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基于石墨烯涂覆倾斜光纤光栅的折射率传感

黄梦,顾昌晟,孙兵,杨从浩,余柯涵,张祖兴
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摘要　采用等离子体增强化学气相沉积法,通过设置等离子体发生器的功率和生长时间来控制石墨烯的层数,生
长出了高质量和高透明度的石墨烯;将３．７nm厚度的石墨烯(约１１层)涂覆在倾斜角度为８°的光纤光栅上进行实

验,测得光栅在折射率１．３３附近的灵敏度达到－１．５７１６１RIU－１,与未镀石墨烯的光栅相比,灵敏度约提高２０倍.

在光纤光栅表面涂覆石墨烯可明显提高倾斜光栅在低折射率区域的灵敏度,在生物、化学、食品安全和水环境监测

等领域具有潜在应用价值.
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１　引　　言
折射率是反映物质内部信息的一个基本物理参量.在检验产品时,可以通过测定样品内折射率的微小

变化定性分析或定量确定该样品的一系列特征.因此,能对样品折射率微小变化进行测量的传感装置在生

物、化学和水环境监测等领域具有重要作用.光纤传感器是一种常用的传感装置,具有抗电磁干扰、轻巧和
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灵敏度高等优势,受到了越来越多的青睐.２０１５年,Zhou等[１]采用纤芯错位熔接的方法将普通单模光纤与

细芯光纤熔接在一起制造出了迈克耳孙干涉仪折射率传感器,其在折射率１．４２附近的灵敏度达到了

－２０２．４６dBRIU－１.２０１６年,钱春霖等[２]提出了一种基于单模Ｇ多模Ｇ单模光纤结构的折射率传感方案,采
取波谷检测的方法,在１．４５６４~１．４５７１折射率范围内传感器对折射率的灵敏度达到３．７２５×１０５nmRIU－１.

２０１７年,宁贵毅等[３]利用飞秒激光微加工技术制备出了基于U形微结构的多模光纤液体折射率传感器,其
在１．３３３１~１．３７３１折射率范围内的灵敏度达到５７００μWRIU－１.

近年来,随着光纤光栅制造技术的不断完善,光纤传感技术也变得更为成熟,倾斜光纤光栅(TFBG)得
到越来越多的研究.倾斜光纤光栅的栅格与光纤轴向呈一定的夹角,在光纤内不仅存在纤芯模与后向传播

模式的耦合,还存在纤芯模与前向传播模式的耦合[４].前者形成的纤芯模谐振峰的位置会因外界温度或应

力等参量的变化而发生移动,通过监测谐振波长的漂移量可以实现对温度和应力的检测;而后者形成的包层

模容易受到外界环境折射率的影响,可通过监测包层模的变化实现对环境折射率的检测.２０１４年,Zheng
等[５]将倾斜光栅与啁啾光栅串联制作了一种折射率传感器,研究了其反射光功率与折射率之间的关系,其在

１．３３３~１．４２０折射率范围内的灵敏度达到５９７．２μWRIU－１.２０１６年,石磊等[６]通过测量TFBG即将消失

的高阶包层模谐振峰的波长,间接实现了环境折射率的测量,折射率灵敏度达到了５００nmRIU－１以上.
生物、医学等领域研究的物质大部分为水溶液,其折射率一般在１．３３~１．３５范围内.很显然,光与这种

低折射率物质相互作用后的能量会减弱或泄漏.为了解决这个问题,研究人员在TFBG表面涂覆各种新型

材料,如碳纳米管、金属薄膜等,以提高折射率灵敏度[７Ｇ１０].石墨烯作为碳纳米材料家族的新成员,具有许多

独特的电学和光学性质,用其制作传感器已成为近年来的研究热点[１１Ｇ１２].２０１５年,Jiang等[１３]在TFBG表

面涂覆石墨烯,将其与未镀石墨烯的裸光栅相比,在１．０００~１．４２８折射率范围内,其灵敏度约提高了１０倍;

Jiang等采用常压化学气相淀积(APCVD)法生长石墨烯,该方法所需的温度较高(８５０℃),而且石墨烯也不

是直接生长在光栅表面,需要一个金属转移的过程,工艺复杂,可能会使石墨烯受到污染;另外,APCVD生

长的石墨烯的均匀性较差,台阶覆盖能力差.因此,本文采用等离子体增强化学气相沉积(PECVD)法[１４]生

长石墨烯,与APCVD相比,PECVD方法具有以下优点:沉积速率快,基体温度低(７００℃);可通过调节等离

子体发生器的功率和生长时间来控制石墨烯的生长层数和厚度;不需要金属作为催化剂,降低了金属和化学

试剂残留的可能性;可直接在光纤表面生长,减少了石墨烯转移这一过程,避免石墨烯发生褶皱或损坏,成膜

质量较高[１５Ｇ１６].

２　石墨烯的制备及传感测试
２．１　石墨烯的制备

首先去除TFBG两端尾纤的涂覆层,并用酒精擦拭干净;将厚约为１mm的石英片切成表面边长为

１．５cm的正方形,用作生长石墨烯薄膜的基底;将TFBG和石英片放入OTFＧ１２００X型单温区开启式真空管

式炉加热区的中央部分,待管式炉温度达到７００℃时,先通入氢气(流量为１０mLmin－１),然后打开等离子

体发生器(VERGＧ５００),将功率调至２００W,对样品表面进行清洁(１０min).在清洁结束后,向管式炉内通

入生长气体(甲烷和氢气的流量比为１∶９),并保持加热和抽真空(真空度约为４０Pa),待炉内压力稳定后,再
次打开等离子体发生器,并将功率调至２００W(通过控制甲烷氢气的比例、温度和等离子体功率来控制薄膜

的生长速率),薄膜生长开始并计时(不同厚度石墨烯的制备可通过时间进行控制).
在石墨烯生长完成后,采用Lambda９５０型紫外可见分光光度计测量石英片上石墨烯样本的透射率,测

量扫描范围设置在可见光波长范围内(３００~８００nm),再根据波长为５５０nm处的透射率T 估算石墨烯的生

长层数N.透射率与层数的关系式[１７]可近似为

T＝１－παN, (１)
式中α为精细结构常数,α＝２πe２/(hc)≈１/１３７,e为自然对数的底,h为普朗克常量,c为真空中的光速.一

般情况下,单层石墨烯的透射率为９７．９％,厚度为０．３３４nm.
图１为石英片上石墨烯样本的透射率谱,生长石墨烯的时间为２．５min.由光谱可得到石墨烯透射率为

７３．５８％,厚度为３．８３６nm,通过(１)式计算得到层数约为１１.
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通过高倍显微镜观察不同放大倍数下涂覆石墨烯前后光纤光栅的微观形貌,如图２所示.由图２可以

看出:涂覆石墨烯前的光栅表面干净,而且比较平滑;涂覆石墨烯后,光栅表面附着有很多黑色物质.

图１ 石墨烯样本的透射率谱

Fig敭１ Transmittancespectrumofgraphenesample

图２ 涂覆石墨烯前后TFBG的微观形貌.
(a)中倍形貌;(b)高倍形貌

Fig敭２ MicroscopicmorphologyofTFBGbeforeandafter

graphenecoating敭 a Mediummorphology  b highmorphology

２．２　光纤光栅涂覆石墨烯前后的透射光谱

图３为TFBG涂覆石墨烯前后的透射光谱,将涂覆石墨烯后的光栅称为S１,未涂覆石墨烯的光栅称为

S２.用包层模的上下边界曲线(如图３中标出的ζup和ζlow)围出整个包络部分,通过积分计算出ζup和ζlow所
围成的包络面积,并对面积进行归一化处理得到A 值,再通过比较A 值的变化情况来分析２个样本的折射

率灵敏度.将归一化的A 值[１８Ｇ１９]定义为

A＝
∫

λmax

λmin

[ζup(λ)－ζlow(λ)]dλ

∫
λmax

λmin

[ζRup(λ)－ζRlow(λ)]dλ
, (２)

式中λmax、λmin为选取的包层模包络左右边界处的波长,取值分别为１４２５nm和１５５０nm;ζup(λ)、ζlow(λ)为样本

光栅浸没在折射率匹配液中时,每取一个波长值,上、下包络所对应的耦合强度值;ζRup(λ)、ζRlow(λ)为样本光栅

在空气中时,每取一个波长值,上、下包络所对应的耦合强度值.

图３ 涂覆石墨烯前后TFBG的透射光谱.(a)涂覆前;(b)涂覆后

Fig敭３ TransmittancespectraofTFBGbeforeandaftergraphenecoating敭

 a Beforecoating  b beforecoating

从图３中可以看出:对于未涂覆石墨烯光栅,包络上下边界ζup和ζlow之间的最大间距约为３dB;涂覆石

墨烯后,包络上下边界ζup和ζlow之间的最大间距约为１dB,约减小了２dB.这是因为石墨烯薄膜自身复杂

的有效折射率改变了光纤的边界条件,光在传播过程中从光纤的包层位置泄漏到石墨烯涂层,耦合空间也由

原来的包层部分扩大至石墨烯涂层;同时石墨烯薄膜自身固有的光学吸收功也增加了传播过程中的光损失,
降低了耦合强度[２０].

２．３　折射率响应

图４为折射率测量装置示意图,将倾斜光栅放置于升降平台正上方,光栅两端用夹具固定并分别连接宽

带光源(ASE)和光谱分析仪(OSA).实验中使用的宽带光源的波长范围为１２５０~１６５０nm;光谱分析仪的

扫描范围为６００~１７００nm,波长分辨率为０．０２nm;光纤光栅的有效倾斜角为８°,光栅长度为１８mm.在升
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降平台上方放置一片载玻片,调节升降平台至载玻片靠近但又不触碰到光栅,再将折射率匹配液滴于载玻片

中央,使光栅浸没在匹配液中进行测量.每测完一组数据后用酒精清洗光栅,直至光谱图恢复至原始谱,然
后进行下一组测量.

图４ 折射率测量装置

Fig敭４ Experimentalsetupofrefractiveindexmeasurement

图５给出S１和S２在折射率测试范围(１．３０~１．３９,间隔０．０１RIU)内所对应的透射光谱,图６给出了S１
和S２折射率与面积归一化取值的关系图.可以看出:折射率在１．３２~１．３９范围时,S１和S２的包络面积均

大幅度减小,对应的折射率灵敏度分别为－６．４００００RIU－１和－１２．２００００RIU－１;涂覆石墨烯后,光纤光栅的

折射率灵敏度提高;当折射率从１．３２继续减小至１．３０时,S１的包络面积急剧减小,对应的折射率灵敏度高

达－１．５７１６１RIU－１,而S２的包络变化趋势较为平缓,其对应的折射率灵敏度仅为－０．０７６２４RIU－１.涂覆

石墨烯后,光纤光栅的折射率灵敏度约提高了２０倍,可以对更低的折射率有响应.

图５ 不同折射率下(a)涂覆石墨烯与(b)未涂覆石墨烯的TFBG的透射光谱

Fig敭５ TransmittancespectraofTFBG a beforeand b aftergraphenecoatingatdifferentrefractiveindexes

图６ 涂覆石墨烯前后TFBG的折射率Ｇ面积归一化取值曲线图

Fig敭６ RefractiveindexＧnormalizedareagraphsofTFBGbeforeandaftergraphenecoating

在整个实验过程中,S１和S２的纤芯模谐振峰波长随折射率的变化一直保持不变.这是因为纤芯模是

由前向芯模和后向芯模耦合而成的,一般情况下,谐振峰波长只与纤芯的有效折射率有关,外界折射率的改

变并不会对纤芯的有效折射率产生影响.
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２．４　温度响应

为了验证样本对温度变化的响应,对S１进行温度测试.将S１放入电阻炉温度控制器(精度为０．１℃)
的温控箱内,光栅尾纤两端分别连接宽带光源和光谱仪,将温控箱的初始温度设置为３０℃,以１０℃为间隔

逐步加热至１００℃,温度每增加一次就测量一次,记录相应的数据.图７(a)为不同温度下S１的透射光谱,
可以看到,随着温度不断升高,光栅的光谱均基本保持不变.采用与上述分析折射率响应相同的方法,通过

计算包络面 积 并 归 一 化 取 值 来 具 体 分 析 温 度 响 应,结 果 如 图７(b)所 示,得 到 S１的 温 度 灵 敏 度 为

０．０１３３４℃－１.

图７ (a)不同温度下S１的透射谱;(b)S１的温度Ｇ面积归一化取值

Fig敭７  a TransmittancespectraofS１atdifferenttemperatures  b temperatureＧareanormalizedvalueofS１

３　结　　论
设计了一种基于石墨烯涂覆倾斜光纤光栅的折射率传感装置,目的是提高倾斜光栅在低折射率区域的

灵敏度.实验采用等离子体增强化学气相沉积法来生长石墨烯,在一个倾斜角为８°的光纤光栅表面涂覆石

墨烯,石墨烯的层数约为１１层.实验结果表明,涂覆石墨烯后的倾斜光栅在低折射率区域内的灵敏度显著

提高,即在折射率１．３３附近的灵敏度达到－１．５７１６１RIU－１(约为未镀石墨烯光栅的２０倍),温度灵敏度为

０．０１３３４℃－１.
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