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Атомно-силовая микроскопия (АСМ) является одним из наиболее перспективных методов 

исследования структуры материалов на микро и наноуровне, а также их локальных физико-

механических свойств. Поскольку получаемые с помощью АСМ экспериментальные дан-

ные малоинформативны, требуется их дальнейшая теоретическая расшифровка с привлече-

нием различных математических и физических моделей. Кроме того, существует серьезная 

проблема оценки точности полученных на АСМ результатов, в частности, при исследова-

нии материалов с сильно выраженной механической структурной неоднородностью. К та-

ким материалам относятся рассматриваемые в данной работе эластомеры, наполненные 

жесткими дисперсными частицами. В статье приводятся методика математической обра-

ботки таких экспериментальных данных, позволяющая существенно повысить точность их 

расшифровки. В ее основе лежит использование трех критериев обработки полученной экс-

периментальной информации. Первый критерий «рельефа наноуровня» позволяет выделить 

из полученной при сканировании поверхности рельеф с объектами высокой кривизны. 

Именно на нем хорошо видны выступающие на поверхности частицы наполнителя (обычно 

закрытые тонкой пленкой эластомерного связующего, известного в литературе как связан-

ный каучук). С помощью второго критерия «адгезионного отклонения» которого можно 

выделять частицы наполнителя по изменению адгезионных сил между зондом АСМ и по-

верхностью образца. Третий критерий «индентационной податливости», предназначен для 

определения на основе данных о жесткости частиц наполнителя их местоположения. Все 

эти критерии были использованы при расшифровке данных сканирования на АСМ поверх-

ности дисперсно наполненного эластомерного композита. Проведена оценка точности экс-

периментальных результатов на базе сравнения данных, полученных при прямом и обрат-

ном горизонтальном ходе зонда АСМ при сканировании одного и того же участка 

поверхности. 
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Atomic force microscopy (AFM) is one of the most promising methods for investigating the 

structure of materials at the micro and nanoscale levels, as well as their local physical-mechanical 

properties (which, as already known, can be very different from macroproperties). The experi-

mental data obtained with the help of AFM are not very informative in themselves. Therefore, 

their further theoretical interpretation with the use of various mathematical and physical models 

is required. In addition, there is also a serious problem of assessing the accuracy and reliability of 

the results obtained for AFM. This is especially pronounced when studying materials with a 

strong mechanical structural heterogeneity. Such materials include considered in this paper elas-

tomers, filled with rigid dispersed particles. The article presents a technique for mathematical 

processing of such experimental data, which allows to significantly improve the accuracy of their 

interpretation. It is based on the use of three criteria for filtering and processing the initially ob-

tained experimental information. The first criterion of the “relief of the nanoscale” makes it pos-

sible to extract a relief with objects of low curvature from the overall picture obtained. It is on it 

that the filler particles protruding on the surface are clearly visible (usually covered with a thin 

film of elastomeric binder, known in the literature as bound rubber). The second is “adhesion de-

flection” criterion, by means of which it is possible to isolate the filler particles by changing the 

adhesion forces between the AFM probe and the sample surface. The third criterion of “indenta-

tional compliance”, designed to determine the location and stiffness of the filler particles. All 

these criteria were used to decode the AFM scanning data of the surface of disperse filled elas-

tomeric composite. Optimal conditions for the application of each of the criteria were determined 

from the analysis of the results obtained. Also, the accuracy of the experimental results was esti-

mated on the basis of a comparison of the data obtained with the forward and reverse horizontal 

motion of the AFM probe when scanning the same surface area. 
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1. Введение 

Одним из приоритетных направлений совре-

менного материаловедения является создание но-

вых наноструктурированных материалов с улуч-

шенными эксплуатационными свойствами (это так 

называемые нанокомпозиты). Решение этой задачи 

невозможно без глубоких фундаментальных зна-

ний о внутреннем строении таких материалов и их 

локальных физико-механических свойствах на 

микро-, мезо- и наноуровне. Научившись эффек-

тивно управлять происходящими на этих масшта-

бах процессами и явлениями, можно целенаправ-

ленно создавать материалы с принципиально 

новыми потребительскими качествами, недости-

жимыми в рамках использования традиционных 

технологий.  

На сегодняшний день одним из наиболее пер-

спективных инструментов для таких исследований 

является атомно-силовая микроскопия (АСМ) [1–

5]. Ее основное преимущество по сравнению с 

традиционной электронной микроскопией состоит 

в том, что атомно-силовой микроскоп позволяет 

получать информацию не только о топологии 

внутреннего строения материала, но и о его ло-

кальных физических свойствах. Еще в 1986 г. Герд 

Бининг, Келвин Куэйт и Кристофер Гербер [6] по-

лучили Нобелевскую премию за изобретение ска-

нирующего атомно-силового микроскопа. В 

настоящее время их изобретение широко исполь-

зуется в самых разных областях современной 

науки — физике, химии, биологии и т.д. АСМ 

успешно применяется и в материаловедении при 

исследовании морфологии и локальных физико-

механических свойств материала на нанострук-

турном уровне (т.е. на масштабах, когда нужно 

учитывать эффекты, связанные с особенностями 

молекулярного строения вещества, хотя сам мате-

риал еще можно считать сплошной средой). Сего-

дня уже хорошо известно, что физические свой-

ства наночастиц и кластеров, определяемые их 

чрезвычайно высокой удельной поверхностью, мо-

гут очень существенно отличаться от макроскопи-

ческих характеристик [7]. 

С помощью АСМ ученые могут определять 

наноструктурные локальные упругие модули [8–

15], параметры упрочнения [16, 17], ползучести 

[18], остаточные напряжения [19]. Данные техно-

логии позволяют непосредственно наблюдать и 

количественно оценивать такие наномасштабные 
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явления, как появление дислокаций, возникнове-

ние сдвиговой нестабильности, фазовые переходы 

и многие другие явления, недоступные для ранее 

известных технологий [20–24]. 

В основе работы АСМ лежит силовое взаимо-

действие между исследуемой поверхностью и кон-

сольной балкой (кантилевером) с острым кремние-

вым щупом на свободном конце. Как правило, этот 

щуп (зонд) имеет форму конуса со скругленной 

вершиной. Длина балки составляет около 100–

200 мкм, высота конуса 1–3 мкм. Радиус вершины 

зонда (который и определяет разрешающую спо-

собность прибора) у современных кантилеверов 

варьируется от 1 до 50 нанометров. Сила, дей-

ствующая на зонд со стороны поверхности, приво-

дит к изгибу консоли. Регистрируя величину изги-

ба, можно контролировать силу взаимодействия 

щупа с исследуемым объектом. В современных 

микроскопах для этого используются оптические 

методы. Оптическая система АСМ юстируется та-

ким образом, чтобы излучение полупроводниково-

го лазера фокусировалась на консоли зондового 

датчика, а отраженный луч попадал на регистри-

рующий фотодиод. Достаточно полное популяр-

ное описание принципов работы АСМ можно 

найти, например, в [25, 26]. 

Особенно успешно методы наноиндентации 

развиваются в науке о полимерах. Большинство 

полимеров, как правило, намного мягче, чем мате-

риал зонда АСМ, что позволяет последнему доста-

точно глубоко проникать внутрь образца при кон-

такте. В результате, исследуя процесс внедрения 

зонда в образец, можно получать уникальные све-

дения о механических свойствах материала на 

наноструктурном уровне. 

В процессе эксперимента зонд АСМ сканиру-

ет выбранную поверхность образца. Получаемые 

при этом данные представляют собой зависимости 

между координатами точек сканирования (x,y), 

вертикальной координатой основания зонда (z) и 

отклонением конца кантилевера от свободного со-

стояния d, по которому вычисляется сила, дей-

ствующая на зонд F [26]. Эти результаты сами по 

себе (без дополнительных знаний о предмете ис-

следований) малоинформативны, поэтому требу-

ется их дальнейшая теоретическая расшифровка с 

привлечением различных математических и физи-

ческих методов. 

Кроме того, существует серьезная проблема 

оценки точности полученных на АСМ результа-

тов. Насколько мы можем судить из анализа из-

вестных публикаций [27–33], в большинстве работ 

основное внимание уделяется исследованию влия-

ния на результат сканирования таких факторов, 

как форма зонда, воздействие зонда на образец, 

влияние влажности, нелинейные эффекты пьезо-

электриков. В данной работе рассматриваются 

специфические эффекты, возникающие при скани-

ровании дисперсно наполненных эластомеров с 

помощью АСМ, обсуждается вопрос надёжности 

получаемых результатов и предлагается новая ме-

тодика решения выявленных проблем. 

2. Критерии определения участков 

поверхности образца, в которых 

около границы материала  

с воздухом располагаются частицы 

наполнителя 

2.1. Критерий выделения участков 

поверхности с помощью рельефа 

наноуровня 

Поверхность исследуемых с помощью атомно-

силовой микроскопии образцов представляет со-

бой сложный рельеф. Его можно представить как 

сумму двух рельефов [34]. Это медленно меняю-

щийся рельеф малой кривизны (поверхность мак-

роуровня материала) и рельеф высокой кривизны 

(поверхность наноуровня материала). Именно на 

нем видны выступающие частицы наполнителя, 

обычно закрытые тонкой пленкой эластомерного 

связующего, известного в литературе как связан-

ный каучук. 

Выделить рельеф наноуровня можно с помо-

щью интегрального фильтра, определяемого сле-

дующим преобразованием: 

,),(z)(),(z 11nano 
S

dSyxrφyx  

где znano – высота расположения точки наноуровня 

над горизонтальной поверхностью; z – координата 

по вертикальной оси текущей точки на области 

интегрирования S; x, y – координаты искомой точ-

ки поверхности наноуровня на горизонтальной 

плоскости; x1, y1 – координаты текущей точки в 

области интегрирования S на горизонтальной 

плоскости. Ядро интегрального оператора имеет 

вид 

,)()()( rLHCrrφ 
 

    ,
2

1
2

1 yyxxr   

где δ(x) – функция Дирака; H(x) – функция Хэви-

сайда; L – характерный размер, используемый для 

выделения рельефа наноуровня. Константа C 

определяется из условия нормировки 

.1)( 
S

dSrφ  

В дальнейшем будут использованы экспери-

ментальные данные, полученные на квадратной 

области поверхности образца, сторона которой 

равна 1.5 мкм (рис. 1, а). Однако сторона квадрат-

ной области, используемой для исследования, бу-

дет немного меньше. Это связано с тем, что для 

применения интегрального фильтра с целью полу-

чения рельефа наноуровня необходимо исключить 

из рассмотрения точки, расположенные от грани-

цы ближе расстояния L. Кроме этого, размеры об-

ласти будут уменьшены в соответствии с необхо- 
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димостью количественной оценки точности экспе-

риментальных данных. Об этом речь пойдет поз-

же. В результате использования фильтра получа-

ется рельеф, показанный на рисунке 1, б. В 

расчетах был выбран характерный размер 

L = 25 нм. 

Следующим шагом является избавление от 

шумов около нулевой координаты на рельефе по-

верхности наноуровня и выделение вершин на 

этом рельефе. Для этого отсекаем горизонтальной 

плоскостью части рельефа, у точек которых высо-

ты расположены ниже высоты Cz = 0.03L 

(рис. 1, в). Выступающие над этой плоскостью 

вершины определяют участки, где ожидается рас-

положение частиц наполнителя около границы ма-

териала с воздухом. Нахождение вероятного рас-

положения частиц на основе анализа высот 

поверхности наноуровня znano будем называть да-

лее первым критерием. Формулируется он следу-

ющим неравенством:  

znano < Cz 

2.2. Критерий выделения участков 

поверхности с помощью параметров 

кривой индентирования материала 

В литературе для получения информации о ме-

ханических свойствах материала, получаемых в 

режимах наноиндентирования, используются па-

раметры, показанные на рис. 2. Это смещение 

крепления кантилевера Δz, глубина внедрения 

зонда в материал u, отклонение зонда относитель-

но основания кантилевера d (которое отсчитывает-

ся от ненагруженного состояния), удаление зонда 

от точки наибольшего его внедрения в материал 𝛾 
(который в англоязычной литературе называется 

«separation»). Направление отсчета соответствую-

щих параметров от нулевого значения показано 

стрелками на рис.2. 

 
                                         (а)                                                                               (б) 

 

 
(в) 

Рис. 1. Рельеф исследуемого участка поверхности образца (а) и получаемые из него, после преобразова-

ния с помощью интегрального фильтра, две новые поверхности: б – поверхность объектов высокой 

кривизны (неровности наноуровня) и в – поверхность вершин неровностей наноуровня 

 
Рис. 2. Иллюстрация, показывающая физический смысл используемых параметров в задачах наноин-

дентирования и направление осей для отсчета соответствующих величин  
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Вторым критерием нахождения участков по-

верхности, у которых около границы материала 

расположены частицы наполнителя, будет мини-

мальное значение отклонение кончика зонда dA, 

взятое с противоположным знаком (рис. 3). Дости-

гается оно на обратном ходе зонда, когда происхо-

дит извлечение его из материала. Это момент, ко-

гда начинается отрыв или сползание прилипшего к 

зонду эластомера при нахождении его над поверх-

ностью образца. 

Параметр dA в дальнейшем будем называть ад-

гезионным отклонением. Нетрудно понять, почему 

он позволяет судить о наличие частиц наполните-

ля около поверхности образца. Мы рассматриваем 

эластомерные материалы с активными нанонапол-

нителями. У них высокая энергия взаимодействия 

с молекулами полимера. Это означает, что около 

частиц наполнителя имеется тонкий слой полиме-

ра. В литературе его называют связанным каучу-

ком. Чем глубже погружается зонд в материал, тем 

большее количество эластомера налипает на него, 

и тем больше требуется усилие для отрыва зонда 

от полимера при отводе зонда от образца (рис. 4).  

 
Рис. 3. Кривая наноиндентирования, определяю-

щая зависимость отклонение зонда относительно 

основания кантилевера от параметра удаления 

зонда от точки его наибольшего внедрения в ма-

териал 

 

 
(а)   (б) 

Рис. 4. Иллюстрация зависимости адгезионного 

отклонения dA от величины максимального внед-

рения зонда в материал: а – соответствует мак-

симальному внедрению зонда; б – моменту отры-

ва эластомера от зонда на обратном ходе 

Поэтому в качестве второго критерия выделе-

ния частиц наполнителя целесообразно использо-

вать условие 

dA < CA. 

Значение параметра CA будем выбирать из усло-

вия, чтобы площадь проекций выделенных участ-

ков на горизонтальную плоскость по второму кри-

терию совпадала с площадью проекций участков, 

выделенных по первому критерию. 

Третьим критерием является индентационная 

податливость 𝛾c. В англоязычной литературе её 

называют параметром «deformation». 

Определяется она следующим образом. 

Максимальное отклонение зонда относительно ос-

нования кантилевера обозначим параметром d2 

(рис. 3). Значение параметра  выбиралось из усло-

вия d1=0.15∙d2. Тогда разница между соответству-

ющими значениями параметра удаления зонда от 

глубины наибольшего внедрения на прямом ходе 

(идёт погружение зонда в образец) представляет 

собой индентационную податливость 

𝛾c = 𝛾(d1) – 𝛾(d2). По своему физическому смылу 

это часть перемещения зонда внутри материала. 

На данном интервале отличительной 

особенностью взаимодействия зонда с образцом 

является то, что основная работа идет на 

деформирование материала. В 

противооположность этому на меньшей глубине 

внедрения существенно проявляются другие 

явления. На силу, действующую на зонд, 

существенно виляет взаимодействие его с 

поверхностью образца (затраты энергии, идущей 

на формирования новой поверхности контакта, 

уменьшение площади контакта образца и зонда с 

воздухом и т.д.). 

Важным моментом, на который следует 

обращать внимание, – это случай, когда зонд от-

скакивает от поверхности образца. Связано это с 

тем, что нами исследуется материал, в котором 

встречаются то очень жесткие области, то очень 

мягкие. Поэтому невозможно настроить атомно-

силовой микроскоп таким образом, чтобы с удо-

влетворительной точностью получалась экспери-

ментальная информация на всей исследуемой по-

верхности. Вхождения зонда в материал 

происходит с достаточно большой скоростью. По-

этому возможны ситуации с отскоком зонда. Для 

таких точек получается отрицательное значение 

индентационной податливости 𝛾c. 

Если недалеко под тонким слоем эластомера 

находится частица наполнителя, то внедрение 

зонда в образец потребует значительного усилия. 

Поэтому в качестве третьего критерия выделения 

частиц наполнителя имеет смысл использовать 

неравенство 

𝛾c < C𝛾 , 

в котором значение параметра C𝛾 будем выбирать 

из условия, чтобы площадь проекций выделенных 

частиц на горизонтальную плоскость по второму 
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критерию совпадала с площадью проекций частиц, 

выделенных по первому критерию. 

3. Точность экспериментальных 

данных, получаемых в режиме 

механического картирования 

Важную роль играет проверка точности экспе-

риментальных данных и величин, которые полу-

чаются в результате их обработки. В первую оче-

редь следует обратить внимание на карты рельефа 

поверхности, полученные в режимах trace и 

retrace. Они отличаются друг от друга. Режим trace 

― это прохождение зондом по выбранной области 

материала в одном направлении. Retrace ― это по-

лучение экспериментальных данных при движе-

нии зонда по выбранной области в обратном 

направлении. 

Чтобы добиться наилучшего совпадения, необ-

ходимо сместить карты относительно друг друга. 

Вероятно, это связано с тем, что для изменения 

направления движения зонда требуется некоторое 

время, в течение которого снимается информация 

о нескольких точках при движении в одном 

направлении и не учитывается при движении в 

противоположном. Поэтому для исследования 

нами выбрана часть поверхности, которая является 

общей для карт, полученных в режимах trace и 

retrace. Карты с параметрами адгезионного откло-

нения и индентационной податливости смещены 

так же, как и карты рельефа поверхности материа-

ла, и точно также взята для исследования общая 

область поверхности образца. 

Дальнейшее исследование карт поверхности 

образца показало, что всегда остается заметное от-

личие в рельефах поверхности, полученных в ре-

жимах trace и retrace. На рис. 5 осуществлено 

сравнение областей материала, выделенных с по-

мощью первого критерия в режимах trace и retrace. 

Но это отличие не столь значительное. Расхожде-

ние занимают около 6 % площади выбранного 

участка поверхности образца. 

     
 

(а)                                                                          (б) 

Рис. 5. Выделенные участки поверхности образца, у которых около границы материала расположе-

ны частицы наполнителя (а) и доли проекций от участков поверхности (б): черный цвет – участки, 

где одновременно выполняются критерии по высотам на картах, полученных в режимах trace и re-

trace; темно-серый цвет – только в режиме trace; светло-серый цвет – только в режиме retrace; бе-

лый – ни в одном режиме 

 

      
 

(а)                                                                         (б) 

Рис. 6. Доли, которые занимают проекции участков материала, выделенные с помощью двух крите-

риев: а – по высотам и индентационной податливости; б – по высотам и адгезионному отклонению. 

На диаграммах черный цвет соответствует – одновременному выполнению двух критериев; темно-

серый – только выполнению критерия по высотам; светло-серый – только второму критерию 
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Значительно хуже получаются результаты, ес-

ли осуществляется сравнение участков, выделен-

ных с помощью разных критериев. Показанное на 

рис. 6 сравнение осуществлено для значений карт, 

являющихся средним арифметическим значений 

соответствующих параметров, полученных в ре-

жимах trace и retrace. Это параметры: высота рель-

ефа наноуровня, адгезионное отклонение, инден-

тационная податливость. Отличие в этом случае 

достигает 10 и более процентов. 

 Однако имеются участки поверхности образца, 

на которых одновременно  выполняются все три 

критерия (рис. 7, а). Это позволяет уверенно пола-

гать, что это именно те области поверхности мате-

риала, около которых гарантированно располага-

ются частицы наполнителя. Причем 

экспериментальные данные позволяют отметить 

возможную особенность взаимодействия зонда 

атомно-силового микроскопа с материалом. Речь 

идет о ситуациях, когда зонд ударяется о поверх-

ность образца и отскакивает от него (рис. 7, б). В 

таких точках значение параметра «индентацион-

ная податливость» будет отрицательной. Расшиф-

ровка особенностей взаимодействия зонда с мате-

риалом требует в этом случае учета динамических 

эффектов, точность которых сложно определить. 

Поэтому, по нашему мнению, целесообразно огра-

ничиться в дальнейшем анализом кривых инден-

тирования только в областях, где выполняются 

одновременно три критерия, и нет отскока зонда 

от поверхности образца. 

В рассматриваемом примере на таких выделен-

ных участках средние значения адгезионного от-

клонения и индентационной податливости равны 

соответственно 10.3 нм и 1.5 нм. Среднеквадра-

тичное отклонение значений адгезионного откло-

нения и адгезионной податливости равны 2.3 нм и 

1.1 нм. Дальнейшая расшифровка этих величин 

требует использования математических моделей 

индентирования материала. 

4. Выводы 

Проведенные исследования показали, что обя-

зательным условием при обработке данных атом-

но-силовой микроскопии о структуре и свойствах 

эластомерных нанокомпозитов является оценка 

точности получаемых результатов. Предложено 

выполнять такую оценку путем сравнения карт па-

раметров, полученных в режимах trace и retrace. 

 
(а)                                                                                             (б) 

 
(в) 

Рис. 7. Рельеф исследуемого участка поверхности образца, на котором выделены: а –  черным цве-

том области, где выполняются одновременно три критерия расположения частиц наполнителя 

около поверхности материала; б – точки, где произошел отскок зонда от поверхности образца;  

в – точки, в которых выполняются три критерия, и нет отскока зонда от поверхности образца 
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Выделение областей материала, в которых около 

поверхности образца располагаются частицы 

наполнителя, осуществлено с использованием 

критериев "рельеф наноуровня", "адгезионное от-

клонение" и "индентационная податливость". 

Установлено, что их применение приводит к вы-

делению отличающихся участков поверхности об-

разца. Тем не менее можно выделить такие участ-

ки поверхности, в которых выполняются 

одновременно все три критерия. На них целесооб-

разно определять значения возможной толщины 

слоя эластомера, жесткости, силы взаимодействия 

с зондом и точность исследуемых величин. 
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