty mostrou-
se praticamente constante, com excecdo da amostra BH2.2. A adicdo de PbO
acusou ainda um maximo nas medidas de T, e T, em ambas as séries AH2 e
BH2. O efeito mais nitido da participacdo do 6xido de chumbo se deu na

determinacdo do ponto de fusdo. Tal presenca, considerando ser o PbO um
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formador vitreo, diminuiu T,, nas amostras em questdo. A substituicdo de BaO

por MgO nado apresentou variacdo notavel nas temperaturas caracteristicas,

como ocorrido na primeira etapa.

Tabela 5.5. Temperaturas caracteristicas obtidas via calorimetria exploratéria de
varredura das amostras, além de alguns parametros GS das séries AH2 e BH2.

Composicédo| T, Ty T, T Ka Ky KL Kw
O 1A | O | (O
AH2.1 |4455|774,4|931,7|1081,1|328,9| 1,072 | 0,505 | 0,243
AH2.2 |464,4|834,6|920,1|1061,4|370,2| 1,632 | 0,535 | 0,277
AH2.3 470,5(818,7(908,3| 1056 [348,2| 1,467 | 0,527 | 0,262
AH2.4 471,7(750,6(855,8(1052,3(278,9| 0,924 | 0,495 | 0,210
AH25 1463,8(791,5|855,6|1045,5|327,7| 1,290 | 0,518 | 0,249
AH2.6 460 |773,2|833,9| 1030 |313,2| 1,220 | 0,514 | 0,240
BH2.1 |471,3|662,9|755,7| 1073 [191,6| 0,467 | 0,448 | 0,142
BH2.2 458,5(846,6(920,1(1061,2(388,1| 1,808 | 0,542 | 0,291
BH2.3 472,3(846,6(929,9(1050,9(374,3| 1,832 | 0,541 | 0,283
BH2.4 473,5(833,8(900,2(1056,2(360,3| 1,620 | 0,533 | 0,271
BH2.5 471,2(827,0(892,2(1052,5(355,8| 1,578 | 0,531 | 0,268
BH2.6 473,6|785,6(865,6| 1032 | 312 | 1,266 | 0,516 | 0,239

Os parametros de estabilidade GS (especificamente Ky e Ky)

apresentaram valores pequenos; ja o parametro de Angell (K,) é relativamente

grande, todos estes valores encontram-se dentro do esperado, e sao da

mesma ordem de grandeza dos obtidos na primeira etapa.
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Figura 5.10. Termogramas DSC das amostras AH2.6 e BH2.6, aquecidas a taxa de
20°C/min.
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5.2.2. ESPECTROS DE TRANSMITANCIA
Usando o mesmo equipamento usado na primeira etapa, também a
temperatura ambiente, obtiveram-se 0s varios espectros de transmitancia

mostrados abaixo.

As composicoes AH2.1 e AH2.2, assim como a composicdo BH2.2

mostraram relativa baixa transmitancia (60-80%) em todo espectro analisado.
Tal comportamento deve-se a alta concentracdo de 6xido de fésforo, e os
modificadores BaO e MgO néo parecem ter influenciado muito neste aspecto.

Pode-se observar, em todos os espectros da Fig 5.11, mesmo nao

estando normalizados, que a transmitancia € alta na regido das janelas Opticas
(800 a 1700nm) considerando as outras composicoes, e que a largura a meia
altura da banda de alta transmissao (300 a 2750 nm) em geral aumenta com a
concentragéo de PbO.

Pode-se observar ainda a presenca de bandas de absorcao por volta
de 2780 nm, correspondendo a presenca de hidroxila, como foi também

comentado na primeira etapa deste trabalho.
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Transmitancia no visivel e infravermelho préoximo das amostras AH2 e
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5.2.3. ABSORCAO OPTICA

Usando o mesmo equipamento da primeira etapa, também a
temperatura ambiente, foram obtidos os espectros de absorcdo O6ptica
mostrados a seguir.

Pode-se observar que a absorcdo oOptica € baixa na regido das janelas

opticas (300nm a 1600nm) e a banda de baixa absorcdo torna-se mais larga
com o aumento da concentracdo de PbO. Observa-se também, como

comentado anteriormente, a presenca do radical OH", por volta de 2780nm,
cuja meia-altura da banda de absorcdo diminui com o0 aumento da
concentracdo de PbO. Novamente, a substituicio de BaO por MgO néo
influenciou sobremaneira as propriedades 6ticas nas regides do visivel e
infravermelho préximos.

No entanto, foram ainda realizadas medi¢cées de Raman e indice de
refracdo nestas mesmas amostras, citadas adiante, e que devem ser

consideradas na escolha das composi¢des para a casca e o nucleo da fibra.
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5.2.4. RAMAN

Foram efetuados estudos de espectroscopia Raman desta etapa. Para
melhor compreenséo dos espectros utilizamos a terminologia Qi de unidades
tetraedrais de fosfatos, onde I representa o nimero de oxigénios ponteantes
por tetraedros PO,.

De um modo geral, as mesmas vibracbes (com excecdo de uma)
foram observadas nas duas series desta etapa. Segue uma breve discussao
das vibra¢cGes fundamentais observadas na Fig. 5.13.

De acordo com HARADA et al. [2004] e VELLI et al. [2005], as bandas

entre 1000 e 1400cm™ devem-se aos modos de estiramento simétricos e

assimétricos de ligacGes terminais P, enquanto as bandas entre 620 e 820cm ™
devem-se aos modos de estiramento simétricos e assimétricos de ligacdes

terminais O. Todas as amostras exibiram o espalhamento Raman em
1180cm ™, devido as unidades metafosfato Q% As bandas préximas a 950cm ™

representam unidades ortofosfato QO.

JERMOUMI et al. [2002] verificaram sinais Raman caracteristicos em
bario-ferro-fosfatos, cuja analise também encontra-se em acordo com os dados
de HARADA et al. [2004] e GUO & CHEN [1996], que também podem ser

identificados na Fig. 5.13: i) estiramento P=0 em 1245cm™, que é a linha de
maior intensidade: ii) freqiiéncia caracteristica dos grupos PO~ em 1167cm™:
iii) vibracdo de estiramento simétrica PO, em 1079cm™"; iv) vibrago simétrica
de estiramento P—-O—P em 783 e 705cm™*; v) vibrag&o por dobra (8) P-O em
524cm™.
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Figura 5.13. Espectros Raman das séries AH2 e BH2.
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Uma banda adicional foi observada na amostra AH2.1 em 1611cm™,
que merece ser investigada. Outra, para todas as amostras das séries AH2 e
BH2, foi observada em 320cm ™. GUO & CHEN [1996] observaram bandas em
403, 124 e 115cm™ em sistemas Al,O;—BaO-PbO-P,0s, e atribuiram a
estes sinais as vibragbes dos ions de aluminio, béario e chumbo,
respectivamente. Ndo se pode afirmar aqui que tal banda em 320cm™ seja
creditada a vibracdo especifica de um ion. VELLI et al. [2005] afirmou
recentemente que tal banda se deve as vibracGes por dobra (0) P-O de

. 2 L . Ly - ~ . ;.
unidades Q° em metafosfatos de bario, célcio, estroncio e magnésio, o que

parece ser uma interpretacdo mais razoavel.
5.2.5 INDICE DE REFRACAO

Na Tab. 5.6 estdo listadas as medidas do indice de refracao

encontradas para todas as amostras desta etapa.

Tabela 5.6. indice de refracdo das amostras da segunda etapa (erro de +£0,0005).

Amostra | Indicede | Amostra | Indice de
Refracao Refracao

AH2.1 1,4850 BH2.1 1,4769
AH2.2 1,4861 BH2.2 1,4793
AH2.3 1,4863 BH2.3 1,4819
AH2.4 1,4873 BH2.4 1,4842
AH2.5 1,4901 BH2.5 1,4881
AH2.6 1,4916 BH2.6 1,4905

Pode-se observar que a presenca de BaO na composicdo torna o
indice de refracdo maior do que com a presenca de MgO nas séries de
amostras escolhidas, como foi também observado na primeira etapa. Outro fato
digno de nota é que o indice de refracdo aumenta com a concentracéo de PbO,

0 que era esperado.
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5.3. TERCEIRA ETAPA DO PROJETO
O objetivo nesta terceira etapa € escolher a composicao, dentre todas
pré-estabelecidas e agora dopadas com concentracdes crescentes de 6xido de

érbio, que apresentar o maior “ganho”, caso se construa, com este material,
uma fibra para um amplificador 6éptico. O ion Ertt que aparece nas

composi¢cdes funciona como um dos elementos fundamentais deste
amplificador. Este “ganho” depende de fatores tais como: alta transmitancia,

baixa absorcao 6ptica, alto tempo vida do nivel metaestavel de interesse (no
caso 4I13/2), baixa perda via interac¢&o ion-ion, como citado no CAPITULO 2. O

ganho real numa fibra, utilizada num amplificador 6ptico, depende também de
fatores como as dimensdes desta fibra, mas esta etapa ndo sera explicitado
neste trabalho, jA que a construcdo de tal fibra ndo é o objetivo final desta
dissertacao.

Observa-se, analisando os resultados da segunda etapa, que todas as
amostras apresentaram boa transmitancia e, portanto, baixa absorgcéo, na
regido das janelas Opticas. Para a maior concentracido de PbO a largura da
banda se torna maior, tornando assim os resultados da transmitancia e
absorcao ainda melhores. Para todas as composi¢cdes os parametros térmicos
sdo relativamente altos, indicando boa estabilidade térmica. Como visto

também, o indice de refragdo aumenta com a concentracdo de PbO.
Desta forma a escolha para a composi¢cao do nucleo baseia-se na amostra
AHZ2.6, ja que esta retine as melhores caracteristicas, como maior indice de
refracdo, maior largura da banda de alta transmitancia e baixa absorgéo 6ptica,
baixa densidade de radicais OH™ e bons parametros térmicos.

Doravante, a amostra AH2.6 sera denominada de AH3.0 (X = 0), em
que sera dopada com concentracdes crescentes de Er,Os3: AH3.X: 55P,05 .
14Zn0 . 1Al,05 . 10BaO . 10PbO . 10La,03 (mol %) + XEr,03 (peso%),
comX=0;1;2;3;4,5 (peso% de Er,O3 ). Ja para a casca foi escolhida a
amostra BH2.1 (65P,05 - 14Zn0O - 1Al,03 - 10MgO - OPbO - 10La,04
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(mol%)), por apresentar menor indice de refracdo dentre todas as amostras da

segunda etapa, conforme Tab. 5.6, que ndo sera dopada com ions de érbio.

As amostras dopadas com concentracdes crescentes de Er,0O3; foram

submetidas a 250°C por 30 minutos e em seguida a 1300°C, também, pelo

mesmo intervalo de tempo, devido a presenca deste Oxido, na composicao
quimica, exigir maior temperatura de fusdo do que as amostras da primeira e

segunda etapas.

5.3.1. CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC)
Obteve-se, seguindo os mesmos procedimentos usados nas primeira e
segunda etapa (a partr da mesma taxa de aquecimento) as Vvarias

temperaturas caracteristicas e os varios parametros GS, listados na Tab. 5.7.

Nesta etapa Ty apresentou sensivel variagdo com o acréscimo de
oxido de érbio. Picos de cristalizacdo intermediarios apareceram nitidamente
em algumas composi¢des, mas mesmo considerando tais picos os parametros

de estabilidade K continuam apresentando altos valores, como por exemplo,

Ka na amostra AH3.2, que seria proximo de 200°C. A temperatura de fusdo
notadamente aumentou em relacdo as etapas anteriores, estando proximo (e
acima) de 1200°C. Os parametros GS continuam altos, apesar se considerar
tais pequenos picos de cristalizacao intermediarios.

Pode-se observar na Tab. 5.7 que os valores do parametro de Angell
(Ka) permaneceram praticamente constantes considerando-se a variagdo da

concentracdo do oxido de érbio. Este resultado é cerca de duas vezes maior do
que os resultados obtidos por GORVENIA [2004], mostrando com isto que do
ponto de vista apenas das propriedades térmicas tais vidros fosfatos
apresentam maior estabilidade térmica do que os vidros a base de 6xido de

telario, sendo por isso, bons candidatos ao estiramento de fibras.
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Tabela 5.7. Temperaturas caracteristicas obtidas via calorimetria exploratéria de
varredura das amostras, além de alguns parametros GS da série AH3.X.

CompOSiQaO Tg Ty T T Ka Kyh KL Kw
(C) | ¢S) | CC) | (©)

AH3.0 475 |769,3| 888 | 1050 | 294,3 |1,048|0,503|0,222
AH3.1 486,2|765,1|912,5|1167,1| 278,9 |0,694|0,472 (0,194
AH3.2 489,7|1824,11916,1|1161,3| 334,4 |0.992|0.499 (0,233
AH3.3 491,5|783,2|891,9 - 2917 | -- -- --
AH3.4 493,9|775,2(891,1|1191,2|281,3 |0,676{0,470(0,192
AH3.5 494 |803,2|895,9 - 309,2 | -- -- --

5.3.2. ESPECTROS DE TRANSMITANCIA

A Fig. 5.16 mostra os espectros de transmitancia da matriz vitrea

AH3.X dopada com concentracées crescentes de XEr,O; (X =1,2,3,4e5

(peso%)), obtidos a temperatura ambiente, na faixa que vai do ultravioleta ao

infravermelho, préximos, utilizando o mesmo equipamento e procedimentos

das primeiras e segundas etapas.
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Figura 5.16. Espectros de transmitancia da matriz vitrea AH3.X (X =0, 1, 2, 3,4 e 5
(peso% de Er,03)), obtidos a temperatura ambiente, na faixa do ultravioleta ao
infravermelho, préximos.

Observa-se, através dos espectros da Fig. 5.16, que a transmitancia é

alta numa faixa que vai desde 300 nm (33333 cm™) até cerca de 2500 nm

(4000 cm™), mesmo estes espectros ndo estando normalizados, como da
indicios, novamente, da presenca do radical OH" (hidroxila) com banda de
absorcéo que se inicia em torno de 2780 nm, como foi comentado nas etapas

anteriores deste trabalho.

A Fig. 5.17 mostra com mais detalhes os espectros de transmitancia da
matriz vitrea AH3.X (X =0, 1, 2, 3, 4 e 5 (peso% de Er,0s)), obtidos,
também, a temperatura ambiente, na faixa do infravermelho. Estes espectros
mostram bandas profundas indicando a presenca de grande quantidade de
hidroxilas OH [OUCHETTO et al., 1991; ARRIAGADA et al. 1987; YAN et al.,
1995]. E o corte da absorcao dos vidros na regiao do infravermelho no entorno

de 2500 cm™. O corte da absorc&o ocorria no entorno de 4500 a 3000 cm™ nos
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vidros sem dopagem com Er. Pela presenca dos ions de Er na matriz vitrea
hospedeira este corte foi deslocado para valores menores da energia,

indicando que o Er,O3 influencia no comportamento estrutural da matriz.

COMPRIMENTO DE ONDA (nm)
2000 2500 3333 5000

100 - AH3.X:55P,0, . 14ZnO . 1A1,0, . 10BaO . 10PbO . 10La,0, (Mol %)
9 r + X Er,O, (peso%), com X=0; 1;2; 3; 4; 5
80
i a—— AH3.0 (X =0)
= 01 b——AH3.1(X=1)
S g0k c AH3.2 (X = 2)
K I d—— AH3.3 (X =3)
2 5ol e AH3.4 (X = 4)
< I f AH3.5 (X = 5)
g 40 -
@ I
S 30
= I
20
10 |
of | | R —
5000 4000 3000 2000

NUMERO DE ONDA (cm™)

Figura 5.17. Espectros de transmitancia da matriz vitrea AH3.X (X =0,1,2,3,4e5
(peso0% de Er,03)), obtidos a temperatura ambiente, na faixa do infravermelho.

Através dos espectros da Fig. 5.16, observa-se, também, bandas de

absorcdo, devido a presenca de ions de Er** inseridos na matriz vitrea AH3.X,
sendo que as mais visiveis estdo centradas em torno de 1534 nm (6 519 cm’
1), 978 nm (10225 cm™), 802 nm (12469 cm™), 651 nm (15361 cm™),
544nm (18382 cm™), 520 nm (19231 cm™), 488 nm (20492 cm™), 451 nm
(22173 cm™), 449 nm (22272 cm™), 407 nm (24570 cm™), 377 nm (26525
cm™) e 365 (27397 cm™), em que suas intensidades aumentam com a

concentracdo de ErOs.
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A banda de absorcéo centrada em torno de 1534 nm (6519 Cm'l) é de

fundamental importancia na amplificacdo Optica devido corresponder a terceira

janela optica. Portanto, devido a este fato e a um dos objetivos especificos
desta pesquisa, quanto a utilizar ions de Er** inseridos na matriz vitrea como

elemento fundamental na construcdo de um amplificado Optico, € importante
obter-se mais informac¢des dessa banda como, por exemplo, largura da meia

altura e intensidade da banda de emissao correspondente, bem como o tempo

: A4 L . 4 4
de vida do estado eletrénico “l,3/, que déa origem a transicdo 11z, —> "ligp.

5.3.3. ABSORCAO OPTICA (AO)

Estados de energia de ions de Terra Rara podem ser verificados,
utilizando espectros de absor¢cdo, em que cada banda corresponde uma
transicao eletronica permitida.

A Fig. 5.18 mostra os espectros de absorcdo Optica da matriz vitrea
AH3.X dopada com concentracdes crescentes de XEr,O; (X =0,1,2,3,4¢e
5 (peso%)), obtidos a temperatura ambiente, na faixa do ultravioleta ao
infravermelho, proximos, em que se observa, tanto as bandas devido as
transicdes eletrbnicas permitidas para os ions de Er** como a banda que se
inicia em torno de 2780 nm (3 597 cm™) devido a presenca de hidroxilas (OH")
[YAN et al, 1995].

Em seguida, a Fig. 5.18 serd desmembrada nas Figs. 5.19-21, para

efetuar-se um estudo mais detalhados dessas bandas de absor¢céo Optica em

funcdo da concentracdo de fons de Er®* na matriz vitrea AH3.X.

Pode-se observar na Fig. 5.19 que para diferentes concentragdes Er,O;
na matriz vitrea AH3.X, a banda que se inicia em torno de 2780 nm (3 597
Cm'l), praticamente, mantém-se inalterada, onde se pode concluir que os ions

Er®* ndo mudam a densidade de hidroxilas no referido material.
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Figura 5.18. Espectros de absorgdo 6ptica da matriz vitrea AH3.X (X =0, 1, 2, 3,
4 e 5 (peso% de Er,03)), obtidos a temperatura ambiente, na faixa do
ultravioleta ao infravermelho, proximos.
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Figura 5.19. Espectros de absorcao optica da matriz vitrea AH3.X (X =0, 1,2, 3,4
e 5 (peso% de Er,03)), obtidos a temperatura ambiente, no infravermelho
préximo.

A Fig. 5.20 mostra as bandas de absorgéo 6ptica na faixa do ultravioleta
ao infravermelho, proximos, em que cada banda corresponde a transicdes
eletrbnicas permitidas entre o estado fundamental e os de maior energia de
ions de Erbio (Er®").

Identificaram-se, com base na literatura [CARNALL, 1965], todas as
bandas de absorcéo oOpticas verificadas na Fig. 5.20, atribuindo suas transicoes

correspondentes.

Observa-se, na Fig. 5.20, que a banda de AO centrada em torno de 365
nm (27397 cm™) corresponde a transicdo eletrénica de absorcdo ‘lisp, —>
4Gg/2. Ja as transicdes eletrbnicas permitidas do estado fundamental (4I15/2)
para os mais energéticos (*Paz, “Kizn, ‘G, “Pua, “Gra, “Dsia, “Hoo, ‘Dspa,

4 2 2 2 4 2 ~ . .
D7/2, |11/2, L17/2, D3/2, D3/2, |13/2, ) nao foram observadas devido a matriz
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vitrea hospedeira dos ions de Er’* conter, em sua composicdo Zn0O, que

apresenta um gap optico em torno de 375 nm (Eg,= 3,3 €V; 26667 cm™?)
[Yang, 2005].
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Figura 5.20. Espectros de absorgao 6ptica da matriz vitrea AH3.X (X =0,1,2,3,4e5

(peso% de Er,;03)), obtidos a temperatura ambiente, na faixa do ultravioleta ao
infravermelho, proximos.

A Fig. 5.21 mostra os espectros de AO da matriz vitrea AH3.X dopada

com concentragdes crescentes de Er,O; em que a banda centrada em torno

de 1534nm (6519 Cm'l) corresponde a transicédo 4I15/2 — 4I13/2. Observa-se

que a intensidade dessa banda de absorcdo O6ptica aumenta com a

concentracdo de ErOs.
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Figura 5.21. Espectros de absorcao optica da matriz vitrea AH3.X (X =0,1,2,3,4e5
(peso0% de Er,03)), obtidos a temperatura ambiente, no infravermelho préximo.

O diagrama de energia da Fig. 5.22 foi construido com base nas Figs.
5.18-21, em que nem todas as transicOes permitidas, segundo a Teoria de

Judd-Ofelt, foram observadas devido a matriz vitrea AH3.X hospedeira dos
ions de Erbio conter, em sua composicédo, ZnO, que apresenta um gap 6éptico
em torno de 375 Nm (Eg,p= 3,3 €V; 26 667 cm™) [yang, 2005]. Cada transicdo
do estado fundamental (4I15/2) para os estados mais energéticos (4I13/2, 4I11/2,
4|9/2, 4F9/2, 483/2, 2H11/2, 4F7/2, 4F5/2, 4F3/2, 269/2, 4Gn/z e 4Gglz) esta

representada no diagrama de energia, correspondendo, respectivamente, as

bandas de AO centradas em torno de 1534 nm (6 519 cm™), 978 nm (10225
cm™), 802 nm (12469 cm™), 651 nm (15361 cm™), 544nm (18382 cm™),
520 nm (19231 cm™), 488 nm (20492 cm™), 451 nm (22173 cm™), 449 nm
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(22272 cm™), 407 nm (24570 cm™), 377 nm (26525 cm™), 365 (27397 cm’

1) dos ions de Er®*" inseridos na matriz vitrea AH3.X.

A
1365nm ‘G
4 377nm AR g,
25: 407nm A ZGQ/Z
1 4
~451nm Fgg
— on488nm =
FI.E 20: 520nm i 2 Hip
= § 544nm A 483/7
¢ - 4
9 154 651nm For
% -|802nm “lgrz
'S 10-9780m — *lz
=
= 3 4
W 71534nm e
5= p=
] o
- 3
- n 4
0 - | |15/7

Figura 5.22. Diagrama de energia dos ions de Er’ [CARNALL, 1965].

A Tab. 5.8 mostra tanto os valores dos niveis de energia calculados por
W. T. Carnall [CARNALL, 1965] como os observados através dos espectros de

AO nas Figuras 5.20 e 5.21, para ions de Er**. Podem-se observar diferencas

de energia, relativamente, pequenas entre os valores calculados e o0s

observados experimentalmente. Este fenbmeno é conhecido na literatura e
pode ser atribuido ao tipo de material hospedeiro de jons de Erbio [CARNALL,
1965].
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Tabela 5.8. Transicbes, comprimento de onda, energia calculada e experimental, para o
Er®*, na matriz AH3.X. (DM — transicao via dipolo magnético, DE — transi¢éo via dipolo
elétrico) [CARNALL, 1965].

Transicédo Energia (cm™) AE | Mecanismo
“lis2 — | Experimental Calculada | (cm™)
“l13» | 6519 (1534 nm) | 6547 (1527 nm) | -28 | DM/DE
‘I, | 10225 (978 nm) | 10177 (983 nm) | 48 DE
oo | 12469 (802 nm) | 12325 (811 nm) | 144 DE
“Fop | 15361 (651 nm) | 15144 (660 nm) | 217 DE
“S,, | 18382 (544 nm) | 18305 (546 nm) | 77 DE
2Hy., | 19231 (520 nm) | 19211 (521 nm) | 20 DE
“F., | 20492 (488 nm) | 20300 (491 nm) | 192 DE
“Fe, | 22173 (451 nm) | 21950 (451 nm) | 223 DE
“F., | 22272 (449 nm) | 22308 (448 nm) | -36 DE
Gg;, | 24570 (407 nm) | 24478 (409 nm) | 92 DE
*Gyy, | 26525 (377 nm) | 26434 (378 nm) | 91 DE
“Gep | 27397 (365 nm) | 27412 (365 nm) | -15 DE

Além das observacdes e conclusdes ja efetuadas, com base nas Figs.

5.18-21 e na Tab. 5.8, pode-se concluir, também, que os ions Er’* nao

provocaram uma perturbacéao significativa nos estados dos seus visinhos, ja

que as posicées das suas bandas de AO permanecem fixa em fungdo da

concentracdo deles.

. ~ . . 3
Até entdo, estudou-se os estados de energia dos ions de Er’* com base

em espectros de absorcao Optica. Em seguida, faz-se necesséario o estudo da

transicado radiativa permitida (4I13/2 - 4I15/2), gue é de interesse desta pesquisa,

em que se pode observar

fotoluminescéncia (PL), como segue.

através da aquisicdo de espectros de
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5.3.4. FOTOLUMINESCENCIA (PL)

A Fig. 5.23 mostra os espectros PL da matriz vitrea AH3.X dopada
com concentragées crescentes de ions de Er,Os;, obtidos a temperatura
ambiente, utilizando a linha de excitacdo 514,5 nm (19436 cm?, Ay, —
2H11/2) de um laser de Ar’, em gue se observa uma banda de emissao

centrada em torno de 1535 nm (6515 cm™: Al — 4I15/2), gue é a de

interesse desta pesquisa.

Observa-se que a intensidade da banda de emisséo centrada em torno
de 1535 nm (6 515 Cm'l) aumenta com a concentracéo de Er,0s.
E importante ressaltar, que diante dos objetivos deste trabalho de

. - A . . .- . 3+
pesquisa, a transicdo eletronica de emissdo permitida para ions de Er”, de
. , 4 4 . L.
maior interesse € “li3, — “l152. Isto devido a varios fatores como, por exemplo,

o estado metaestavel 4I13/2 apresenta tempo de vida relativamente grande e
que tanto a banda de emissao como a de absorcéo, resultantes de transi¢cdes
eletrbnicas entre 4I13/2 e 4I15/2, estdo centradas em torno da terceira janela
Optica.

Outro fator relevante, quando se trata de amplificacdo Optica, é a
largura da meia altura da banda de emisséo. Portanto, quanto maior for a
largura da banda de emissdo mais canais podem ser utilizados na transmissao

de informacBes ao mesmo tempo. Diante destes fatos relevantes far-se-a

necessario, tanto a determinacédo do tempo de vida do estado 4I13/2 como a
) - R x4
largura da meia altura da banda de emissdo correspondente a transicdo ly3p;

4 . 3+~ .
— "l15/» dos ions de Er” sdo determinadas, como segue.
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Figura 5.23. Espectros de emissdo PL da matriz vitrea AH3.X (X =0,1,2,3,4e5

(peso% de Er,03)), obtidos a temperatura ambiente, utilizando a linha de excitagdo
514,5 nm (19436 cm™).

A Tab. 5.9 mostra o comportamento da banda de emissédo PL centrada
em torno de 1535 nm (6 515 cm?, Hlysp — 4I15/2), guanto a largura da meia
altura, altura e posicédo (Apico), em funcdo da concentracdo de Er,O3; na matriz
AH3.X a temperatura ambiente. Observa-se que tanto a largura da meia altura
como a altura da banda de emissdo aumenta com a concentracdo de Er,Os. Ja

a posicdo dessa banda de emissdo (Apico), praticamente, ndo se altera com a

concentracédo de Er,0Os.
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Tabela 5.9. Largura da meia altura, altura e posicdo (Apco) da banda de emissdo PL
centrada em torno de 1535 nm (6515 Cm'l; 4I13/2 - 4I15/2) em funcdo da concentracdo de
Er,0O3na matriz vitrea AH3.X a temperatura ambiente.

AMOSTRA Largura da Altura (u.a.) Posi¢édo (Apico)
XEr,0; (peso%) | Meia altura (nm) (x 10" nm)
R ) I e I I —
AH3.1 (X = 1) 259,09 251314 15348,62
AH3.2 (X = 2) 288,15 2,6108 15352,17
AH3.3 (X = 3) 297,95 2,02391 15349,6
AH3.4 (X = 4) 208,24 3,72805 15350,38
AH3.5 (X =5) 304,34 4,00921 15349,8

A Fig. 5.24 mostra o diagrama de niveis de energia do Er*t
correspondente tanto aos espectros de fotoluminescéncia da transicao 4I13/2 -
4I15/2, gue é de interesse desta pesquisa e mostrados na Fig. 5.23, como outras
também permitidas, utilizando a linha de excitagdo 514,5 nm (19436 cm™;
4I15/2 - 2H11/2). Por esta razdo é que Fig. 5.23 contem somente a banda de
emissdo PL centrada em torno de 1535 nm (6515 Cm'l), correspondente a

4 4
transicdo “lizp — “lisp.

2 365nm Gopp
- 377nm 4Gy
251 407nm 2 o
1 451nm *Faz
1 488nm T
'_"E 20: 520nm T e Huy,
5 :544nm S
¢ - 4
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0 : © 2 ‘_‘((D 4|1F\/7

Figura 5.24. Diagrama de energia dos ions de Er®, utilizando a linha de excitagdo 514,5
nm (19436 cm™).
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A Fig. 5.25 mostra a correspondéncia entre os espectros de AO e de PL
da matriz vitrea AH3.X (X = 1 (peso% de Er,03)), obtidos a temperatura
ambiente, tanto para as transi¢coes eletronicas de absor¢cdo como de emisséo,
respectivamente, entre os estados 4I13/2 e 4I15/2. Observa-se que a banda de
absorcédo optica (AO) possui um maximo em 1534 nm (6519 cm). Ja a
banda de fotoluminescéncia (PL) possui um maximo em 1535 nm (6515 cm™).
Observa-se, também, que ha uma superposicdo dos espectros de AO e de PL
na faixa de comprimento de onda correspondente a meia altura de ambos com
um deslocamento de aproximadamente 1 nm. Diante desta observacéo
experimental, quanto a superposicdo das bandas de AO e de PL, a matriz
vitrea AH3.X além de apresentar outras propriedades espectroscépicas e

térmicas boas, para fibra optica, ela € uma boa hospedeira de ions de terras
raras, visando constru¢cdo de um amplificador éptico, jA que absorve e emite

radiacdo na mesma faixa de comprimentos de onda. Esta é uma das

propriedades Opticas dos ions de Er3+, guando inseridos em determinados

materiais, tanto de absorcdo como de emisséo entre os estados 4I13/2 e 4I15/2,
em que sdo importantes para aplicacdes em amplificagdo éptica, em conjunto
com a largura da meia altura da banda de emisséao, indice de refracdo e tempo

de vida em funcao da concentracdo desses ions, como segue.
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Figura 5.25. Espectros de AO e de emissdo PL dos fons de Er®", na matriz vitrea

AH3.X (X = 1 (peso% de Er;03)), obtidos a temperatura ambiente, para as

transicbes entre os estados 4I13/2 e 4I15/2, utilizando a linha de excitacdo 514,5 nm
(19436 cm™).

5.3.5. INDICE DE REFRACAO

Nesta terceira etapa as medidas de indice de refracdo foram
realizadas, utilizando-se 0 mesmo processo e tipo de iluminacdo das etapas
anteriores, e encontram-se na Tab. 5.10 e na Fig. 5.26 para melhor

compreensao do comportamento desse parametro.
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Tabela 5.10. indice de refracdo de todas as amostras da terceira etapa (erro de

+0,0005)
Amostra | Indice de
Refracao
AH3.0 1,4725
AH3.1 1,4866
AH3.2 1,4710
AH3.3 1,4772
AH3.4 1,5143
AH3.5 1,4772
1,51 T T : T T T
AH3.X: 55 P,O_ . 14ZnO . 1AL,0, . 10BaO . 10PbO . 10La,0, (mol %)
+ X Er,O, (peso%), com X =0;1;2;3;4;5
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Figura 5.26. Variacdo do indice de refracdo em funcédo da concentragdo de Er,Os3, na

matriz vitrea AH3.X.

Pode-se observar da Fig. 5.26 que o indice de refracdo aumenta

ligeiramente com a concentracdo de Oxido de érbio. Este resultado contrasta

com os resultados obtidos por GORVENIA [2004], em cujo trabalho o indice de

refracdo dos vidros, a base de oxido de teldrio, diminuia com o aumento de

oOxido de érbio.
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Observa-se que o indice de refracdo de todas as amostras € menor que

2. Este fato foi observado em todas as trés etapas deste trabalho.

5.3.6. TEMPO DE VIDA LUMINESCENTE

E sabido que um dos parametros critico, quanto ao sucesso de um
amplificador optico, € o tempo de vida do estado “metaestavel’” que permite a
necessaria inversdo de populacdo, para obter-se amplificacdo 6ptica com

poténcias de bombeamento da ordem poucos mW [XU et al, 2003]. Portanto,

diante das propriedades Opticas dos ions de Er** e dos objetivos deste trabalho
de pesquisa, o tempo de vida do nivel 4I13/2 € investigado em funcédo da

concentracdo deles quando inseridos na matriz vitrea AH3.X, por ser um fator
importante em amplificacdo Optica.

Neste presente trabalho, os tempos de vida luminescentes do estado
*113/» dos fons de Er** foram obtidos, utilizando um monocromador Digikrom
480 (Spectral Products) com foco de 50 cm, detector de INnGaAs com tempo
de resposta de 0,1 microsegundo, laser de 980 nm (1,3W) e um osciloscopio
TDS220 da Tektronix, e estdo apresentados na Tab. 5.11. Para melhor
visualizacdo da dependéncia desses tempos de vida com a concentracdo dos

ions de Er*" construiu-se o grafico da Fig. 5.27.

Tabela 5.11. Dependéncia do tempo de vida radiativo do nivel 4I13/2 dos ions de Er’*
em funcao da concentracao de Er,Oj; inseridos na matriz vitrea AH3.X.

Amostra| Tempo de vida do nivel
*115» dos fons de Er’* (ms)

AH3.0 -

AH3.1 1,2
AH3.2 0,9
AH3.3 0,5
AH3.4 0,4

AH3.5 0,35
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Figura 5.27. Dependéncia do tempo de vida radiativo do nivel 4I13/2 dos jons de Er’" em
funcdo da concentracdo de Er,Oj3 inseridos na matriz vitrea AH3.X.

O tempo de vida das transicdes nos diferentes atomos chega a ser
menor do que 1US [RIBEIRO, 2003]. J& os tempos de vida do estado 4I13/2 dos
ions Er3+, como se pode observar na Tab. 5.11 e no grafico da Fig. 5.27,
decresce com o0 aumento da concentracdo de ions Erbio inseridos na matriz
vitrea AH3.X, obtendo um valor maximo a 1,2 ms, para 1Er,0O; (peso%).
Pode-se observar que o tempo de vida do estado 4I13/2 dos ions Er** guando

inseridos na matriz vitrea AH3.X é cerca de 5, 4 e 2 vezes menores do que 0s

encontrados, respectivamente, por GORVENIA (2004); YANG et al (2004) e
DESIRENA et al (2005) e YAN et al (1995). Portanto, diante deste fato, varios

fatores podem ser diretamente responsaveis pela diminuicdo dos tempos de
. 4 , . . . , .
vida do “*ly3, dos ions Er¥", quando inseridos na matriz vitrea AH3.X, tais
como: a) concentracdes relativamente altas de ions de Er**, causando

relaxagdo cruzada; b) presenca de hidroxilas na matriz vitrea AH3.X
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hospedeira dos ions de érbio, ocasionando os fenbmenos de transferéncia de
energia entre Er' e OH; ¢) fénons de alta energia da prépria matriz vitrea
AH3.X, absorvendo parte das transicdes radiativas, como segue. Portanto,
partindo da primeira hipétese, é sabido que a concentracdo pode provocar um
tipo de interacdo entre os ions de Er3+, chamada de “Relaxacao Cruzada”,
descrito no CAPITULO 2, em que havera uma diminuicdo das transicdes
radiativas e um aumento das néo radiativas, diminuindo com isto o tempo de
vida do estado “metaestavel” 4I13/2 [YAN et al, 1995]. Ja as outras hipbteses

sdo, também, confirmadas por varios pesquisadores, em que justificam esta

diferenga nos resultados baseados em duas razdes: primeiro devido a
presenca do radical OH nas composicGes, considerado um dos mais

importantes fontes de “quenching” [DESIRENA et al, 2005; YANG et al, 2004;
XU et al, 2003; LIU et al, 2003; YAN et al, 1995; PETERS & WALTER, 1998] e
segundo devido a alta energia de fonon da matriz hospedeira [YANG et al,
2004; DESIRENA et al, 2005; XU et al, 2003]. Portanto, segundo varios autores

[XU et al, 2003; YANG et al, 2004] a presenca do radical OH™ é considerado
uma das mais importantes fontes de “quenching” nos vidros dopados com Er3+,
0 qual é atribuido a uma forte extensado de vibracdo em 2790 nm. A energia de
transicdo 4I13/2 — 4I15/2, do Er*, corresponde a do segundo harmodnico de
vibragdo do OH (1530 nm; 6536 cm™; [YANG, 2003]). Relaxaces n&o
radiativas ocorrem pela excitagdo de dois fonons vibracionais OH". PETER &
WALTER [1998] atribui esta reducdo do tempo de vida com o aumento da
concentracdo de Er** a uma migracdo da energia seguida por um “quenching”
em um OH" como ilustra a Fig. 5.28. Nesta figura observa-se que quando o
elétron, no primeiro ion a esquerda, sofre transicdo para o nivel fundamental,

este emite um foton que é absorvido por um segundo ion ndo excitado, que em

seguida também sofre transicdo e emite um foton, que é absorvido por um

radical OH", no qual decai gerando dois fénons.
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Figura 5.28. Diagrama da migracdo de energia de um ion de Er** excitado para um
outro ndo excitado seguido por “quenching” em um OH" [PETER & WALTER, 1998].

A méxima energia de fénon de um material hospedeiro tem muito efeito
sobre as propriedades de emissdo, tal como a taxa de decaimento né&o
radiativo e a eficiéncia quantica [YANG et al, 2004]. A Fig. 5.29 ilustra a
reducdo da populacdo do nivel “metaestavel’ 4I13/2 do Er* e
consequentemente do seu tempo de vida, via relaxacdo multifonons. Segundo
YANG (2004) a energia de fonon para o vidro fosfato é 1300 cm™ (7692 nm).
Como o “gap” de energia da transicao 4I13/2 - 4I15/2 é de 6536 cm™ (1530 nm),
entdo, um elétron que sofre esta transicdo originara 5 fébnons. Apenas para
comparacao, a energia de fébnon para os vidros telUricos, germanicos e silicatos
sd0 750 cm™ (13333 nm), 900 cm™ (11111 nm) e 1100 cm™ (9090 nm),
respectivamente. Estas energias sdo menores do que a do vidro fosfato, o que
implica que nestes vidros, quando um elétron sofre esta mesma transicao,

originara uma maior quantidade de fénons.
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Figura 5.29. Diagrama do processo de relaxacdo multifonons que provoca a reducao
da populacao do nivel “metaestavel” *l13, do Er®".

Portanto, com base em resultados da literatura pode-se justificar os
valores dos tempos de vida do estado 4I13/2 dos fons de Er* serem,
relativamente baixos, quando inseridos, em diferentes concentragdes, na matriz
vitreas vitrea AH3.X, devido a presenca de hidroxilas e a alta energia de fonon
dos vidros fosfatos. Ja a diminuicdo dos tempos de vida deste estado, para
maiores concentragdes de Er*, justifica-se com base na interagéo entre esses
ions, “Relaxacdo Cruzada”.

Diante dos resultados, quanto a tempo de vida do estado 4I13/2 e largura

da meia altura da banda de emissdo PL dos ions de Er®", pode-se concluir que
a melhor composigéo para a confeccao do nucleo da fibra dptica € a seguinte:
AH3.1: 55P,05 . 14Zn0O . 1Al,05 . 10BaO . 10PbO . 10La,05 (mol %) +
1Er,03 (peso%).



CAPITULO 6

6. CONCLUSOES

6.1 CONCLUSOES FINAIS

Diante dos objetivos deste trabalho de pesquisa, em que se propde o
estudo do sistema P,Os . ZnO . AlLO5; . AO . PbO . La,O3; (mol%) com A = Ba;
Mg e adicdes de Er,0O; (peso%), para aplicacdo em fibras oépticas e guias de

ondas planares, pode-se concluir que:

a) A variacdo da concentragdo de La,O3; na composicéo deste sistema proposto é
um fator dominante quanto as propriedades térmicas, obtendo-se desta forma o
maior parametro GS para uma concentracdo de 10 mol%. Pode-se concluir,

também, que o vidro resultante deste sistema apresenta maxima transmitancia, na

regido das janelas oOpticas, e menor densidade de hidroxilas, para esta mesma
concentracdo de La,O3;. Conclui-se também que tanto os parametros térmicos
como os Opticos dos vidros sdo praticamente iguais, ao se utilizar as rotas P,0Os
ou H3PO,. Diante deste fato, na segunda etapa desta pesquisa, manteve-se fixa a

concentracéo de La,Os e variou-se a quantidade de PbO, adotando a rota H3POy,,

devido as facilidades técnicas experimentais quanto a pesagem de acido fosforico

ao invés do 6xido de fosforo (por ser extremante higroscopico).

b) A variacdo da concentracéo de PbO, mantendo 10 mol% La,O3 na composicdo
deste sistema, mudou o indice de refragdo conforme esperado, obtendo-se maior

valor para 10 mol% de éxido de chumbo. Pode-se concluir também que a medida
que aumenta a concentracdo de PbO no referido sistema diminuiu a densidade de
hidroxila no vidro resultante. Concluiu-se também que quando se substitui MgO

por BaO no sistema contendo 10 mol%, tanto de La,O3; como PbO, a estrutura

dos vidros resultantes muda, ja que o indice de refracdo torna-se maior. Diante
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destas conclusdes, adotou-se o sistema P,Os . ZnO . Al,O; . AO . PbO . La,04
(mol%) com A = Ba e adicGes de Er,O; (peso%), na terceira etapa desta
pesquisa, para confeccdo do nucleo da fibra éptica, com 10 mol% tanto de La,0O3
e PbO. Ja para a casca da fibra éptica sugere-se o sistema P,Os . ZnO . Al,O; .

AO . PbO . La,O3 (mol%) com A = Mg, por apresentar menor indice de refracdo

menor e propriedades térmicas equivalentes.

c) O aumento da concentragdo do dopante Er,Os, na faixa de 1 — 5 % em peso do
sistema P,05 . ZnO . AlLO; . AO . PbO . La,O3 (mol%) com A = Ba, diminuiu o
tempo de vida do nivel 4I13/2 e favoreceu a largura da meia altura da banda de
emissao *ly3, — *lisp (1535 nm; 65150m'1). O tempo de vida experimental deste

estado foi de 1,2 ms, para uma concentracdo de 1% em peso de Er,0Os.
Observou-se que este tempo de vida é relativamente pequeno, comparado com a
literatura, quando ions de érbio sdo inseridos em outros tipos de matrizes vitreas.
Diante destes resultados experimentais e da literatura, pode-se concluir que tanto
a densidade de hidroxilas existentes como as altas energias de fonons nos vidros
resultantes a base de fosfatos fazem com que o tempo de vida seja relativamente
pequeno. Tais ions transferem energia para os radicais OH" e para a proépria rede
vitrea. Pode-se concluir, também, que a medida que a concentracdo de ions de
érbio aumenta neste sistema, ha o favorecimento de processos de relaxacao
cruzada (quenching), diminuindo o tempo de vida do estado 4I13/2 do Er*. Estes
resultados para o sistema em estudo néo sao totalmente conclusivos devido a que
nao foram realizados estudos mais aprofundados para determinar qual fenémeno
foi o maior responsavel pelo tempo de vida. (se foi a quantidade de ions de Er,
relaxacdo cruzada ou a grande quantidade de hidroxilas nos vidros). Pela
discussao abordada pode-se inclinar a ser a grande quantidade de hidroxilas que
podem ser mudadas conforme a metodologia de fusdo dos vidros dopados.
Portanto, pode concluir, finalmente, que neste estagio de pesquisa a

concentracdo mais adequada de Er,Os; para a construcdo do nucleo da fibra

optica € a de 1% em peso, devido ter apresentado o maior tempo de vida do
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4 3+ ~ ~
estado “l13», do Er™, mesmo ndo sendo esta a concentragdo que apresentou

. . . | 4
maior largura da meia altura da banda de emisséo da transicéo “li3, — "l15p.

Diante dos resultados obtidos no referido sistema, inéditos, pode-se
afirmar ser promissor na fabricacéo de fibras dpticas e guias de ondas planares, e

concluiu-se que os sistemas com tais composi¢cdes, respectivamente da casca e
do nucleo de uma possivel fibra 6ptica, sdo 63P,0s . 14Zn0 . 1Al,03 . 10MgO .

2PbO . 10La,03 (mol%) e 55P,05 . 14Zn0O . 1A|203 . 10BaO . 10PbO .
10La,03 (mol%) +1Er,0O5 (peso).
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6.2 - FUTUROS TRABALHOS

Futuros trabalhos a serem realizados:

Eliminacdo dos radicais OH™ usando um ou mais dos seguintes

procedimentos:

1) secagem no vacuo;

2) aumento da temperatura de fusao;

3) refusd@o do vidro numa atmosfera livre de vapor d’agua.

Repetir a Terceira Etapa usando concentracdes abaixo e acima de 1
peso% de Er,03, para obter Tempos de Vida possivelmente maiores.

Repetir todas as etapas utilizando o seguinte procedimento: usar o acido
fosforico, adicionado ao cadinho com o0s outros componentes e deixado

permanecer juntos durante a noite e entdo secos em baixa temperatura de
100 a 500°C, com uma controlada baixa taxa de aquecimento para

remover grande parte da dgua presente dentro da amostra. Este processo

promove a gradual formacédo do fosfato e sua desidratacdo. Esta amostra
desidratada € colocada num forno inicialmente em cerca de 750°C e
aquecido gradualmente. A temperatura de fusdo foi de 1100 - 1450°C
dependendo da composic¢do. O vidro fundido permanece cerca de 6h na
temperatura de fusdo. Este vidro assim fundido é colocado dentro de um
cadinho de grafite e recozido em 390-450°C.

Aplicacdo de Raman em todas as etapas, principalmente na dltima etapa,

visando a comprovacdo de uma banda de absorcdo em torno de 1530 nm

(6536 cm™) para analise dos aspectos estruturais.
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