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基于液压传递原理，设计出一种用动态化学腐蚀法制备大锥角近场光纤探针的装置 *实验结果表明，在传统的

化学腐蚀法制备光纤探针的过程中，通过控制腐蚀液液面的上升速度，可以有效地控制探针针尖的形状以及锥角

的大小 *在此基础上，还论述了分步控制光纤与腐蚀液液面的相对位移的方法在大锥角光纤探针的制备中所具有

的独特优越性 *利用所制备的大锥角近场光纤探针在扫描近场光学显微镜上对直径为 &##+, 的小球进行探测，其

力学像证实该探针具有较高的形貌分辨率（约为 ’#+,）*
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" 引 言

近年来，扫描探针显微镜及其家族中的新成员

———扫描近场光学显微镜（?@AB）正在不断地得以

完善，它在物理学、化学、材料科学、生命科学、光学

微加工以及光谱测量等诸多领域里的应用日益广

泛［"—’］；其中利用 ?@AB 对纳米尺度的低维介观体

系进行光谱研究，将是 ?@AB 在新世纪中最具应用

前景的发展方向［/—$］*如今，在纳米尺度的光谱探测

中，如何有效地提高所采集光谱信息的强度和光学

分辨率，成为 ?@AB 改进工作中的首要问题，研究表

明，其解决的根本途径就是尽量提高被测样品表面

近场光学信息的收集效率 *从另一方面讲，当前影响

?@AB 广泛应用的一个重要因素就是如何完善探针

的制备工艺，可重复地大量制备出尖端尺度小、形状

确定、光收集效率高的微探针 *通过计算，针尖短、锥

角大的探针比针尖长、锥角小的探针更能满足收集

近场信息的要求 *
本文基于液压传递原理，设计出一种用动态化

学腐蚀法制备大锥角近场光纤探针的装置，即在传

统的化学腐蚀法制备光纤探针的过程中，通过控制

腐蚀液液面的上升速度，可以有效地控制探针针尖

的形状以及锥角的大小，利用这种方法制备的光纤

探针，针尖尺度小于 )#+,，并且可制备多种锥角的

探针 *有关大锥角光纤探针制备的方法，国内尚未见

相关报道 *

& 化学腐蚀法原理介绍

$ %& 传统的化学腐蚀法

传统的化学腐蚀法［-］制备光纤探针的原理如图

" 所示 * 腐蚀液由浓度为 %#C 的氟化氨（@D%E）溶

液，%#C的氢氟酸（DE）和去离子水按一定的体积比

配制而成；其中 DE 为腐蚀剂，@D%E 为缓冲剂，腐蚀

液中 DE，@D%E 溶液和去离子水的体积比为 " F " F

"G’ *腐蚀液装在透明度较好的塑料容器中，在腐蚀

液的上方再注入约为 (,, 厚度的油脂作为密封层

来防止腐蚀液的挥发 *腐蚀前将光纤端部的有机保

护层剥去，经过严格清洁处理后用光纤架固定，光纤

的端部插入腐蚀液面下少许 *调节光纤架使光纤垂

直于液面 *伸入腐蚀液内的光纤将被完全腐蚀掉，靠

近液面的部分因浸润现象吸附少量腐蚀液，通过吸

附力、重力和表面张力的平衡使腐蚀液液面在光纤

处形成弯曲（图 "（1）），这样随着时间的推移，光纤
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在弯曲液面处逐渐呈现倒立的近似圆台形（图 !
（"）），其下部光纤变成圆柱形，最终腐蚀至圆柱部分

刚刚脱落时，一个倒立的近似圆锥形针尖便形成了

（图 !（#））；之所以称之为近似圆锥形是因为圆锥的

侧面具有一定的弧度 $整个腐蚀过程在室温下大约

经过 !%&’()；若环境温度升高，腐蚀时间会缩短 $

图 ! 传统化学腐蚀法制备探针原理图

! "! 动态化学腐蚀法制备光纤探针

通常探针针尖的尺度与它的近场光收集率成正

比，针尖尺度越小，其近场光收集率越低；但 *+,-
既需要探针针尖尺度尽可能小，又需要探针针尖光

收集效率尽可能高；可见两者彼此相互制约，最终达

到都可以接受的条件 $传统的化学腐蚀法制备的探

针针尖锥角一般只有一个，不作特殊处理的探针锥

角较小，因此可以实现高分辨率探测，同时也决定它

的近场光收集效率不会很高 $动态化学腐蚀法［!&］是

在传统的化学腐蚀法腐蚀光纤的过程中，匀速控制

光纤与腐蚀液面的相对位移（移动光纤），进而达到

控制探针锥角的目的，其操作原理如图 . 所示 $我们

采用的方法是在动态化学腐蚀法原理基础上通过分

步控制光纤与腐蚀液面的相对位移的方法（液面移

动），制成大锥角、短锥尖的探针 $原理如图 / 所示，

图 . 动态化学腐蚀法制备光纤探针原理图

图 / 改进动态化学腐蚀法制备光纤探针原理图
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具体分为两个步骤：第一，当光纤插入腐蚀液内以

后，在一段时间里维持光纤与腐蚀液液面的相对稳

定，其结果使光纤在弯液面处形成图 !（"）所示的近

似圆台形；第二，控制腐蚀液液面向上作匀速运动，

直至腐蚀液内的圆柱体脱落 # 这样光纤经第一步腐

蚀出现的圆台部分会变成大角度圆锥，而在第一步

中未被腐蚀但在第二步中被腐蚀液侵蚀的地方将变

成规则的圆台形 #

$ 实验装置

为了实现上述步骤制备大锥角、短锥尖的探针，

我们特制了一套制备装置，结构如图 % 所示 #通过液

压传递原理，利用微量进样器从进液管注入少量液

体，其结果使外筒中的液面上升 # 这里应当注意，因

为进液管较细，其侧臂有一定的毛细作用，使得平衡

时进液管中的液面总是高于外筒中的液面 # 在内筒

的下部侧面对称地开出两个小孔，即连通孔，它与内

外筒相连，可以自由传递液体，这样，内筒中的液面

会随着外筒液面的升高而升高，但由于连通孔很小，

其内外筒之间的液体传递速度缓慢而近似匀速，又

因内外筒都与大气直接相通，所以，其流速只取决于

内外筒之液面高度差 # 这里设置内筒还有一重要功

能，就是它能对内筒中液面起减震作用，防止外筒液

面波动对其产生影响 #

图 % 探针制备装置图

我们首先将 %&’的氢氟酸注入内外筒中，然后

分别加入密封层（异辛烷），选择丝径为 !()!*、芯径

为 )!* 的单膜光纤，将其去掉外层有机包皮，垂直

插入腐蚀液中并固定 # 在整个腐蚀过程中控制进液

管中的液面高度，使得腐蚀液液面匀速而缓慢地上

升，上升速度为 !!*+*,-，直至插入腐蚀液内的光纤

刚刚全部消失，将光纤迅速取出并用清洗液进行一

系列的清洗处理 # 多次实验证实，一般在室温下，腐

蚀时间为 $)—%&*,-# 我们把得到的探针（图 )（.））

与传统化学腐蚀法制备的探针（图 )（"），锥角为

!/0，锥尖为 (1)!*）进行比较可知，其锥角变大为

(%0、锥尖缩短为 (2&!*# 另外，为了验证文献［!&］中

的结论，我们还采用控制腐蚀液液面挥发的方法（此

时不加入密封层）使液面在腐蚀过程中匀速下降，下

降的速度为 &34!*+*,-，得到的探针外形如图 )（5）

所示，它的锥角比传统的化学腐蚀法得到的探针（图

)（"））锥角还小，为 !!0，且锥尖变长，达到 $$&!*#这
一结果与文献［!&］中结论是一致的，而且说明密封

层在化学腐蚀法中的重要作用，密封层会影响探针

的锥尖形成 #

图 ) 不同化学腐蚀法制备的光纤探针比较（光学显微

镜照片，光纤直径为 !()!*）（.）为动态腐蚀法；（"）为传

统腐蚀法；（5）为不加密封层，控制腐蚀液液面挥发

% 大锥角探针的制备

尽管采用动态化学腐蚀法得到的探针比用传统

化学腐蚀法制备的探针锥角有所增大，但是两者的

差距很小；为此，在具体的实验操作中，我们对上述

方法进行了改进，即在腐蚀反应开始时，让液面保持

稳定，待 !)*,- 后再使液面开始匀速上升，上升的速

度为 %!*+*,-# 采用这种方法后得到的探针如图 2
所示，它 的 尖 端 锥 角 达 到 )$0，锥 尖 的 长 度 只 有

!2&!*，其各部分尺寸分别为：圆台高为 !(&!*，圆锥
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高为 !"!#$

图 % 大锥角光纤探针的光学显微镜照片 光纤直径为 &’(!#

( 大锥角探针的应用

为了验证所制备的大锥角近场光纤探针的成像

质量，我们将其安装在扫描近场光学显微镜上并对直

径为 ’"")# 的小球进行探测，其力学像如图 * 所示 $
从图 * 中可以看出该探针具有较高的形貌分辨率（小

于 (")#），这为进一步的光纤探针镀膜及其对样品的

近场光学成像奠定了良好的基础 $我们用大锥角光纤

探针对标准样品探测的近场光学成像［&&］证实了它的光

学分辨率达到 &"")#，且其通光效率有明显的提高 $

图 * 大锥角光纤探针在 +,-. 上对直径为 ’"")# 小球探测

的力学像（表面形貌）

% 分析与讨论

从实验结果不难看出，分步控制光纤与腐蚀液

液面相对位移的方法所制成的探针由锥角不等的两

段构成，其尖端锥角大的地方主要由第一步腐蚀决

定，即在腐蚀反应开始时，腐蚀液液面在光纤处形成

弯曲，其作用使此处的光纤表面随进入液面的深度

不同，被腐蚀掉的速度不同，经若干分钟后，光纤侧

面便形成一定的弧度，张角自上而下逐渐缩小（图

%）$此时第二步腐蚀开始，即液面开始匀速上升，在

腐蚀结束后，原来第一步所腐蚀的那一段只剩下张

角大的部分形成锥尖，第二步所腐蚀的部分由于液

面匀速上升，最终便形成张角一致的圆台 $
操作中值得注意的是在探针即将形成的时候，

要注意观察，在探针形成的瞬间（即液面下的圆柱部

分刚刚脱落）将光纤取出；否则可能会造成探针腐蚀

过度 $另外，在探针腐蚀完成后，探针表面不可避免

地会残留一些腐蚀液与密封液，必须尽快除去，使反

应停止；清洗的过程是先将探针针尖浸入肥皂水中

约 &#/)，再依次用去离子水和无水乙醇反复清洗三

遍后用于镀膜 $
实验结果证实了用新装置和新方法制备大锥角

探针的可行性，用此法比用传统腐蚀法制备的探针

的锥角更大，而且该方法（移动液面）比文献［&"］的

动态腐蚀法（移动光纤）更不易引起腐蚀液液面振

动，因此所得到探针的锥形更规则 $利用大锥角探针

在扫描近场光学显微镜上对直径为 ’"")# 小球所成

的力学像表明，该探针具有较高的形貌分辨率（约为

(")#），说明其尖端直径应小于 (")#$ 大锥角探针

（约为 ("0）能够收集更多的近场光学信息，且它对样

品的近场光学图像分辨率已达 &"")#$目前，制备大

锥角探针的成功率达 1"2左右，如何更加准确地控

制探针的锥角，以提高同一角度的大锥角探针制备

的重复率，有待于通过大量实验来深入探索探针锥

尖尺度对实验条件的依赖性 $
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