
ww
w.

sp
m

.co
m

.cn

第 22 卷 第 3 期

2003 年 6 月

电 　子 　显 　微 　学 　报

Journal of Chinese Electron Microscopy Society
Vol222 ,No13

200326

文章编号 :100026281 (2003) 0320229205

扫描切变力Π近场光学显微镜研制及应用

商广义1 ,王　琛1 ,万立骏1 ,杨德亮1 ,白春礼1 ,吴浚翰2 ,雷贺宁3 ,Troyon M3

(1 中国科学院化学研究所分子科学中心 ,北京 100080 ;

2 本原纳米仪器有限公司 ,北京 100080 ;3 法国兰斯大学理学院)

摘 　要 : 在发展光纤探针制备和探针与样品近场间距非光学控制等关键技术基础上 ,我们研制成能与倒置光学显

微镜联合使用的扫描切变力/ 近场光学显微镜 ,并具有反射和透射等工作模式以及能在溶液环境中工作。利用这

套系统 ,获得了多种样品的表面形貌和近场光学图像以及细胞内的荧光光谱。本文将对该系统和有关实验结果作

简要介绍。
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　　扫描近场光学显微镜 ( scanning near2field optical

microscope , SNOM) [1 ]是 20 世纪 80 年代以来发展起

来的新型光学显微仪器。SNOM 不仅继承了传统远

场光学显微镜的优势 ,而且突破了光的衍射效应的

限制 ,使分辨率拓展到光波长的几分之一甚至十几

分之一 ,即纳米尺度 ,实现了在纳米尺度上的光学显

微成像。它在物理、化学、材料、信息及生物等领域

具有广阔的应用前景。

据我们所知 ,目前国外虽已出现了几种商品化

的扫描近场光学显微镜 ,但这些仪器一般在大气条

件下工作。由于不同领域研究需求的差别和技术上

的难度 ,用于特殊环境下如 :真空、低温及溶液中的

SNOM基本上还停留在实验室自行研制阶段。因

此 ,结合我们开展的工作 ,自行研制近场光学显微镜

是完全必要的。

就技术而言 ,扫描近场光学显微镜是集光学、精

密机械、电子及计算机软硬技术为一体的现代光学

显微仪器 ,所涉及的问题比 STM 和 AFM 更多 ,系统

更复杂 ,研制难度更大。除了要解决研制 STM 和

AFM 时所遇到的问题外 ,关键是要解决近场光学探

测问题。几年来 ,我们在国家自然科学基金支持下 ,

开展了 SNOM 的研制工作。目前已建成能与倒置光

学显微镜联合使用 ,具有多种模式并能在溶液环境

中工作的扫描切变力Π近场光学显微镜 ,可同时获取

样品表面形貌和近场光学图像 ,并开展了应用探索。

本文将对这些工作进行简要介绍。

1 　仪器研制

“近场”一词是相对于“远场”而言的 ,其本身是

一个空间概念 ,一般指距辐射源或物体表面的距离

d 远小于辐射波长λ(即 d νλ) 的区域。在这一区

域内 ,存在依附于物体表面并随 d 增大而迅速衰减

的隐失场。由于隐失场与物体表面远小于波长的精

细结构有关 ,因此探测隐失场就有望获得有关物体

表面精细结构的信息。要实现近场区域隐失场的高

分辨探测必须首先解决光学探针和探针与样品近场

间距控制等关键问题。

光学探针是 SNOM 中将隐失场转换为传播场必

不可少的重要部件 ,也是倍受 SNOM 研究人员关注

的首要问题。光纤探针在目前 SNOM 中应用得最为

广泛 ,其制备方法主要有两种 :加热拉伸法[2 ] 和化学

腐蚀法[3 ,4 ] 。原则上探针尺寸越小 ,近场探测的分辨

率就越高。但又不可能无限制的小 ,还要求有尽可

能高的光通量和机械强度。理论计算表明 ,光通量

主要取决于探针的锥角 ,锥角在 30°到 50°之间为最

佳[5 ] 。根据现有实验条件 ,我们采用了腐蚀液上覆

盖有机保护层的方法制备光纤探针。通过对腐蚀过

程中的影响因素如溶液浓度和作为保护层的有机溶

剂以及腐蚀温度和时间的选择及控制 ,并经过反复

实验 ,制备出能满足近场探测要求的光纤探针[6 ] 。

图 1 是一个典型的用这种方法制成的光纤探针的

SEM图像。由图可见 ,探针的锥角约为 40°,尖端曲

率半径小于 100 nm。
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SEM图像。Bar = 20μm

Fig11 　SEM photography of an optical fiber

probe fabricated by using chemical

etching method. Bar = 20μm

将光纤探针稳定地控制在样品表面的近场区域

是实现隐失场探测的关键。在 SNOM 的发展过程

中 ,这一问题一直是研究的热点。由于探测到的隐

失场强度与距离 d 间关系的复杂性 ,不可能将光强

度直接用于控制光纤探针与样品近场距离 ,因此将

STM ,AFM 或切变力 ( Shear force ) [7 ] 等技术引入

SNOM是实现近场控制的有效途径 ,由此发展了

STM ΠSNOM ,AFMΠSNOM 以及 Shear forceΠSNOM 等。

在切变力技术中 ,光纤探针受正弦策动力的驱

动在其共振频率附近沿样品表面方向振动。当探针

接近样品表面时 ,由于探针与样品间的相互作用力 ,

使探针的振幅 R 和相位θ发生明显变化 ,利用 X =

Rcosθ作为反馈信号就可实现探针与样品近场控制

和成像。激光干涉[8 ] 、衍射[9 ] 等光学方法或采用音

叉[10 ] 、压电陶瓷元件[11 ,12 ] 等非光学方法是实现检测

X 变化的现有技术 ,但分别存在需要附加光源可能

造成对近场光学信号的干扰 ,制作和调整困难 ,以及

不易确定探针的共振峰位等不足。我们经反复研究

实验 ,发展的一种基于双压电陶瓷片 (Bimorph) 的切

变力非光学检测方法[13 ] ,实现了探针与样品近场的

稳定和可靠控制 ,并具有结构简单 ,制作容易 ,使用

方便 ,成本低廉等特点 ,是一种颇有前途的近场控制

和成像方法。

图 2 是这种方法的原理示意图。其中双压电陶

瓷片上端固定 ,下端自由。光纤探针沿压电片长度

方向粘在压电陶瓷片表面。双压电陶瓷片的中间电

极接地 ;左侧的电极与锁相放大器的参考信号相接 ,

用于激励压电陶瓷片自身振动 ;右侧的电极与前置

放大器相连 ,用于检测压电陶瓷片的振动。当压电

图 2 　用双压电陶瓷片实现探针与样品近场控制的原

理示意图

Fig12 　Schematic of probe2sample distance control based on a

piezoelectric bimorph.

陶瓷片共振时 ,振幅将达到最大值 ,此时在右侧电极

上产生的压电电压也将达到最大值。如果探针接近

样品表面 ,由于切变力的作用 ,压电陶瓷片振幅将减

小 ,导致压电电压也随之减小。用锁相放大器可检

测到这种变化。如果保持压电电压恒定 ,就可实现

探针与样品的近场控制。值得提到的是 ,双压电陶

瓷片不仅可以实现切变力检测 ,而且可进行轻敲

(tapping mode)模式控制 ,并已获初步结果。

近场光学探测是研制 SNOM 的核心问题。事实

上 ,上述两项工作包括 :探针制备和近场控制等都是

围绕解决这一核心问题而开展的。由于所要探测的

光学信号非常微弱 ,因此在实现近场光学探测时还

要考虑其它许多问题诸如 : (a) 机械系统 ,主要包

括 :双压电陶瓷片的安装和固定、探针与样品从远场

到近场的逼近方案、样品 XYZ 三维扫描和控制等 ;

(b) 光学系统 ,主要涉及光路的设计和安排、激光光

源和光电探测器 (包括光电倍增管 ,光谱仪等) 的选

择、有关光学元件的选用、背景光噪声的减小等 ; (c)

电子控制、数据采集和处理系统 ,包括数字化反馈和

扫描控制、多路信号同时采集和显示以及电噪声的

抑制等。我们在解决了上述问题的基础上 ,研制成

能与倒置光学显微镜联合使用 ,并具有多种模式以

及能在溶液环境中工作的扫描切变力Π近场光学显

微镜。

该系统的工作原理如图 3 所示。其中 ,图 3a 为

反射工作模式 ,由光纤探针发出的光被样品表面反

射后 ,由另外的光纤收集并送入光电探测器。图 3b

为透射收集工作模式 ,此时该系统的主体部分放在

倒置光学显微镜样品台上 ,用倒置光学显微镜实现

样品照明而用光纤探针收集来自样品的光并送入光
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图 3 　扫描切变力Π近场光学显微镜示意图 ,a :反射模型 ;b :透射模式。

Fig13 　Schematic of scanning shear forceΠnear2field optical microscope , (a) reflection mode , (b) transmission mode.

电探测器。如果改变光路 ,用光纤探针照明样品而

用倒置光学显微镜收集光信号 ,就可实现透射照明

模式。显然 ,工作模式的选用主要取决于所要研究

样品的光学性质。

2 　实验与结果

利用上述系统 ,我们首先重点开展了切变力成

像实验 ,因为它是实现近场光学成像的基础。结果

表明 :在一定实验条件下 ,利用该系统能够稳定和可

靠地获得各种样品表面的切变力形貌像。图 4 给出

了采用首先在玻璃表面上分散乳胶小球 (直径为

220nm) ,然后再镀上铝膜 ,最后将小球去掉的方法

制备的样品 ,图中由乳胶小球形成的孔洞清晰可见。

为了进一步检测切变力成像的分辨本领 ,我们选用

周期为 100nm 的二维光栅作为标准样品 ,光栅表面

切变力形貌如图 5 所示。清晰可辨的光栅结构表

明 ,在不考虑探针因素的前提下 ,该仪器至少可获得

优于 50nm 的图像分辨率。

利用图 3a 所示的系统 ,能够同时获得样品表面

切变力形貌和反射光学图像。在切变力成像过程

中 ,由光纤探针发出并经样品表面反射的光被另外

的光纤收集后送入光电探测器就可得到反射光学图

像。该系统可用于开展对不透光样品性质的实验研

究。为了简便 ,我们首先选择用硅材料制作的周期

为 3μm ,深为 25nm 的光栅作为观测样品。图 6 给出

了同时获得的该样品的表面形貌 (6a)和反射光学图

像 (6b) 。根据样品的已知结构和图像的剖面分析

(未给出)可知 ,形貌像基本反映了样品的本身结构。

反射光学图像与形貌像具有相同特征 ,其光学图像

的衬度可能主要来自形貌的贡献。特别值得提到的

是 ,我们还观察到反射光学图像衬度的反转现象。

这一现象的解释涉及到近场光学像的形成机理 ,我

们将作进一步的实验和分析。

图 3b 给出的系统提供了可同时获得样品表面

切变力形貌和样品透射光学图像的可能性。为了检

测这种能力 ,我们曾选用光盘作为观测样品。光盘

的条垄状及一些微细结构在形貌像上清晰可见 ,与

用 AFM 获得的结果相似 ,其中明暗变化分别表示样

品表面的高和低部分。在透射光学像中 ,图像衬度

恰好与形貌像相反 ,即在样品表面的谷底部分可收

集到更强的光信号。这可能主要是样品表面高和低

部分的光学性质 (如透过率)的差异造成的。实验参

数和结果详见参考文献[13 ]。

为进一步验证此系统的成像能力 ,我们还观测

了微米级主动发光器件LED。图 7 是这种样品的近

场光学图像 ,其条形发光部分和发光强度随所施加

电压的变化以及发光部分光场分布的不均匀性明显

可见。这种分布不均匀现象是用传统远场光学显微

镜很难观测到的。虽然对其机理的认识有待进一步

实验和分析 ,但无论如何 ,该系统为观测研究主动发

光器件 ,如LED、微型半导体激光器等发光面的光场

分布提供了新的实验研究手段。
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.cn图 4 　由乳胶小球形成的孔洞的切变力图像。

Fig14 　Shear force topographic image of holes

formed by latex spheres.

图 5 　周期为 100nm的二维光栅切变力图像。

Fig15 　Shear force topographic of two2dimensional

grating with the periodicity of 100nm.

图 6 　硅光栅表面的 a :切变力形貌 ;b :反射光学图像。

Fig16 　Shear force topographic (a) and reflection optical (b) images of a grating made of silicon.

图 7 　主动发光器件 LED 的近场光学像。图

像上半部分所加电压为 15V ,下半部

分为 20V。

Fig17 　Near2field optical image of a LED. The

upper part of the image was obtained at

the applied voltage of 15V , while the

lower part at 20V.

　　此外 ,我们还在生物细胞的研究中进行了探索 ,

在溶液条件下获得了用荧光染料分子标记的活细胞

内不同位置的荧光光谱 ,为开展线粒体膜表面电位

变化的检测研究开拓了新途径。限于篇幅 ,本文不

作赘述。有关实验系统的介绍 ,实验结果和讨论参

见文献[14 ] 。

3 　小结

我们在解决了光纤探针和探针与样品近场间距

控制等关键问题的基础上 ,研制成扫描切变力Π近场

光学显微镜。该仪器能与倒置光学显微镜相结合 ,

并具有反射和透射等工作模式。利用该仪器 ,获得

了各种样品的切变力和近场光学图像以及在溶液环

境中活细胞内的荧光光谱 , 为进一步深入开展

SNOM 的应用研究创造了条件。
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Abstract :Based on the development of key techniques , such as fabrication of optical fiber probe and probe2sample distance nonoptical control ,

etc , we have built a scanning shear force near2field optical microscope , which can be combined with an inverted optical microscope. Using the

system , shear force topographic and near2field optical images have been obtained simultaneously , both in the reflection and the transmission

modes. The fluorescence spectra inside living cell in solution were taken. In this paper , the system was briefly described and some results were

shown.

Keywords : optical fiber probe ;probe2sample distance control ;scanning shear force near2field optical microscope
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