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摘要 对管腐蚀法、熔接-榕拉腐蚀法化学腐蚀法制备光纤探针分别进行了实验研究并都得到了可用于光纤纳米生物传感器的

高质量纳米光纤探针。三种腐蚀法均给出了实验的原理、条件和结果。根据实验结果对三种探针创作方法进行了比较。
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Abs位.act The three different etclùng methods, wlúch 缸它 tube etclúng method, fusion splicing 皿d fusion pulling etching 

method 缸ld chemical etching method were compared. and the excellent nanometric optical fiber probes were got wlúch are 

usedωmake optical fiber nanobiosensors. The experimenta1 principle，位le condition and the experimenta1 results of 山ee

etclùng methods were presented in this paper. 
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高质量的光纤探针是光纤纳米生物传感器的关

键部分。 我们用三种简易的腐蚀方法对光纤探针的

制备进行了实验研究都制备出了高质量的纳米级

光纤探针。

1 实验研究
1.1 实验装置和实验材料

设计并制作的一套三维可调实验装置能够固定

光纤并控制光纤插入腐蚀液的方位和深度。 实验材

料 :普通单模光纤，纤芯为掺磷错(GeÜ2+P2Ü5)石英，

包层为纯的石英，直径分别为 9.44μm 和 128μm ，

聚合物外套直径为 250μm，最外面的塑料保护层直

径为 0.8mm。

1.2 管腐蚀法

R. Stockle 等人提出一种管腐蚀的新方法[1] 如

图 1 所示。它独特的优势体现在方法简单易行，对

环境的易感性弱。其原理是:直接将带有管状的聚

合物外套的光纤垂直插入氢氟酸σIF)腐蚀液中，腐

蚀过程在圆柱形的管里进行，由于毛细管效应，再

加上 HF腐蚀液的对流和浓度梯度的作用，陋、腐蚀

液在管腔中形成微流逐级向上反应，使得管边缘腐

蚀较快。 因为光纤的各向同性，经过一定时间的腐

蚀，在一个合适的温度下，可以形成理想的小孔径

大锥角的探针。

实验中， 发现锥角的大小和探针孔径与封闭液

有关。为了阻止町、的挥发，增加探针的圆锥角，提高
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图 1 管腐蚀法原理图

Fig.1 Principle diagram of tube etching method 

探针表面的光滑度，需要在田、液面上加上一层厚

3-5 rrun 与田、互不相溶的有机溶液作为封闭液。分

别用二甲苯、问二甲苯和异辛皖等做了比较实验，当

层厚均为 3 rrun 时在腐蚀条件 1 下(见表 1)制作的

探针锥角和孔径的比较，见表 2。结果发现异辛烧是

较理想的封闭液，制备大锥角小孔径探针的几率

最大。

表 1 最佳的腐蚀条件

Table 1 The most suitable etching condition 

Consistenc Dura世on Temperature Depth 
Condition 

ofHF、刷 /min fC /mm 

1 

2 

40 

34 

30 

25 

2 

5 

60 

90 

表 2 在腐蚀条件 1 下，不同封闭液的比较

Table 2 Comparison of different solvents obtained 

for a condition 1 

Solvent Cone angle !C) Tip radius /nm 

Xylene 

1,3-dimethylbenzene 

ISO-octane 

80 

100 

60 

nununU 
A
"
z
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通过对实验结果的统计分析，在表 1 中给出了

制备纳米光纤探针最佳的腐蚀条件。 如图 2 所示为

在条件 1 下异辛烧作封闭层时，用管腐蚀法制备的

两根探针的扫描电镜图片(倍数分别为 500 和 5 万

倍)， C时，(b)探针孔径为 80nm 和 50nm，锥角为 30。

和 600 ，表面光滑，锥形对称。

(a) (b) 

图 2 管腐蚀法制备探针的扫描电镜图片

1.3 熔接-熔拉腐蚀法

实验原理:利用实验室常用的 GPR-3 光纤程

控熔接机，将两根断面平整的同类光纤在电极尖端

放电下，用电弧产生的高温将两根光纤熔接在一

起，然后再利用尖端放电，快速水平拉开光纤，这样

就拉成了细尖状的探针，最后将探针放入即中做

短暂腐蚀 ，一个光滑的锥形探针就形成了。

按常规方法熔接光纤，一分钟后，再次按下手

动键，使两电极放电，右手快速拉开光纤，在显微镜

下可看到拉成的细尖状的探针。若探针尖部发生了

弯曲，或探针头部拉得很长，或锥形不理想，均需要

进行腐蚀修饰。将探针固定在腐蚀架上.垂直放入

浓度为 40%的 HF 海液中，在 30 'c温度下腐蚀时间

为 2-5min，取出后用去离子水将残余的酸液清洗

Fig.2 SEM picture of tip etched wi也 tube etching me仕lod

干净。这时的孔径一般可达到 50-100 nm ，且探针

表面非常光滑。如果第一次腐蚀不理想，可以进行

第二次腐蚀，腐蚀液中最好加入一些缓冲液，如氯

化氨、氨水等，控制好腐蚀时间就能够获得所需的

探针。光纤端面的平整对探针质量的影响较大，端

面熔接不好，或用力不均匀都会产生不对称的锥

形。另外，熔接时间和腐蚀时间的掌握也很重要。 图

3 是熔接一熔拉腐蚀法制备的探针的扫描电镜图

(2000 倍， 1 万倍)，可以看出探针的孔径达 60 nm , 

其尖端部分显得有点细长。

1. 4 化学腐蚀法

实验原理:腐蚀前把距光纤端部 15 mm 的聚

合物外套全部剥去，将此光纤垂直置于腐蚀棍合溶

液(b)中， (a)为封闭液，如图 4 所示。靠近液面的部
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图 3 熔接-熔拉腐蚀法制备探针的电镜图片

Fig.3 AEM pictures of tip etched with fusion splicing and fusion pulling etching method 

分因浸润现象吸附少量腐蚀液，在吸附力、重力和

表面张力的平衡下形成弯月的液面，开始时液下部

分的包层和端面被腐蚀液府解，由于这部分腐蚀液

比重增大，在重力作用下下沉，溶液在光纤表面附

近形成对流，使得近液面处的腐蚀速度加快，此处

的光纤形成变细的颈部。随着时间的推移，颈部越

来越小，腐蚀液弯月面的高度在减少，最终在腐蚀

液表面形成一个圆锥形的探针。

采用氯化镀仰H，Cl) 和 HF 配制的腐蚀、混合榕

液，以提高探针表面的光滑度。做法是先将固体

NH4Cl 溶解在去离子水中配成浓度为 4似的 NH，Cl

榕液作为缓冲剂， 再与 4伽6的 HF 按 1: 1.5 的比例配

制成腐蚀液。将配好的腐蚀溶液装在 60 rrù 的透明有

图 4 化学腐蚀法原理图

Fig.4 Principle diagran1 of chemical etching me出od

A solvents liquid B etching liquid 

机塑料容器中，在腐蚀液中加入约 5mm厚度的异辛

烧当腐蚀温度为 25 'C，腐蚀时间为 90 min，封闭被

为异辛烧时，其探针的扫描电镜阁(5000 倍，4 万倍)

如图 5 所示。该图显示锥径为 60 nm，锥角为 600。

(b) 

图 5 化学腐蚀法制备探针的扫描电镜图片

Fig.5 AEM pictures of tip etched with chemical etching method 

2 结论

管腐蚀法、化学腐蚀法、熔拉-熔接腐蚀法的制

备条件均简单实用，操作方便，且制作的光纤探针

具有一定的重复率，只要控制好腐蚀条件和过程，

均能方便地得到纳米级的光纤探针。特别是管腐蚀

法对环境的易感性最弱探针易达到纳米级孔径和

大锥角，且表面光滑，可进行大批量生产，能够实现

商业化。化学腐蚀法经过合适腐蚀混合海液的配

制，可有效地减少探针表面的粗糙度，达到理想的

孔径。熔拉-熔接腐蚀法由于腐蚀时间短，所得探针

表面非常光滑，孔径小，但尖端部分显得有点细长，

可以用二次腐蚀再处理，该方法的优势在于可选择

不同电弧的电流值、拉力的大小和电弧的放电时间

来控制探针的几何形状，进行探针的优化制作。
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