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摘　要：提出了一种制备扫描近场光学显微镜光纤探针的自动化腐蚀方案．该方案利用静态腐蚀过

程中光纤所形成的特殊结构，及动态腐蚀过程中光纤在氢氟酸中的移动所带来的新月形弯液面在

光纤表面接触位置的变化，通过合理控制腐蚀时间来制备尖端锐利、大锥角或多锥体角等各种结构

的探针．设计方案采用计算机控制整个装置实现了探针制备过程的自动化，保持了腐蚀光纤探针实

验条件的一致性．实验结果表明，采用此方案可以制备出尖端孔径小于１００ｎｍ且锥体角高达７０°

的光纤探针，且重复性高．此外，该方案的装置结构简单，实现容易．
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０　引言

在扫描探针显微技术中，实现了光学衬度的扫

描近场光学显微镜已经大量应用于材料科学［１］、生

物学［２］、纳米光学［３］、纳米制造［４５］等领域．根据探针

所起作用的不同，扫描近场光学显微镜大致可分为

三类工作模式．第一类，探针作为提供近场照明光的

照明模式；第二类，探针作为在近场收集光信号的收

集模式；第三类，探针同时起照明和收集作用的照

明／收集模式．扫描近场光学显微镜主要的工作方

式是利用探针在近场范围内获取物体表面附近反映

精细结构的非辐射光学信息，再把这些信息组合成

光学图像，其所得图像的质量取决于光纤探针的结

构和对尖端与样品之间距离的控制［６］．尖端孔径的

大小、光传输的效率以及探针制作的重复性，是光纤

探针最重要的技术指标．其中探针尖端的锥角在很

大程度上决定了探针的光传输性能，锥角越大，传输

率越高，且理论计算和实验均已证明针尖锥角在

３０°～５０°之间就可获得理想的光传输率
［７］．除了锥

体角，尖端的锥形轮廓也很重要，如双锥角尖端和三

锥角尖端都提高了探针中光的传输率［８９］．至今许多

研究小组［１０１５］都报道了不同的制备探针方法，并获

得了尖端锐利、锥角大或多锥体角的探针，但他们制

备探针的重复性却比较差．Ｔ．Ｈｅｌｄ等提出了将腐

蚀好的光纤探针进行研磨来减小探针的尖端直径并

制备各种锥角的探针，但是，光纤探针的研磨过程非

常复杂难以保证制备探针的高重复性．ＹｕｎｇＨｕｉ

Ｃｈｕａｎｇ等提出了用不同溶液比进行两步腐蚀的方

法，虽然该方法可以获得较好的双锥角探针，但没有

考虑获得高重复性探针的实验条件；制作不同锥角

的探针，需要改变溶液比，实验操作相对麻烦．东南

大学顾宁教授等提出了用虹吸提升法腐蚀制备光纤

微探针，该方法可以获得较高重复性的单锥体角光

纤探针，但是制作多锥体角光纤探针时，由于变换阀

门受人为因素影响，所以其重复性相对较差．因此，

制备尖端锐利、大锥角或多锥体角的探针并提高制

备探针的重复性是近场光学显微镜探针研究的

重点．

本文基于静动结合的化学腐蚀法提出了一种自

动化化学腐蚀方案．该方案考虑了腐蚀过程中影响

探针结构的主要因素，提供了具有较大选择范围的

探针制作实验条件，以获得不同结构的光纤探针，满

足不同应用的需要．同时最大程度的减少了人为因

素的干预，保证了在同一实验条件下获得高重复性

的探针．

１　静动态结合化学腐蚀法制备探针的

原理

　　静动态结合化学腐蚀法制备探针的原理是将静

态化学腐蚀法和动态化学腐蚀法有机结合起来，利

用各自的优点来制备光纤探针．

１．１　静态腐蚀过程

静态腐蚀过程就是将光纤插入到氢氟酸中，并

保持相对静止不动，光纤被腐蚀成一定形状的过程．
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光纤插入到由氢氟酸和有机保护溶剂组成的双层溶

液中后，氢氟酸在光纤表面形成新弯月形液面，如图

１中Ａ所示．其形成原因为氢氟酸溶液与有机保护

溶剂之间的表面张力不同．随着氢氟酸对光纤的腐

蚀，光纤芯径减少，破坏了初始弯液面的力学平衡，

导致弯液面高度降低，形成新的弯液面．经过一段时

间的静态腐蚀后，光纤被腐蚀成图１中Ｂ的结构．

１．２　动态腐蚀过程

动态腐蚀过程就是在图１中Ｂ所示结构的基

础上，利用光纤在氢氟酸中的移动所带来的新月形

弯液面在光纤表面的接触位置的变化并合理控制腐

蚀时间完成制备探针的过程．动态腐蚀过程中，插入

到氢氟酸中的光纤一直在竖直方向上移动．图１中

Ｃ以光纤竖直向下移动为例说明光纤的动态腐蚀过

程．当光纤向下移动时，新月形弯液面会上升，且上

升的速度随着光纤向下移动的速度的变化而改变．

光纤移动的同时，氢氟酸对光纤的腐蚀一直也在进

行，这使得氢氟酸液面下降，其下降的速度与光纤移

动引起的液面上升速度可能不同．利用这两个速度

的不同并合理控制动态腐蚀的时间，在Ｂ中所示特

殊结构的基础上即可制备出不同结构的光纤探针．

图１　静动态腐蚀法的腐蚀过程

Ｆｉｇ．１　Ｅｔｃｈｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓｂａｓｅｄｏｎｓｔａｔｉｃａｎｄｄｙｎａｍｉｃ

ｅｔｃｈｉｎｇｍｅｔｈｏｄｓ

２　自动化腐蚀方案及其制备高重复性

探针的实验条件

２．１　自动化腐蚀方案设计

图２为本设计方案的结构示意图．图中，支架被

固定在防震台上，避免了震动对实验的影响．手动平

移台是光纤的粗定位装置，被固定在支架上．精密平

移台和步进电机被固定在手动平移台上，通过横梁

实现光纤的精密移动和定位．所使用的步进电机的

驱动系统为２５６细分．光纤通过光纤夹被固定在横

梁上．装有氢氟酸和硅油的聚四氟乙烯烧杯被固定

在底座上，底座也被固定在防震台上，以此来减少震

动的影响．聚四氟乙烯盖被固定在底座顶端，盖上带

有可让光纤穿过的小孔，这个盖子不仅避免了氢氟

酸的挥发对周围的装置和仪器造成破坏，而且防止

了氢氟酸的溅出从而对操作人员造成伤害．该方案

的整套装置中各部分的移动均通过计算机中的软件

控制实现．

图２　设计方案的结构

Ｆｉｇ．２　Ｓｔｒｕｃｔｕｒａｌｓｋｅｔｃｈｏｆｔｈｅｄｅｓｉｇｎ

该方案中，先将带有保护色的光纤固定在光纤

夹上，使光纤伸出光纤夹一端的长度为１０２ｍｍ；接

着用米勒钳去除光纤的涂层，该长度为１０ｍｍ；然

后把光纤夹装在横梁通孔内，保证光纤夹上端面与

横梁上端面处于同一平面，并用紧固螺钉锁紧光纤

夹．最后，由电脑中的软件控制整个装置实现光纤探

针的自动化腐蚀过程．

软件控制的大致流程见图３．该过程大致是：步

进电机通过精密平移台带动装有光纤的横梁先向上

升，直至横梁处于最高位置，这使得每次制备探针时

的初始位置都位于同一位置．接着步进电机带动横

梁下降，持续一定时间，使光纤浸入酸溶液的深度约

为３ｍｍ．然后让光纤先静态腐蚀一定时间．静态腐

蚀结束后，接着进行动态腐蚀过程．动态腐蚀结束后

再让光纤静态腐蚀一段时间，该过程使得探针最前

端的锥体更细、更尖，这使得探针同时具有较高的光

通过率和分辨率．最后通过步进电机带动横梁向上

提升，把光纤提出酸溶液，且直至横梁处于最高处，

然后控制板上的蜂鸣器发出报警．腐蚀完成后，将被

取出的光纤浸入乙醇清洗残渣，以保证尖端不被剩

余的酸进一步腐蚀．

图３　自动化腐蚀的软件控制流程

Ｆｉｇ．３　Ｆｌｏｗｃｈａｒｔｏｆａｕｔｏｍａｔｉｃｅｔｃｈｉｎｇ′ｓｐｒｏｇｒａｍｃｏｎｔｒｏｌ

２．２　制备高重复性探针的实验条件

为获得高重复性的近场光学显微镜探针，理想

情况下，要保证两个方面的实验条件：一是实验开始

时初始条件的一致性，主要是光纤本身的一致性，光

纤浸入酸溶液深度的一致性以及氢氟酸浓度的一致

性；二是实验过程中，影响因素的一致性，主要包括

各腐蚀阶段的时间及相应的光纤移动速度、周围的

温度以及外界的振动．如果不能同时满足这两个实

验条件，制备出来的光纤探针会有很大的差异，即使

得所制备探针的重复性较差．

本方案中，每次制备探针，光纤都选择同一类型

同一批次．各部分腐蚀时间的控制由电脑中软件实
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现．动态腐蚀过程中，光纤的移动和定位由驱动系统

为２５６细分的步进电机实现．每次制备探针前，氢氟

酸的浓度都会有很微小的降低，本方案通过将氢氟

酸放置于仅带有小孔的容器中并增大氢氟酸的容

量，使得其浓度减小对探针制备的影响可忽略不计．

腐蚀温度的稳定性由空调保证．对于外界的振动，本

方案使用防震台进行隔振，高于５Ｈｚ的振动都可以

被去除．因此本方案中制备探针的实验条件可精确

实现并保持高度一致，从而实现制备探针的高重

复性．

３　实验结果与讨论

为了分析影响静动态化学腐蚀法制备探针的各

个因素并验证本方案可以用来制备各种结构的探针

的可行性及制备探针的高重复性，本文利用Ｇ６５０

单模光纤并使用浓度为４０％的氢氟酸作为腐蚀溶

液，硅油作为处于氢氟酸液面上的保护溶剂进行了

一系列研究．

３．１　光纤移动速度对探针结构的影响

图４是在光纤移动速度不同但其它实验条件相

同的情况下制备的光纤探针扫描电镜图像．实验条

件是：室内温度２６℃，露出光纤夹前端的光纤长度

为１０２ｍｍ，被去除涂层的光纤长度为１０ｍｍ，光纤

插入酸溶液的深度为 ３ ｍｍ，总的腐蚀时间为

１００ｍｉｎ，其中前期静态腐蚀时间为６０ｍｉｎ，动态腐

蚀时间为３０ｍｉｎ，动态腐蚀结束后的后期静态腐蚀

时间为１０ｍｉｎ．由图４可知，不同的光纤移动速度

所制备的光纤探针结构是不一样的，移动速度小，则

探针的锥角大、锥长短，而移动速度大，则探针的锥

角小、锥长长．

图４　光纤移动速度不同的情况下制备的探针扫描电镜（ＳＥＭ）图像

Ｆｉｇ．４　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｐｒｏｂｅｓｐｒｏｄｕｃｅｄｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｆｉｂｅｒｍｏｖｉｎｇｓｐｅｅｄｓ

３．２　光纤插入深度对光纤探针结构的影响

为了得到光纤插入深度对探针结构的影响情

况，本文做了三个实验．实验条件为，前期静态腐蚀

时间为６０ｍｉｎ，动态腐蚀时间为３０ｍｉｎ，移动速度

为６．１４μｍ／ｍｉｎ，动态腐蚀结束后的静态腐蚀时间

为１０ｍｉｎ，插入深度分别为２ｍｍ、３ｍｍ和４ｍｍ，

所得结果如图５．由图５可知，小于±１ｍｍ的光纤

插入深度偏差，对光纤探针的结构影响不明显．

图５　不同的光纤插入深度条件下制备的光纤探针ＳＥＭ图像

Ｆｉｇ．５　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｐｒｏｂｅｓｐｒｏｄｕｃｅｄｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｍｍｅｒｓｅｄｆｉｂｅｒｄｅｐｔｈｓ

３．３　双锥角探针的制备

图６为利用本文设计的方案制得的双锥角探针

ＳＥＭ图像．制备该光纤探针的实验条件为：室内温

度２６℃，露出光纤夹前端的光纤长度为１０２ｍｍ，被

去除涂层的光纤长度为１０ｍｍ，光纤插入酸溶液的

深度为３ｍｍ；静态腐蚀时间为６０ｍｉｎ，动态腐蚀过

程中光纤以６．９μｍ／ｍｉｎ和３．９５μｍ／ｍｉｎ两种速度

连续下降，且各自持续１５ｍｉｎ，动态腐蚀结束后的

静态腐蚀时间为１０ｍｉｎ．图６中的探针直径大约为

１００ｎｍ，锥角约７０°．由图６可见，本文所设计的方

案可以获得双锥角的光纤探针，且探针的锥长短、锥

角大，从而可以保证有较高的传输效率．
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图６　双锥角光纤探针的ＳＥＭ图像

Ｆｉｇ．６　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆａｔｗｏｔａｐｅｒｆｉｂｅｒｐｒｏｂｅ

３．４　光纤腐蚀前的处理方式对光纤探针制备的影响

光纤在腐蚀之前要经过一定的处理，主要是去

除涂层以及端面处理．每次去除涂层的厚度偏差主

要与米勒钳的准确度有关，而端面的处理主要是保

证其平整性，在实验的过程中，这两个因素对光纤探

针结构的影响都不明显，因此可以放宽要求．

３．５　制备探针的高重复性

图７为实验条件相同但在不同时间制备的光纤

探针ＳＥＭ 图像．该探针的实验条件是：室内温度

２６℃，露出光纤夹前端的光纤长度为１０２ｍｍ，被去

除涂层的光纤长度为１０ｍｍ，光纤插入酸溶液的深

度为３ｍｍ，总的腐蚀时间为１００ｍｉｎ，前期静态腐

蚀时间为６０ｍｉｎ，动态腐蚀时间为３０ｍｉｎ，光纤向

下的移动速度为６．１４μｍ／ｍｉｎ，动态结束后的后期

静态腐蚀时间为１０ｍｉｎ．由图７可知，获得的光纤

探针的结构是非常接近的，探针的锥角与锥体长度

都基本一致．

图７　实验条件相同但在不同时间制备的探针ＳＥＭ图像

Ｆｉｇ．７　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｐｒｏｂｅｓｐｒｏｄｕｃｅｄｉｎｔｈｅｓａｍｅｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

ｂｕｔｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｉｍｅ

４　结论

从实验结果可以看出，探针的锥体角随光纤移

动速度的增加而减小，且小于±１ｍｍ的光纤插入

深度偏差对光纤探针的结构影响不明显，这可以作

为制作光纤探针实验条件的依据．自动化腐蚀光纤

探针的方法现在还处于实验的初期，主要在于证明

方法的切实可行．在以后的工作中本文将对探针的

一致性条件以及探针结构的可控性条件做更深一步

的研究．
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