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Методы атомно-силовой микроскопии (АСМ) являются на сегодняшний день широко рас-

пространенным средством получения информации о трехмерной структуре, а также физико-

механических свойствах поверхности. В задачах наноиндентации зонд АСМ подводится к 

образцу с некоторого расстояния, а затем взаимодействует с поверхностью. Точное опреде-

ление точки контакта острия зонда с поверхностью в этих измерениях необходимо как для 

достоверного вычисления констант бесконтактных взаимодействий, так и для структурно-

механических свойств материала. В экспериментах в воздушной среде контакту предше-

ствует обусловленный силами притяжения быстрый скачок зонда к поверхности. Если жест-

кость балки зонда или образца не позволяют зонду деформировать поверхность, то за нача-

ло контакта обычно принимается завершение скачка зонда (минимум отклонения балки на 

участке сближения зонда с материалом). Если же поверхность достаточно мягкая, то кон-

такт может наступить раньше завершения этапа быстрого сближения, т.е. острие начнет 

вдавливаться в поверхность до завершения скачка. В данной работе показано, что контакт 

острия с деформируемой поверхностью полимера наступает еще до завершения скачка 

острия к поверхности. За начало контакта зонда с материалом целесообразно принимать 

точку, соответствующую максимуму изменения изгиба балки. Значительная скорость сбли-

жения острия с поверхностью под действием сил притяжения приводит к потере экспери-

ментальных данных на участке кривой, в окрестности перехода от бесконтактного к кон-

тактному взаимодействию. В целом, недостаточная частота регистрации данных, а также 

высокая скорость сближения могут являться причинами пропуска значимых точек силовой 

кривой, т.е. приводить к ошибкам в определении начала контакта, причем как с мягкой, так 

и жесткой поверхностями. 
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Atomic force microscopy (AFM) is a widely used technique for obtaining information about the 

three-dimensional structure and physical and mechanical properties of surfaces. In nanoindentation 

methods, an AFM probe is brought to the sample from a distance and then interacts with the sur-

face. Accurate determination of the point of contact of the probe tip with the surface in these meas-

urements is necessary for reliable calculation of both the non-contact interaction constants and the 

structural and mechanical properties of the material. The tip-surface contact is preceded by a rapid 

jump of the probe to the surface due to attractive forces in experiments conducted in ambient con-

ditions. If the stiffness of the probe beam or the sample does not allow the probe to deform the sur-

face, then the end of the probe jump (minimum deflection of the beam as the probe approaches the 

material) is usually taken as the start of the contact. If the surface is soft enough, contact may occur 

earlier than the end of the rapid jump, i.e., the tip will begin to penetrate into the surface before the 

jump is complete. In this work it is shown that the contact of the tip with a deformable polymer sur-

face occurs before the completion of the jump of the tip to the surface. It is reasonable to take the 

point corresponding to the maximum change in the beam deflection as the beginning of the contact 

between the probe and the material. The significant speed of the approach of the tip to the surface 

under the action of attractive forces leads to a loss of experimental data in the section of the curve 

near the transition from non-contact to contact interaction. Insufficient rate of data capture and high 

approach velocity can cause significant points of the force curve to be missed, i.e., lead to errors in 

determining the beginning of the contact both for soft and hard surfaces. 
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1. Введение 

На этапе сближения зонда атомно-силового 

микроскопа (АСМ) с поверхностью между остри-

ем зонда и поверхностью материала начинают 

действовать силы притяжения. В результате, при 

исследовании в воздушной среде острие совершает 

резкий скачок к поверхности. Данный эффект осо-

бенно проявляется при исследовании в среде с ма-

лой вязкостью (например, воздух) и небольшой из-

гибной жесткостью кантилевера. В этом случае 

изменение отклонения балки от точки равновесия 

до завершения прыжка под действием сил Ван-

дер-Ваальса может достигать нескольких наномет-

ров, электромагнитных – десятки нанометров. 

Расшифровка этого начального участка взаимо-

действия зонда АСМ с поверхностью материала 

важна при определении константы Гамакера [1–3], 

электростатических [4–7], магнитных свойств ма-

териала [8], калибровки геометрии зонда [9, 10], а 

также для корректной оценки начала контактного 

взаимодействия [11, 12]. Достоверное определение 

контакта необходимо для вычисления глубины ин-

дентации и, соответственно, механических свойств 

материала либо оценки толщины мягких пленок. 

Точка контакта важна и для вычисления расстоя-

ния зонд-образец в исследовании бесконтактных 

взаимодействий (например, при расчете константы 

Гамакера). 

При проведении экспериментов в жидкости 

скачок острия к поверхности отсутствует. В этом 

случае точка контакта может быть определена из 

анализа изменения отклонения или модуля упруго-

сти, вычисляемого с использованием модели упру-

гого контактного взаимодействия [11, 13]. Далее 

речь пойдет только об экспериментах в воздушной 

среде.  

В случае поверхностей, недеформируемых зон-

дом данной жесткости, за начало контакта прини-

мают завершение прыжка острия к поверхности 

(максимальный по модулю изгиб кантилевера), 

однако, как будет показано в данной работе, даже в 

этом случае возможны ньюансы. Более сложная 

ситуация возникает тогда, когда материал цели-

ком, либо его верхний слой, достаточно мягкие и 

продавливаются данным зондом. В этом случае 

точка контакта является неопределенной величи-

ной. Ряд авторов предлагают анализировать жест-

кость, т.е. производную от силовой кривой [14]; 

такой подход позволяет вычислять модуль упруго-

сти без определения точки контакта. Другие пред-

лагают использовать в качестве контакта окрест-

ность начала отклонения зонда к материалу [12]. 

Точка контакта может быть определена моделиро-

ванием движения острия к поверхности [15], одна-

ко в этом случае возникает проблема выбора фи-

зических и механических констант. В целом же, к 

настоящему времени, вопрос определения точки 

контакта зонда с мягким материалом является не 

решенным в силу влияния многих факторов (пара-

метры зонда, материала, среды и эксперимента). 

Одним из факторов, влияющих на измере-

ния, в особенности если речь идет о мягких (поли-
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мерных или биологических) материалах, является 

скорость взаимодействия острия зонда с поверхно-

стью. В экспериментах исследователь задает ско-

рость сближения основания зонда и образца, при 

этом скорость взаимодействия (изгиба свободного 

конца балки) – величина непостоянная; она изме-

няется в зависимости от этапа нагружения, дости-

гая максимальных по абсолютной величине значе-

ний на участке скачка острия к поверхности. 

Другим важнейшим фактором, влияющим на точ-

ность измерений начального скачка острия к мате-

риалу, является частота регистрации сигнала от-

клонения кантилевера. К настоящему моменту 

влияние данного параметра на достоверность по-

лучаемых данных, взаимосвязь с другими пара-

метрами эксперимента практически не исследова-

на. 

Изучение неоднородных материалов, сбор 

больших объемов данных для статистического 

анализа требуют проведения экспериментов с от-

носительно высокими скоростями подвода-отвода 

зонда (больше 1 мкм / с). В настоящей работе ис-

следовали особенности определения точки контак-

та зонда с мягким полимерным материалом, а так-

же с жесткой подложкой в зависимости от частоты 

получения данных и различных скоростей сближе-

ния. Показано, что недостаточная частота снятия 

данных в совокупности с высокой скоростью 

сближения приводит к существенным ошибкам 

определения начала контакта в случае полимера. 

Динамические свойства системы также влияют и 

на определение начала контакта с жесткой поверх-

ностью, однако в значительно меньшей степени. 

2. Материалы и методы 

В работе исследовали особенности определения 

точки контакта зонда с полиэтиленом (ПЭ) низко-

го давления (начальный модуль упругости ~100 

МПа), а также с жесткой подложкой SiO2 в зави-

симости от частоты получения данных и различ-

ных скоростей сближения. 

Эксперименты проводили на АСМ Ntegra Pri-

ma в режиме быстрой индентации в воздушной 

среде в закрытом боксе. Использовали кремниевые 

зонды с прямоугольной балкой, калиброванной 

жесткости и формой острия (жесткость – 0.8 нН / 

нм, резонансная частота  55 кГц, радиус скругле-

ния острия – 30 нм). Силовые кривые получали по 

области 2×2 мкм на равномерной сетке 50×50 то-

чек; результаты осредняли. Максимальное усилие 

нажатия – 0.5 нН. Сканирование образцом – к 

неподвижно закрепленному зонду подводится об-

разец с постоянной скоростью Vz (варьировали от 

1 мкм / с до 30 мкм / с). Обычно, частота f реги-

страции данных в экспериментах по наноиндента-

ции по умолчанию не превышает 10 кГц; в насто-

ящей работе использовали f  32 кГц. 

Типичная кривая взаимодействия зонда с по-

лимерным материалом при проведении экспери-

ментов в воздушной среде представлена на рис. 1: 

образец подводится к неподвижному зонду, на не-

котором расстоянии от поверхности острие начи-

нает (точка A на рис. 1) резко отклоняться по 

направлению к образцу. Скачок острия зонда к по-

верхности завершается в точке B. Дальнейшие 

этапы индентации не рассматриваем. 

 

Рис. 1. Изгиб и скорость изгиба балки при 

взаимодействии острия зонда с поверхно-

стью ПЭ. Скорость сближения 

Vz = 5 мкм / с. Показаны данные, снятые с 

частотой 32 кГц и с увеличенным в 4 раза 

шагом записи, т.е. с частотой 8 кГц. Пояс-

нения в тексте 

В случае деформируемых материалов (полиме-

ры, биологические объекты) острие может касать-

ся поверхности на участке быстрого сближения 

AB, т.е. еще до завершения прыжка, после чего 

происходит вдавливание зонда в материал под 

действием сил инерции и адгезии. Высокая частота 

записи данных позволяет детально проанализиро-

вать участок быстрого сближения AB. Исследуем 

скорость Vd изгиба балки, которую вычисляем 

приближенно: Vdi  (di - di-1) / t, где t – шаг по 

времени. Vd достигает экстремума (точка C на рис. 

1) в первой половине скачка зонда к поверхности. 

Дальнейшее падение скорости вызвано близостью 

поверхности, т.е. контакт зонда с поверхностью 

должен происходить в окрестности точки C. Далее 

проверим эту гипотезу. 

В общем случае, наблюдаемый в эксперимен-

тах по быстрой индентации, рельеф поверхности 

зависит от усилия нажатия зонда на поверхность. 

Для детального исследования структурных изме-

нений были проведены эксперименты по индента-

ции с разрешением в плоскости xy 400х400 точек; 

Vz = 5 мкм / с. Алгоритм извлечения рельефа из 

силовых кривых при заданной нагрузке детально 

описан в работе [16]: разобьем кривые нагрузки 

d(z) с постоянным шагом d = 0.1 нм и перейдем к 

координатам zi(di), где di = di-1 + d; неизвестные zi 
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получаем линейной интерполяцией между сосед-

ними узлами z. Высота рельефа h в любой момент 

взаимодействия зонда с поверхностью, т.е. при из-

гибе di балки, выражается: h(x,y,di) = -(z(x,y,di) -

 min(h(di))). Среднее изменение рельефа: 

<Z> = <Zi - Z0>, где Z0 – поверхность в начальный 

момент взаимодействия (точка A на рис. 1), Zi – 

рельеф поверхности при отклонении di. 

3. Обсуждение результатов 

 

 

Рис. 2. Наблюдаемый рельеф поверхности 

ПЭ: а – в начале скачка зонда к поверхно-

сти; б – в завершении скачка; в – при мак-

симальной нагрузке; г – средние изменения 

рельефа и скорости отклонения от начала 

взаимодействия до завершения прыжка 

зонда к поверхности; показаны карты Z 

на начальном этапе сближения (I), в 

окрестности максимума скорости измене-

ния изгиба (II) и в окрестности завершения 

прыжка (III) 

Поверхность полимеров зачастую покрыта низ-

комолекулярным нанослоем, скрывающем внут-

реннюю неоднородную структуру материала [17]. 

Это справедливо и для сегментированной структу-

ры ПЭ [18]: его внутренняя структура, полученная 

при нагрузке ~2нН (рис. 2, в), отличается от рель-

ефа в начале скачка зонда к материалу (рис. 2, а). 

Рельеф, соответствующий завершению скачка 

(рис. 2, б), уже частично отражает внутреннюю 

структуру полимера. То есть, контакт зонда с по-

верхностью должен происходить где-то на участке 

сближения. 

В начале притяжения зонда к поверхности 

<Z> представляют собой однородный шум (об-

ласть I на рис. 2, г). Картина меняется в окрестно-

сти экстремума скорости изгиба: изменения рель-

ефа нарастают, частично отражая внутреннюю 

структуру материала (область II на рис. 2, г). По 

мере приближения к завершению прыжка измене-

ния структуры становятся всё более выраженными 

(область III на рис. 2, г): зонд начинает деформи-

ровать верхний низкомолекулярный однородный 

слой, взаимодействуя через него с внутренней 

структурой ПЭ. 

То есть острие начинает индентировать поли-

мер еще на этапе быстрого приближения в резуль-

тате действия сил притяжения (Ван-дер-

Ваальсовые, капиллярные взаимодействия). К мо-

менту завершения скачка глубина индентации со-

ставляет 2…5 нм (в зависимости от материала, 

зонда и условий эксперимента). Таким образом, 

при обработке экспериментальных данных за 

начало контакта острия с поверхностью мягкого 

материала целесообразно принять отклонение, в 

котором скорость изгиба достигает максимального 

по абсолютной величине значения. 

 

Рис. 3. Средние изменения рельефа и скоро-

сти отклонения от начала взаимодействия 

до завершения прыжка зонда к жесткой 

поверхности SiO2. На вставке показана 

гладкая неизменная топология данного ре-

льефа 

В случае взаимодействия зонда с жесткой по-

верхностью оксида кремния рельеф поверхности 

не изменяется – средние изменения рельефа 
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(рис. 3) <0.1 нм, что можно соотнести с шумами 

измерений. Экстремум скорости изгиба смещен в 

сторону минимума отклонения, но не совпадает с 

ним. С одной стороны, это можно объяснить про-

скальзыванием зонда по жесткой гладкой поверх-

ности, с другой стороны – недостаточно высокой 

частотой записи данных. 

 

Рис. 4. Изгиб и скорость изгиба балки при 

взаимодействии острия зонда с поверхно-

стью полимера при частоте снятия дан-

ных 8 кГц 

 

Рис. 5. Изгиб балки при взаимодействии 

острия зонда с жесткой поверхностью 

SiO2 при частоте снятия данных 8 кГц и 

32 кГц 

Прыжок зонда к материалу – быстрый процесс. 

Точность измерений на этом участке существенно 

зависит от частоты f снятия данных (пропускной 

способности контроллера АСМ). На рис. 4 пред-

ставлена исходная силовая кривая (см. рис. 1) ин-

дентации полимера, но построенная с шагом по 

времени в 4 раза большим, т.е. с частотой 8 кГц. 

Снижение f привело к потерям точек на участке 

прыжка, смещению измеряемого экстремума ско-

рости, и, соответственно, смещению точки пред-

полагаемого контакта (C на рис. 1 перешла в C` на 

рис. 4) на ~1.8 нм в сторону минимума изгиба.  

Частота записи данных оказывает влияние и на 

силовую кривую взаимодействия с жесткой по-

верхностью (рис. 5): минимум отклонения, прини-

маемый за начало контакта острия с жестким ма-

териалом, может смещаться как по координате z, 

так и по d. То есть, строго говоря, наблюдаемая 

точка контакта острия с жестким материалом так-

же зависит от параметров эксперимента. 

Высокие скорости сближения (Vz > 1 мкм / с), 

необходимые в задачах быстрой индентации и/или 

при исследовании неоднородных материалов, усу-

губляют влияние недостаточности частоты снятия 

данных. Измеряемое отклонение dc в точке контак-

та в зависимости от f и Vz показано на рис. 6. 

 

Рис. 6. Измеряемое отклонение в момент 

контакта острия с поверхностями ПЭ и 

SiO2 в зависимости от частоты снятия 

данных (8, 16, 32 кГц) и скорости сближе-

ния основания зонда с образцом 

Точность измерения контакта зонда с  дефор-

мируемой поверхностью ПЭ существенно зависит 

от частоты снятия данных (рис. 6), скорость сбли-

жения при этом влияет незначительно (связано с 

особенностями индентации вязкоупругого полиме-

ра). Точка контакта с жесткой поверхностью также 

зависит от условий эксперимента: с увеличением 

шага по времени, измеряемый минимум d(z) сме-

щается относительно реального вправо (см. рис. 

5). В этом случае существенное влияние на ошибку 

измерений оказывает Vz. 

4. Заключение 

В работе исследовали переходный участок от 

бесконтактного к контактному взаимодействию: 

ускоренное приближение острия зонда под дей-

ствием сил Ван-дер-Ваальса к мягкому полимер-

ному материалу, а также к жесткой подложке. По-

казано, что за начало контакта зонда с материалом 
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целесообразно принимать точку, соответствую-

щую максимуму скорости изгиба балки зонда. Не-

достаточная частота регистрации данных, а также 

высокая скорость сближения могут являться при-

чинами ошибок в определении точки контакта. 

Показано существенное влияние частоты сня-

тия данных на точность определения начала кон-

такта острия с поверхностью. При приближении к 

поверхности кантилевер развивает высокую ско-

рость изгиба, которая, складывается со скоростью 

сближения и еще более усугубляет потерю значи-

мых точек на участке быстрого сближения. Неод-

нозначность определения контакта обусловлена 

внедрением острия в мягкий материал за счет сил 

инерции и адгезии. В случае жесткого материала 

динамические свойства системы влияют на наблю-

даемую в эксперименте точку контакта в значи-

тельно меньшей степени. 

В экспериментах, где требуется точное опреде-

ление начала контакта (вычисление констант бес-

контактных взаимодействий, определение свойств 

тонких пленок), рекомендуется использовать мак-

симально высокую частоту записи данных (не ме-

нее 30 кГц) и скорости подвода не более 

5…10 мкм/с. 

Дальнейшие исследования предусматривают 

изучения влияния свойств зонда, материала и сре-

ды взаимодействия на точность определения нача-

ла контакта, а также оценку необходимой и доста-

точной частоты снятия данных. 

 

Работа выполнена в рамках госбюджетной про-

граммы АААА-А20-120022590044-7. 
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