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РЕЛАКСАЦИИ НАПРЯЖЕНИЙ В ОПТИЧЕСКИХ
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Измерены релаксации напряжений в изогнутом опти-
ческом волокне при температурах, значительно ни-
же температуры стеклования. Экспериментальные
данные проанализированы с использованием уравнения
“растянутой экспоненты” или функции Кольрауша–
Уильямса–Уоттса (KWW). Было обнаружено, что вре-
мя релаксации увеличивается с понижением темпера-
туры и хорошо описывается зависимостью типа уравне-
ния Аррениуса. Удельная энергия активации релаксации
для стекла с низким содержанием гидроксильных групп
оказалась заметно выше, чем для стекла с высоким со-
держанием гидроксильных групп (322.3±13.6 кДж/моль
и 259.5±10.3 кДж/моль, соответственно). Полученные
параметры позволяют оценивать степень релаксации
напряжений в зависимости от времени в оптических
волокнах на основе кварцевого стекла при их использова-
нии в условиях высоких температур.

Ключевые слова: оптическое волокно, кварцевое стекло, повышенная температура,
релаксация напряжений.

Введение. В настоящее время происходит стремительный рост применений
волоконно-оптических датчиков в разнообразных областях. Такие датчики позволяют
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измерять различные физические параметры, такие как температура, деформация, сме-
щение, вибрация и давление [1]. Оптические волокна могут использоваться не только
как передающая сигнал среда, но и как чувствительный элемент. При этом существует
ряд ответственных применений, например, в атомной и химической промышленности,
в пожарной сигнализации или в аэрокосмических объектах, где есть потребность ис-
пользования оптических волокон и датчиков на их основе при высоких температурах
(200–1000 ◦С) [2]. В таких условиях сразу возникает проблема термостойкости защитно-
упрочняющего покрытия, так как стандартные акрилатные полимерные покрытия до-
пускают использование при температуре до 85 ◦С, специальные акрилатные покрытия –
до 150 ◦С, покрытия на основе силиконовой резины – до 200 ◦С. Проблема решается
применением полиимидного лакового покрытия (до 350 ◦С) [3], металлических алю-
миниевого покрытия (кратковременно до 550 ◦С, долговременно до 400 ◦С) и медного
покрытия (до 1000 ◦С в бескислородной атмосфере) [4]. Работы в этой области продол-
жаются, однако на их фоне пока не так заметна другая проблема – по меньшей мере,
при температуре свыше 500 ◦С начинает проявляться пластичность кварцевого стекла,
из которого изготавливается оптическое волокно. В результате происходит постепен-
ная релаксация напряжений и становятся возможными изменения формы волокна, в
частности, его изгиба [5, 6]. Подобные эффекты могут оказать влияние на характе-
ристики распространяющегося по волокну оптического излучения (напр., фазу), что
особенно важно для чувствительных элементов волоконных датчиков, основанных на
Брэгговских решетках или на интерферометрах в волокне. Существует большое коли-
чество работ по поводу вязкости и релаксации напряжений в различных стеклах при
температурах ниже 1000 ◦С (напр., [7, 8]), однако подавляющее большинство этих работ
посвящено более легкоплавким стеклам, у которых данные явления при таких темпера-
турах более заметны. Для кварцевого стекла большинство исследований сосредоточено
на диапазоне существенно выше 1000 ◦С из-за его тугоплавкости [9–12]. Нам удалось
найти крайне мало публикаций, где исследовались вязкость и релаксации напряжений
в волокнах на основе кварцевого стекла при температурах ниже 1000 ◦С [5, 6, 13, 14],
после которых остался ряд вопросов, в частности, как влияет на них тип кварцевого
стекла.

Так было обнаружено, что при релаксации напряжения в силикатных стеклах ве-
личина относительного напряжения σ(t)/σ(0) (где σ(t) и σ(0) – величины напряжения
в момент времени t и в начальный момент, соответственно) при отжиге при посто-
янной температуре меняется во времени по одному и тому же закону, независимо от
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величины начального напряжения σ(0), причем, релаксационная функция ϕ(t) может
быть удовлетворительно описана уравнением “растянутой экспоненты” или функции
Кольрауша–Уильямса–Уоттса (KWW) [5, 11]:

ϕ(t) =
σ(t)

σ(0)
= exp

(
−
(
t

τ

)n)
, (1)

где n – параметр функции (для кварцевого стекла при температурах ниже 1000 ◦С
n ≈ 0.49 [5]), τ – время релаксации (время, за которое напряжение снизится в e раз).
Также экспериментально подтверждалось, что связь времени релаксации с температу-
рой хорошо описывается зависимостью типа уравнения Аррениуса [5, 11]:

τ(T ) = τ0 exp

(
U

RT

)
, (2)

где τ0 – параметр релаксации, U – энергия активации процесса, R – газовая постоянная,
T – абсолютная температура (К).

Существует ряд методик измерения скорости релаксации напряжений в стекле либо
вязкости при повышенных температурах – измерение двулучепреломления из-за на-
пряжений в стекле, изучение следа от вдавливания твердого индентора, воздействие
циклических нагрузок разной частоты и т. п. [9–13]. В условиях сравнительно низких
температур (существенно ниже температуры стеклования ∼1150 ◦С), когда вязкость
становится очень высокой, а напряжения в стекле релаксируют медленно, очень удоб-
ными оказались измерения остаточной деформации после воздействия нагрузки в те-
чение определенного времени [5–8]. Нагрузка создавалась изгибом волокна с радиусом
R0, а степень релаксации напряжений определялась по остаточному изгибу волокна
R(t) после отжига в течение времени t:

σ(t)

σ(0)
= 1− R0

R(t)
. (3)

Использование такой методики было возможным благодаря независимости величи-
ны относительной релаксации напряжений от абсолютной величины напряжения. По
этой причине результаты измерений не должны были зависеть также и от величины
испытательного радиуса изгиба R0.

Эксперимент. В данной работе были исследованы оптические волокна, изготовлен-
ные из двух наиболее распространенных в волоконной оптике типов сверхвысокочисто-
го синтетического кварцевого стекла: стекло с низким содержанием ОН-групп (менее
1 ppm) марки Heraeus F-300 и с высоким содержанием ОН-групп (типичное – 700 ppm)
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марки Heraeus F-100 [15]. Следует заметить, что в процессе изготовления стекла F-
300 для удаления ОН-групп используется хлор, поэтому этот тип стекла содержит до
2500 ppm хлора, в то время как в стекле F-100, получаемом по той же технологии, но
без осушки хлором, содержится только 200-300 ppm хлора.

Рис. 1: Схема расположения отрезков волокон на стеклянном цилиндре.

Рис. 2: Схема измерения радиуса кривизны образца волокна после отжига.

Изначально прямые отрезки волокна (6 одинаковых отрезков в каждом экспери-
менте длиной, немного превышающей длину окружности цилиндра) закреплялись на
цилиндре с радиусом R0 (см. рис. 1) и помещались в печь, разогретую до температу-
ры T , на время t. После извлечения из печи и охлаждения образцы укладывались в
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свободном состоянии на миллиметровую бумагу для измерения остаточной кривизны.
Фиксировались длина хорды (c) и высота сегмента дуги изогнутого образца h (рис. 2).
Радиус остаточной кривизны в свободном состоянии R вычислялся по формуле:

R =
h

2
+
c2

8h
. (4)

Для экспериментов использовались волокна диаметром 120 мкм, покрытые
защитно-упрочняющим полимерным покрытием (УФ-отверждаемый акрилат) с внеш-
ним диаметром ∼290 мкм. При попадании волокна в печь с воздушной атмосферой его
защитное полимерное покрытие быстро (в течение нескольких минут) исчезало из-за
окисления, но воспламенения при этом не происходило. После отжига образцы волокна
без покрытия имели гладкую блестящую поверхность и сохраняли достаточно высо-
кую прочность, позволяющую снять их с цилиндра и провести измерения остаточного
изгиба.

В экспериментах использовались цилиндры (отрезки труб) из кварцевого стекла с
внешними радиусами 40 мм, 25 мм и 17.5 мм, которые помещались в термокамеру АГНИ
ПКТ48 1280 13Ф3-Н2-S2 с предварительно установленной температурой. Выдержка в
течение 24 часов проводилась при температуре от 500 ◦С до 700 ◦С с шагом в 50 ◦С.
Также при температуре 550 ◦С, где релаксация была уже небольшой, дополнительные
образцы отжигались в течение 48 часов, а при 500 ◦С – 120 часов.

Результаты и обсуждение. Результаты измерения радиусов остаточной кривизны
для волокон обоих типов после выдержки в течение 24 часов на цилиндрах разных
радиусов приведены на рис. 3. Как и ожидалось, относительная кривизна R/R0 при
каждой температуре практически не зависела от радиуса испытательных цилиндров.
Также наглядно видна разница в поведении образцов из разных типов стекла. Полу-
ченные результаты использовались для вычисления τ(T ) по формуле, полученной с
использованием уравнений (1) и (3):

τ(T ) =
t(

ln

(
R

R−R0

)) 1
n

. (5)

На рис. 4 результаты вычислений представлены в координатах Аррениуса, где они
хорошо ложатся на прямые линии (там также добавлены результаты более длительных
экспериментов: 120 часов при 500 ◦С и 48 часов при 550 ◦С). Параметры этих прямых,
построенных методом наименьших квадратов, позволяют получить энергию активации
и параметр релаксации (табл. 1), описывающие поведение времени релаксации при раз-
ных температурах согласно уравнению (2).
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Рис. 3: Радиусы остаточной кривизны для волокон обоих типов после выдержки в
течение 24 часов.

Рис. 4: Зависимость времени релаксации от температуры в координатах Аррениуса.
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Т а б л и ц а 1
Величины удельной энергии активации и параметра релаксации

для двух типов кварцевого стекла

F300 F100
U , кДж/моль 322.3± 13.6 259.5± 10.3

ln(τ0), (τ0, с) −30.5± 1.9 −23.1± 1.5

Полученные значения энергии активации релаксации заметно отличаются от вели-
чины, полученной для массивного стабилизированного газонаплавленного кварцевого
стекла при температурах свыше 1050 ◦С – 536±40 кДж/моль [11, 12], а также от ве-
личины 202±3 кДж/моль, полученной в аналогичных нашим экспериментах по изгибу
волокна из кварцевого стекла неизвестного качества [5]. Тем не менее, характерные
времена релаксации, наблюдавшиеся в наших экспериментах, и времена релаксаций,
полученные в работе [5], а также в экспериментах по отжигу остаточных напряжений
в кварцевом стекле после лазерной обработки поверхности [13] при температурах 600–
800 ◦С оказываются достаточно близкими, что говорит о достоверности полученных
результатов.

Эксперименты с тщательным контролем состава кварцевого стекла и хода темпе-
ратурного воздействия при температурах свыше 800 ◦С, а также долговременные экс-
перименты при более низких температурах в дальнейшем позволят изучить поведение
релаксации напряжений в более широком диапазоне температур и уточнить описыва-
ющие его сейчас упрощенные модели.

Тем не менее, полученных данных уже достаточно, чтобы иметь представление о
скорости релаксации напряжений в оптических волокнах из кварцевого стекла в прак-
тически значимом диапазоне времен релаксации (от секунд до десятков лет). Для этого
достаточно воспользоваться представленными в табл. 1 данными и преобразованной из
уравнения (1) формулой:

t = τ(T ) ·
(

ln
σ(0)

σ(T )

) 1
n

. (6)

Из нее, например, следует, что за время отжига, равное времени релаксации τ(T ),
напряжения в образце снизятся в e раз, а до уровня в 5% от исходного напряжения,
образец нужно будет отжигать в течение более продолжительного времени t5% ≈ 9·τ(T ).

Для удобства, некоторые характерные данные приведены в табл. 2.
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Т а б л и ц а 2
Величины параметра релаксации τ(T ) и времени релаксации

до уровня 5% от исходного напряжения при разных температурах

F300 F100
T , ◦C τ(T ), сек t5%, сек τ(T ), сек t5%, сек
900 13 117 22 198
800 285 2 565 339 3051

(4.75 мин) (42.8 мин) (5.65 мин) (51 мин)
700 11688 104 192 8934 80406

(3.25 часа) (29.2 часа) (2.48 часа) (22.3 часа)
600 1.12× 106 1.01× 107 0.49× 106 4.4× 106

(13 суток) (117 суток) (5.7 суток) (51 суток)
550 1.67× 107 1.50× 108 5.36× 106 4.82× 107

(193 суток) (4.7 лет) (62 суток) (1.53 года)
500 3.52× 108 3.17× 109 7.85× 107 7.06× 108

(11.2 года) (100 лет) (2.49 года) (22.4 года)
450 1.13× 1010 1.02× 1011 1.66× 109 1.49× 1010

(358 лет) (3225 лет) (52 года) (474 года)

Выводы. Релаксации напряжений при температурах, значительно ниже температу-
ры стеклования в высокочистом синтетическом кварцевом стекле с высоким и низ-
ким содержанием гидроксильных групп, проанализированы при изгибе стеклянного
оптического волокна с использованием уравнения “растянутой экспоненты” или функ-
ции Кольрауша–Уильямса–Уоттса (KWW). Показано, что время релаксации хорошо
описывается зависимостью типа уравнения Аррениуса. Обнаружена зависимость энер-
гии активации релаксации от содержания гидроксильных групп в стекле: для стёкол
с низким и высоким содержанием гидроксильных групп энергия активации состави-
ла 322.3±13.6 кДж/моль и 259.5±10.3 кДж/моль, соответственно, что согласуется с
данными по измерению вязкости и релаксаций напряжений при более высоких тем-
пературах [11, 12]. Полученные параметры позволяют оценивать степень релаксации
напряжений от времени в оптических волокнах на основе кварцевого стекла при высо-
ких температурах.

Работа выполнена при поддержке гранта Российского научного фонда № 22-29-
00795.
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