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МЕТОДИЧЕСКИЕ АСПЕКТЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ МОДУЛЯ УПРУГОСТИ
ВЫСОКОЭЛАСТИЧНЫХ МАТЕРИАЛОВ И БИОЛОГИЧЕСКИХ КЛЕТОК
МЕТОДОМ СИЛОВОЙ СПЕКТРОСКОПИИ

Рассматриваются некоторые методические вопросы зондовой силовой спектроскопии при наноиндентиро�
вании высокоэластичных материалов, связанные с выбором точки контакта и проскальзыванием зонда по
поверхности исследуемого материала. Предложен альтернативный способ задания точки контакта, в ко�
торой глубина внедрения зонда в образец принимает нулевое значение при использовании модели Джонсона�
Кендала�Робертсона. Установлено, что эта точка находится вблизи точки с максимальной силой адгезии.
На примере обработки данных наноиндентирования эритроцита кремниевым зондом с радиусом закругле�
ния наконечника 60 нм и жесткостью консоли 3 Н/м показано, что предложенный вариант выбора точки
контакта обеспечивает меньшую дисперсию зависимости модуля упругости клетки от величины внедре�
ния и выход на постоянное значение модуля упругости при глубинах внедрения 5–15 нм.

Ключевые слова: наноиндентирование, модуль упругости, точка контакта, модель Герца, модель
Джонсона�Кендала�Робертса, силовая спектроскопия

Введение. Наноиндентирование — высокоинфор�
мативный способ определения механических и три�
бологических свойств различных материалов при на�
номасштабах внедрения зонда в исследуемый образец.
Малые размеры зонда (порядка 100 нм и менее) и на�
личие на поверхности или в глубине образца струк�
турно�механических неоднородностей, сопоставимых
с размерами зонда, обуславливают возникновение спе�
цифических проблем и артефактов, не характерных
для макроиндентирования, когда размеры зонда мно�
го больше имеющихся шероховатостей или других
неоднородностей механических свойств образца.

Практическим и теоретическим вопросам, ка�
сающимся улучшения качества, информативности
и точности измерения механических свойств мате�
риалов методом статической силовой спектроско�
пии (ССС), влияния различных факторов на точ�
ность измерений сопротивления материала при
внедрении в него малоразмерных зондов с разной
формой поверхности и вычисления модуля упруго�
сти, роли масштабных эффектов и структурных нео�
днородностей исследуемого объекта посвящено

большое число исследований. Так, адгезионные
эффекты, их влияние на результаты наноинденти�
рования и учет при вычислении механических
свойств материала рассмотрены в публикациях [1, 2].
Различные математические модели и способы об�
работки данных наноиндентирования отражены
в [2–4]. Анализу механического поведения и
свойств тонких пленок, покрытий и композитных
материалов посвящены работы [5–8]. Масштабные
эффекты при наноиндентировании рассматривались
в исследованиях [2, 9, 10]. Анализ причин ошибок оп�
ределения модуля упругости методом наноинден�
тирования приведен в обзоре [11]. Проанализиро�
ваны источники ошибок и неопределенностей при
наноиндентировании, связанные с используемыми
моделями для обработки экспериментальных дан�
ных, свойствами измерительного устройства (на�
ноиндентора или атомно�силового микроскопа),
свойствами исследуемого материала, масштабны�
ми эффектами, поверхностными силами и адгези�
ей между зондом и образцом, глубиной внедрения
и другими факторами.
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Целью нашего исследования является рассмотре�
ние некоторых методических аспектов проведения
наноиндентирования и анализа его результатов при
измерениях методом ССС, не затронутые в перечис�
ленных выше работах, либо рассмотренные частично.

Математические модели наноиндентирования.
При незначительной адгезии между исследуемым
материалом и зондом для вычисления модуля уп�
ругости исследуемого материала используется мо�
дель Герца. Согласно этой модели величина нагруз�
ки F

Г
, радиус пятна контакта a

Г
 и глубина внедрения

δ связаны соотношениями

(1)

где R — радиус наконечника зонда, имеющего фор�

му полусферы;  — приведенный модуль

упругости; E — модуль упругости материала, ν — ко�
эффициент Пуассона. В выражении для E* предпо�
лагается, что модуль упругости самого зонда значи�
тельно больше, чем у исследуемого материала.

Адгезия материала образца к зонду приводит
к увеличению радиуса пятна контакта вследствие
действия сил притяжения между этим материалом
и зондом. Среди моделей, учитывающих влияние
адгезионных сил, наиболее часто используемой
является модель Джонсона�Кендала�Робертса
(ДКР) [12]. В соответствии с этой моделью при
внедрении измеряемая нагрузка на зонд F

ДКР

меньше, чем согласно модели Герца, и описыва�
ется выражением

(2)

Связь между радиусом контакта и глубиной
внедрения зонда в образец имеет вид

(3)

Удельную плотность адгезионной энергии γ
можно найти из выражения для минимальной силы
взаимодействия зонда и поверхности материала
(силы адгезии):

Проблемные вопросы наноиндентирования. Пер�
вой из затрагиваемых нами проблем является про�
блема выбора точки контакта (ТК). На первый
взгляд, такая проблема кажется несущественной.
Если под ТК понимать точку пересечения линии
нулевого уровня отклонения кантилевера и кривой
индентирования, как это обычно и делается при
обработке результатов наноиндентирования по мо�
дели Герца (рисунок 1, точка 1), то определение по�
ложения этой точки очень простая задача. Величи�

на внедрения δ = Z
pos

 – Z
defl

, где  —

перемещение поверхности пьезотрубки относитель�

но ТК 1;  — отклонение кантилевера,
непосредственно измеряемые величины обозначе�

ны символом * (параметр K — калибровочный ко�
эффициент). В ТК 1 δ = 0 при величине силы взаи�
модействия зонда и поверхности объекта F = 0, что
соответствует модели Герца. Однако при суще�
ственном влиянии сил адгезии и использовании
модели ДКР возникает следующее противоречие:
в точке равнодействия (баланса) сил притяжения
и отталкивания, т. е. в ТК 1 на рисунке 1, согласно

модели ДКР, величина внедрения .
Преодоление этого противоречия мы предложили в

работе [13] введением поправки 

в измеренное внедрение (при применении модели
ДКР): δ

ДКР
 = δ + δ

0
. Как показывает наш опыт, такой

подход приводит в случае больших значений удель�
ной плотности адгезионной энергии γ к существен�
ному уменьшению дисперсии вычисляемого моду�
ля упругости при разных δ и уменьшению глубины
внедрения, на которой он имеет значение, близкое
к асимптотическому. Поправка δ

0
, как правило, со�

ставляет менее 10 нм, а уменьшение уровня асимп�
тоты в зависимости E(δ) обычно незначительно.

Альтернативным и лишенным отмеченного про�
тиворечия нам представляется иной подход к выбору
ТК при использовании модели ДКР (2), (3): опреде�
ление на кривой внедрения точки, в которой глубина
внедрения зонда в образец δ = δ

ДКР
 = 0. На рисунке 1

эта точка контакта обозначена цифрой 2. При таком
выборе необходимости введения поправки в величи�
ну внедрения, но необходимо учитывать, что в ТК 2
сила не равна нулю. Из уравнения (3) следует, что здесь

контактный радиус a
0
 равен , а сила

F
0
, действующая на зонд, равна F

0
 = 8F

a 
/ 9. Соответ�

ственно, координата точки по оси перемещения пье�
зотрубки (Z

pos
) с нулевой величиной внедрения нахо�

дится вблизи координаты минимальной силы F
a
,

действующей на зонд (максимальной результирующей
силы притяжения зонда к поверхности объекта),

Рисунок 1 — Кривая подвода и внедрения вблизи особенных точек:
1 — классическая точка контакта, соответствующая модели
Герца; 2 — точка контакта, соответствующая модели ДКР;

3 — точка минимума нагрузки на зонд
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и приблизительно равна 1/9 части интервала меж�
ду ТК 1 и координатой точки с этой минималь�
ной силой (см. точку 3 на рисунке 1).

Для обработки экспериментальных данных
по наноиндентированию часто применяется модель
Герца. Основной причиной ее популярности явля�
ется, прежде всего, простота обработки этих данных.
Искомый модуль упругости определяется непосред�
ственно из формулы (1), обычно записываемой уже
с учетом выражения для a

Г
. Однако из�за влияния

сил адгезии вычисляемый модуль упругости зави�
сит от δ. Эта зависимость особенно велика вблизи
точки контакта и постепенно ослабевает по мере уве�
личения глубины внедрения. Подобное обстоятель�
ство является нежелательным, так как для получе�
ния значения модуля упругости E, близкого
к асимптотическому (измеряемому) модулю упру�
гости, может понадобиться глубина внедрения в не�
сколько десятков нанометров. Но у биологической
клетки, например, толщина мембраны составляет
всего 10–20 нм, т. е. при больших величинах вне�
дрения могут возникать очень сильные ее деформа�
ции и разрывы, приводящие к получению неверно�
го результата (артефакта). Кроме того, модель Герца
справедлива при выполнении условия δ << 2R
и большие величины внедрения ставят под сомне�
ние корректность применимости самой модели
для интерпретации полученных результатов.

Таким образом, среди проблемных вопросов на�
ноиндентирования высокоэластичных материалов,
имеющих большую плотность адгезионной энергии,
отметим, прежде всего, необходимость в некоторых
случаях относительно больших деформаций иссле�
дуемого объекта для получения асимптотического
значения модуля упругости с использованием моде�
ли Герца. Большие деформации являются следстви�
ем больших механических напряжений, возникаю�
щих в месте контакта зонда с исследуемым объектом
при использовании зондов с радиусом закругления
наконечника ≤ 100 нм и жестких консолей (с коэф�
фициентом жесткости k более 1 Н/м). Конечно, мож�
но применять зонды с субмикронными размерами,
но при этом будет потеряна или сильно усреднена ин�
формация о структурно�механических свойствах
объекта на наномасштабных размерах. Приемлемым
решением такого рода проблемы является согласо�
ванный выбор для наноиндентирования сочетания
максимальной величины нагрузки и параметров
зонда и консоли (R и k) и использование модели ДКР
с выбором ТК 2. Рисунок 2 иллюстрирует эффект от
применения модели ДКР в сравнении с обработкой
тех же данных наноиндентирования, согласно мо�
дели Герца для двух способов выбора точки контак�
та 1 и 2 на рисунке 1.

При использовании модели Герца и выборе точ�
ки контакта 2 мы вводили поправку в величину
силы, чтобы в ТК 2 нагрузка была равна 0.

Одной из причин определения измеряемого мо�
дуля упругости с очень большой ошибкой является

проскальзывание зонда по неровной или сильно на�
клоненной поверхности исследуемого материала. По�
верхности объектов, исследуемых методом наноинден�
тирования, а также используемых для калибровки
атомно�силового микроскопа (или наноиндентора)
материалов обладают некоторой неоднородностью
рельефа. В случае, когда зонд внедряется в поверх�
ность не под прямым углом, т. е. имеет место ее на�
клон и/или она не плоская, возникает составляющая
силы, направленная вдоль этой поверхности и вы�
зывающая частичное или полное проскальзывание
зонда. Если через ϕ обозначить угол между направ�
лением приложения нагрузки F и касательной к по�
верхности, то величина этой боковой (латеральной)
силы равна F

лат
 = Fcosϕ. От смещения в боковом на�

правлении зонд удерживает сила адгезии, если она
превышает величину F

лат
. Усилению эффекта про�

скальзывания способствует вибрация.
Рисунок 3 демонстрирует неоднородность по�

верхности матрицы из поликарбоната.
Проскальзывание создает иллюзию внедрения в

более мягкий материал, чем он есть на самом деле.
Невозможно полностью исключить и вибрационные

а

б

Рисунок 2 — Влияние способа выбора точки контакта 1 (а) или 2
(б) и математической модели на зависимость вычисляемых
модулей упругости от глубины внедрения зонда с радиусом

закругления 60 нм в пленку из полисульфона:
1 — модель Герца; 2 — модель ДКР
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Рисунок 3 — Относительная доля проекции величины нагрузки
на касательную к поверхности матрицы из поликарбоната
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помехи, а также загрязнение поверхности зонда. Дан�
ные факторы потенциально способствуют получе�
нию результатов со значительными ошибками, не�
воспроизводимостью измеряемого модуля упругости
и возникновению различного рода артефактов.

Заключение. Среди рассмотренных некоторых
проблемных вопросов наноиндентирования особое
место занимает проблема выбора точки контакта.
Данный выбор не является однозначным. Обработ�
ка разнообразных данных по наноиндентированию
полимерных материалов с модулем упругости от не�
скольких единиц МПа, до нескольких ГПа, а также
биологических клеток, фиксированных глутаровым
альдегидом, обнаруживает, что чаще всего наи�
меньшая дисперсия вычисляемого модуля упруго�
сти по глубине индентирования обеспечивается
при выборе точки контакта вблизи координаты
максимального притяжения зонда к поверхности
объекта. В этом случае постоянное значение получа�
емого модуля упругости обеспечивается на глубинах
внедрения 5–15 нм. Для обоих вариантов выбора
точки контакта и при значительной величине
удельной плотности адгезионной энергии модель
ДКР оказывается предпочтительнее модели Гер�
ца. Разброс получаемых модулей упругости по ве�
личине очень сильно зависит от уровня вибра�
ционных помех и неоднородности профиля
поверхности исследуемого материала. Сильная

неоднородность профиля обусловливает необхо�
димость увеличения количества индентирований
для получения результатов без проскальзывания
зонда по поверхности материала.
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METHODOLOGICAL ASPECTS OF THE MODULUS
OF ELASTOMERIC MATERIALS AND BIOLOGICAL CELLS
BY FORCE SPECTROSCOPY MEASUREMENT

In this article some methodological questions probe force spectroscopy at nanoindentation elastomeric materials
discuss. They associated with the choice of the contact point and sliding the probe over the surface of the test
material. An alternative method for choice of the contact point, in which the depth of probe’s penetration into the
sample becomes zero when using the model of Johnson�Kendall�Roberts proposes. It has been established that
this point is located to the point of maximum adhesion force. According to nanoindentation data of erythrocyte by
silicon probe with a radius of curvature of 60 nm and stiffness console 3 N/m is shown that the proposed version
of the choice of the contact point provides a smaller variance the modulus of elasticity and access to a constant
value of modulus of elasticity in the depth of penetration of 5–15 nm.

Keywords: nanoindentation, young’s modulus, contact point, Hertzian model, Johnson�Kendall�Roberts model,
force spectroscopy
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