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Атомно-силовая микроскопия (АСМ) является мощным инструментом изучения структур-

ных и физико-механических свойств поверхностей. АСМ-эксперимент заключается в реги-

страции взаимодействия между зондом и материалом. Зонд представляет собой горизон-

тально закрепленную с одной стороны упругую консоль (кантилевер); на свободном конце 

кантилевера расположено острие. Взаимодействие острия с поверхностью вызывает изгиб 

консоли, который интерпретируется в зависимости от условий эксперимента. Методы высо-

коскоростной индентации атомно-силовой микроскопии позволяют получать карты трех-

мерного рельефа и физико-механических свойств материала в высоком разрешении на мик-

ро- и наноуровнях. В данном случае в каждой точке поверхности исследуемой области 

происходят быстрое надавливание зонда на материал и регистрация взаимодействия. Ско-

рость сближения зонда с поверхностью материала задает пользователь. Данная величина 

полагается постоянной и называется скоростью индентации. Однако это не верно: скорость 

движения острия на незакрепленном конце балки в общем случае зависит от многих факто-

ров. На примере исследования поверхности полиуретана (неоднородный двухфазный поли-

мер) показано, что скорость взаимодействия зонда с материалом нелинейно зависит от 

участка поверхности, глубины и направления индентации, номинальной скорости экспери-

мента, свойств консоли. Это оказывает влияние на измерение топографии рельефа, жестко-

сти, сил Ван дер Ваальса и адгезии между зондом и материалом. Таким образом, для кор-

ректной количественной интерпретации результатов необходимо принимать во внимание 

скорость взаимодействия острия с материалом; данное утверждение особенно актуально при 

работе с мягкими полимерами. Представленные методы могут быть полезны при исследова-

нии широкого класса мягких неоднородных материалов. 
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Atomic force microscopy (AFM) is a powerful tool for studying the structural and physical-

mechanical properties of surfaces. The AFM experiment consists in detecting the interaction be-

tween the probe and the material. The probe is an elastic cantilever fixed horizontally at one end; a 

tip is located at the free end of the cantilever. The interaction of the tip with the surface causes de-

flection of the cantilever, which is interpreted depending on the experimental conditions. High-

speed indentation atomic force microscopy methods allow obtaining maps of three-dimensional re-

lief and physical-mechanical properties of the material in high resolution at micro- and nanoscale 

levels. In this case, the probe is rapidly pressed on the material and the interaction is recorded at 

each point of the surface of the studied area. The user sets the speed at which the probe approaches 

the material surface. This value is assumed to be constant and is called the indentation rate. How-

ever, this is not true: the tip speed at the loose end of the cantilever depends in general on many 

factors. As an example of investigation of polyurethane surface (heterogeneous two-phase poly-

mer) it is shown that the probe-material interaction speed nonlinearly depends on the surface area, 

indentation depth and direction, nominal speed of experiment, cantilever properties. This affects 

the measurement of relief topography, stiffness, Van der Waals forces and adhesion between the 

probe and the material. Thus, for a correct quantitative interpretation of the results, the interaction 

speed of the tip with the material must be taken into account; this statement is especially important 

when working with soft polymers. The presented methods can be useful in the study of a wide class 

of soft heterogeneous materials. 
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1. Введение 

Современные методы атомно-силовой микро-

скопии позволяют получать структурные и физи-

ко-механические свойства поверхностей материа-

лов с высоким латеральным разрешением. Речь, в 

первую очередь, идет о методиках быстрой нано-

индентации, когда благодаря высокой скорости 

взаимодействия зонда с поверхностью, каждой 

точке исследуемой области соответствует своя 

кривая взаимодействия. Расшифровка этих дан-

ных, помимо рельефа поверхности, позволяет по-

лучить контраст адгезии, жесткости (модуля упру-

гости) неоднородных полимеров [1–6], 

наполненных резин [7–9] (в том числе в растяну-

том состоянии [10], в окрестности дефектов и тре-

щин [11]), биологических объектов [12, 13], по-

крытий [14, 15] и многих других материалов. 

Нерешенной проблемой значительного количе-

ства работ является оценка влияния скорости ин-

дентации на наблюдаемые результаты. Острие 

АСМ расположено на упругой балке и скорость 

вдавливания острия зонда в материал (скорость из-

гиба балки) в общем случае является функцией от 

многих параметров. При индентации мягкого по-

лимера с высокой скоростью следует ожидать су-

щественного нелинейного отклика полимера на 

изменение скорости взаимодействия. Данный эф-

фект усугубляется вблизи поверхности, когда зонд 

притягивается к материалу: скорость в момент 

контакта острия с поверхностью многократно пре-

вышает номинальную скорость движения зонда. 

Поэтому погоня за высокой скоростью проведения 

эксперимента, а также за сверхмалыми глубинами 

индентации может привести к неверной интерпре-

тации наблюдаемых результатов. Отметим, что 

проведение экспериментов в жидкой среде, а так-

же использование зондов со значительным радиу-

сом острия [16] способствует уменьшению влия-

ния изменения скорости изгиба, однако такие 

эксперименты далеко не всегда оправданы и воз-

можны. 

Существует значительное количество моделей, 

описывающих взаимодействие зонда АСМ с по-

верхностью материала в самых различных состоя-

ниях: упругие и неупругие взаимодействия в раз-

личных средах, модели адгезии и капиллярных 

взаимодействий, в том числе с учетом реальной 

геометрии острия, шероховатости поверхности, 

наличия жидкой пленки. Исследование реального 

неоднородного материала предполагает использо-

вание комбинации моделей; возникают вопросы о 

границах применимости той или иной модели, а 

также о выборе констант. В настоящей работе ак-

цент сделан на обработку и анализ сырых данных. 

Объектом исследования являлся мягкий поли-

уретан – широко распространенный синтетический 

полимер, состоящий из жестких блоков, опреде-

ленным образом распределенных в более мягкой 

матрице. В зависимости от рецептуры в полимере 

образуются неоднородные жесткие фибриллярные 

[17] либо глобулярные [18] структуры. Ряд авторов 

также отмечает, что поверхность полиуретана по-

крыта низкомолекулярным нанослоем мягкой фа-

зы [19]. Таким образом, сложные структурно-

механические свойства данного композита как 

нельзя лучше подходят для иллюстрации разрабо-
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танных методик анализа кинетики взаимодействия 

зонда АСМ с поверхностью неоднородного поли-

мера. 

2. Материалы и методы 

2.1. Изготовление полиуретана 

Полиуретан изготовляли из коммерчески до-

ступных преполимера (форполимер уретановый на 

основе простого полиэфира и толуилендиизоциа-

ната) и сшивающего агента в массовом соотноше-

нии 100:47. Состав сшивающего агента: отверди-

тель MOCA – 13.2%, пластификатор полифурит – 

84.7%, катализатор воранол – 2.1%. Компоненты 

разогревали при 80 C и вакуумировали. Смесь от-

верждали в форме со свободной верхней поверх-

ностью при 50 C в течение 24 ч. Начальный мо-

дуль упругости, измеренный по кривым 

одноосного механического нагружения, – 6 МПа. 

2.2. Атомно-силовая микроскопия 

Эксперименты проводили на атомно-силовом 

микроскопе Ntegra Prima (NT-MDT B.V) в режиме 

наномеханического картирования Hybrid 3.0 в воз-

душной среде. В работе использовали зонды 

SCAN-ASYST AIR (пр-во Bruker) с “V”-образной 

формой кантилевера. Радиус острия зонда соста-

вил ~6 нм (оценивали методом слепого восстанов-

ления, используя АСМ-изображения поверхности 

пористого алюминия); жесткость консоли k = 0.4 

нН/нм (калибровали методом свободных тепловых 

колебаний); резонансная частота – 79 кГц. 

Исследовали области 3х3 мкм с разбивкой в 

плоскости xy 350x350 точек. Сканирование прово-

дили образцом: основание кантилевера неподвиж-

но зафиксировано над поверхностью, а движения 

совершает сканер вместе с образцом. В начале 

каждого цикла индентации образец приближается 

к зонду. Происходит взаимодействие зонд-образец, 

затем образец удаляется от зонда, сканер смещает-

ся в следующую позицию в плоскости xy, и все 

действия повторяеюся. Координата z сканера из-

меняется по линейному закону, т.е. скорость Vs 

вертикального движения сканера в рамках одного 

эксперимента задана и постоянна, но может варьи-

роваться в широком диапазоне. В данной работе 

эксперименты проводили при скоростях Vs = 2 

нм/мс, 5 нм/мс и 10 нм/мс (размах вертикального 

движения сканера – 300 нм). 

Одна из кривых взаимодействия зонда с по-

верхностью полиуретана (зависимость изгиба d 

кантилевера от вертикального перемещения z ска-

нера) изображена на рис. 1. Усилие взаимодей-

ствия F = kd. Выделим следующие особые точки: в 

точке А зонд начинает отклоняться к поверхности 

в общем случае под действием капиллярных взаи-

модействий (практически любая поверхность по-

крыта нанослоем адсорбированной из атмосферы 

жидкости), электростатических сил, а также дей-

ствия сил Ван дер Ваальса. Притяжение зонда к 

поверхности завершается в точке J. Глубина ин-

дентации вычисляется: u = (z - z*) - (d - d*), где (z*; 

d*) – точка начала индентации. Для определенно-

сти примем за начало индентации точку J; в даль-

нейшем уточним этот момент. В точке D изгиб 

кантилевера меняет знак. На предшествующем 

этому участке JD индентация поверхности проис-

ходит как за счет адгезии зонда к материалу, так и 

сил инерции (в момент прыжка AJ зонд значитель-

но ускоряется). После изменения направления из-

гиба зонд начинает вдавливаться не только за счет 

адгезии, но и под действием изгибающей силы F. 

Точка B соответствует максимальной нагрузке, ко-

торую задает экспериментатор. Далее происходит 

удаление поверхности от зонда; в точке F достига-

ется максимальная адгезия зонда к материалу. 

Прямой (нагрузка) и обратный (разгрузка) ход на 

участке вдавливания DB зонда в поверхность не 

совпадают. Обычно это связывают с неупругими 

свойствами материала, а также влиянием адгезии и 

сил инерции. 

 

Рис. 1. Типичная кривая взаимодействия 

зонда АСМ с поверхностью материала 

В работе будем анализировать скорость инден-

тации, т.е. скорость движения незакрепленного 

конца балки. Учитывая линейный закон движения 

сканера, скорость индентации связана со скоро-

стью изгиба: Vu = du / dt = Vs – dd/dt. Для демон-

страции влияния скорости индентации на измеря-

емую жесткость материала будем использовать 

модуль упругости по модели Герца. 

3. Обсуждение результатов 

Зонд АСМ представляет собой упругую балку, 

и фактическая скорость Vu взаимодействия острия 

с поверхностью в общем случае непостоянна и за-

висит от скорости сканера, жесткости кантилевера,  
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глубины и направления индентации, локальных 

свойств поверхности. Это оказывает определенное 

влияние на измеряемые локальные физико-

механические свойства поверхности полимерного 

материала. Всилу небольшой жесткости кантиле-

вера и проведения экспериментов в воздушной 

среде притяжение зонда к поверхности вызывает 

существенное увеличение скорости индентации 

(рис. 2, а): максимальную скорость острие зонда 

развивает на участке AJ в момент касания зонда с 

материалом (точка J, u = 0 нм). Фактически, при 

контакте с образцом происходит удар острия зонда 

о поверхность. В проведенных экспериментах ско-

рость контакта острия с поверхностью в 

5–10 раз превышала номинально заданную ско-

рость Vs. После удара происходит торможение 

зонда, сопровождающееся затухающими колеба-

ниями скорости. Размах этих осцилляций тем 

больше, чем выше заданная скорость движения 

сканера. На некоторой глубине u* происходит ста-

билизация движения зонда в материале – скорость 

индентации выходит на линейный режим, убывая с 

увеличением глубины индентации (см. вставку на 

рис. 2, а). При количественной обработке резуль-

татов для поиска u* удобно пользоваться ускорени-

ем dVu/dt, которое в точке u* выходит в ноль. В 

нашем случае u* = 2, 4 и 6 нм для Vs = 2, 5 и 10 

нм/мс соответственно. 

Полиуретан – двухфазный полимер; нитевид-

ные структуры жесткой фазы переплетены в более 

мягкой матрице (рис. 3). 

Скорость индентации после стабилизации при-

мерно на 30% ниже номинальной скорости сбли-

жения зонда с образцом. Механические неодно-

родности поверхности влияют на кинетику 

индентации: установившаяся скорость индентации 

жестких фрагментов на 10…15% ниже, чем ско-

рость индентации мягких областей (рис. 4, а). Кар-

та распределения скоростей в момент касания зон-

да с материалом также имеет контраст (рис. 4, б), 

связанный как с действием сил Ван дер Ваальса, 

так и возможным наличием на поверхности мате-

риала нанопленки адсорбированной из воздуха во-

ды и/или низкомолекулярных фракций полимера; 

толщина данной пленки зависит от локальных 

свойств поверхности. Наибольший разброс скоро-

стей контакта достигается при малой скорости 

сближения зонда с образцом; это можно объяснить 

 

а) 

 

б) 

Рис. 2. Типичные зависимости скорости индентации поверхности полиуретана: а – при прямом; 

б – обратном ходе зонда 

 
а) 

 
б) 

Рис. 3. Поверхность полиуретана: а – АСМ-изображение рельефа; б – карта жесткости. Здесь и да-

лее светлые области соответствуют более высоким значениям 
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разрешающей способностью электроники АСМ – 

при высоких скоростях подвода зонда прибор не 

успевает регистрировать слишком быстрые изме-

нения отклонения кончика зонда вблизи поверхно-

сти. Последний вывод подтверждается исследова-

нием величины прыжка зонда к поверхности 

(рис. 4, в), это расстояние между острием и по-

верхности, на котором кантилевер начинает откло-

няться к поверхности: высокие скорости движения 

занижают данную величину практически в 2 раза. 

Начальный участок взаимодействия зонда с по-

верхностью используется при вычислении физиче-

ских параметров материала, например, константы 

Гамакера [20] (мера парного межатомного взаимо-

действия). Приведенные результаты указывают, 

что для ее измерения эксперименты необходимо 

проводить с низкой скоростью сканера. Отметим, 

что в нашем случае константа Гамакера будет 

иметь распределение по области, так как величина 

прыжка имеет контраст, связанный с фазовым раз-

делением полимера. 

Исследование модуля упругости (рис. 5), вы-

численного по кривым нагрузки, установило, что 

полимер показал аномально высокую жесткость 

при малой глубине индентации. Это связано с вяз-

коупругим откликом материала на высокую 

начальную скорость индентации. На определенной 

глубине модуль упругости выходит на асимптоту. 

Это происходит после стабилизации скорости ин-

дентации. Таким образом, при вычислении меха-

нических характеристик полимера необходимо ра-

ботать в области u > u*. 

Сила адгезии зонда к поверхности в момент от-

рыва (т. F на рис. 1) коррелирует со свободной 

энергией поверхности [21] и используется для 

сравнительного анализа активности поверхностей. 

Измерения показали, что данная величина зависит 

от условий эксперимента: средняя адгезия зонда к 

поверхности увеличивается с 5 до 5.5 нН при уве-

личении скорости разделения зонд-образец с 2 до 

10 нм/мс. Эта тенденция следует и из рис. 2, б: чем 

выше скорость Vs, тем отлипание полимера от зон-

 
а) 

 
б) 

 
в) 

Рис. 4. Плотности распределения в зависимости от скорости сканера: а – скорость индентации на 

глубине, соответствующей равновесию балки (т. D на рис. 1); б – скорость индентации в момент ка-

сания острием поверхности (т. J на рис. 1); в – величина прыжка зонда к поверхности (AJ на рис. 1). 

Вставками показаны соответствующие карты измеряемых величин для Vs = 5 нм/мс (карты для дру-

гих скоростей качественно не отличаются) 
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да наступает на большем удалении от поверхности, 

т.е. при большем усилии. 

 

Рис. 5. Модуль упругости, вычисленный по 

модели Герца, в зависимости от глубины ин-

дентации 

Скорость перемещения зонда влияет не только 

на измеряемые физико-механические свойства по-

лимера, но и на получаемую структуру рельефа. 

Изображение на рис. 2, а было получено при ма-

лой скорости движения основания зонда. Увеличе-

ние скорости ведет к более зернистому рельефу, 

структура фибрилл менее выражена (рис. 6). 

 

Рис. 6. Рельеф поверхности полиуретана, по-

лученный при высокой скорости наноинден-

тации. Этот же участок поверхности, но 

полученный с малой скоростью представлен 

на рис. 2, а 

Это связано с тем, что участки мягкой фазы по-

лимера дают жесткий отклик при индентации с 

высокой скоростью – достигается заданная макси-

мальная нагрузка и АСМ начинает обратный ход, 

не деформировав материал в данной точке. Для 

уменьшения данного эффекта требуется либо сни-

жение скорости, либо увеличение предельной за-

данной нагрузки. 

4. Заключение 

В работе исследованы особенности кинетики 

взаимодействия зонда атомно-силового микроско-

па в режиме быстрой наноиндентации с поверхно-

стью неоднородного мягкого полимера. Акценти-

руется внимание на том, что скорость 

взаимодействия острия зонда с поверхностью – ве-

личина непостоянная. Она зависит как от парамет-

ров эксперимента (жесткость кантилевера, номи-

нальная скорость подвода), так и от локальных 

свойств материала. 

Высокая начальная скорость индентации, вы-

званная притяжением зонда к поверхности, иска-

жает механические свойства: до определенной 

глубины измеряемая жесткость имеет аномально 

высокие значения. За оптимальную точку начала 

индентации целесообразно использовать глубину, 

начиная с которой скорость индентации стабили-

зируется (выход в ноль ускорения зонда). После 

выхода на установившийся режим скорость инден-

тации непостоянна и зависит как от участка по-

верхности, так и от глубины вдавливания. Она на 

40…60% меньше номинальной скорости подвода 

образца и осциллирует около некоторого убываю-

щего значения (особенно выражено при индента-

ции мягких участков). 

Высокая жесткость мягких участков поверхно-

сти, вызванная измерением с высокой скоростью, 

оказывает влияние на наблюдаемый рельеф – 

определенные структуры видны менее четко, чем 

при индентации с более низкой скоростью. 

Начальная скорость влияет и на величину скачка 

зонда к поверхности, что требует учета при коли-

чественном изучении сил Ван дер Ваальса. Адге-

зия зонда к поверхности связана со свободной 

энергией поверхности материала. Показано, что 

данная величина также зависит от скорости дви-

жения зонда. 

Углубленное изучение каждого из этапов взаи-

модействия (начальный скачок, нагрузка, разгруз-

ка и отлипание) в зависимости от скорости зонда 

может являться объектом отдельного исследования 

для корректной интерпретации наблюдаемых фи-

зико-механических свойств полимера. 

Работа выполнена в рамках госбюджетной про-

граммы АААА-А20-120022590044-7. 
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