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Атомно-силовая микроскопия (АСМ) является мощ-
ным инструментом для отображения поверхности и 
изучения локальных свойств материалов с наноме-
тровым пространственным разрешением.

С тех пор как был предложен принцип работы АСМ, 
основанный на прямом взаимодействии между 
острым зондом и образцом, было развито множе-
ство уникальных методик АСМ измерений: количе-
ственные наномеханические измерения, отображе-
ние проводимости, локальные электромагнитные 
исследования и т.д.

Одной из таких АСМ методик является Силовая ми-
кроскопия Пьезоотклика, с помощью которой изу-
чаются электромеханические характеристики фер-
роэлектрических и пьезоэлектрических материалов 
в терминах их доменной морфологии с нанометро-
вым пространственным разрешением в разных ус-
ловиях и при разных температурах.

Принцип работы СМП основан на контактной АСМ – 
методе сканировании образца, когда зонд находит-
ся в постоянном контакте с поверхностью образца 
при поддерживаемой обратной связью величине 
силы взаимодействия. 

В процессе сканирования между проводящим зон-
дом и образцом прикладывается переменное на-
пряжение, приводящее в зависимости от доменной 
структуры к вертикальным и латеральным колеба-
ниям поверхности образца под зондом.

Это позволяет изучать геометрию доменов, их ди-
намику, локальные пьезоэлектрические коэффи-
циенты и направления поляризации с простран-
ственным разрешением в десятки нанометров, что 
определяется радиусом АСМ зонда.

Со времени первой разработки этой методики 
Guthner и Dransfeld в 1991 [1] СМП стала широко ис-
пользуемой методикой для ферро- и пьезоэлектри-
ческих исследований кристаллов.

Множество кристаллических материалов, в струк-
туре которых отсутствует центр симметрии, были 
изучены в терминах пьезоэлектрической доменной 
структуры и динамики [1-4]: цирконат-титанат свин-
ца, триглицинсульфат, BiFeO3 и т.д.

Любой материал с нецентросимметричной струк-
турой способен демонстрировать пьезоэлектриче-
ские свойства.

Прыжковая Силовая микроскопия пьезоотклика: 
комплексное изучение биопьезоэлектриков
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Представлен новый подход к комплексному анализу рельефа и пьезоэлектрических 
свойств мягких и хрупких образцов. Новая методика атомно-силовой микроскопии, 
именуемая Прыжковой (HybriD) Силовой микроскопией пьезоотклика, позволяет про-
водить одновременное неразрушающее исследование морфологии поверхности, ото-
бражение количественных наномеханических характеристик и доменной структуры 
ферро- и пьезоэлектриков.
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Рисунок 1. (a) модель, иллюстрирующая HD методику, (b) идеализированной 
временная кривая изгиба кантилевера во время колебательного цикла, (c) 
кривая изгиб (сила) от расстояния (FvZ), восстановленная из временного изги-
ба и вертикальных кривых расстояние-время.
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С этой точки зрения наиболее интересной областью 
является исследование электромеханической связи 
в биомедицине, где большинство изучаемых проте-
инов, полисахаридов и органелл имеют нецентро-
симметричную природу [5]. 

Пьезоэлектричество в биологических объектах было 
открыто Fukada в 1950 годах в древесных и позже в 
костных тканях [6-9]. 

Этот эффект, который возникает из электромехани-
ческой связи, был назван биопьезоэлектричеством. 
Впоследствии биопьезоэлектричество наблюдалось 
в определенных типах мускульного движения, в 
нервной системе, транспорте ионов, аминокислотах 
и т.д. [10-16], и, в результате, его обнаружение стало 
существенным для наномедицины и биомедицин-
ского применения. Однако это требует использова-

ния нового метода для исследования электроме-
ханической связи в живых системах. СМП является 
важным кандидатом для этих целей, поскольку по-
зволяет проводить измерение пьезоотклика с нано-
метровым разрешением. Но СМП непригодна для 
изучения биологических образцов, поскольку явля-
ется контактной методикой. Латеральное взаимо-
действие зонд-образец, возникающее вследствие 
постоянного контакта АСМ зонда с поверхностью, 
может быть весьма значительным, вплоть до де-
формации или разрушения мягких и хрупких мате-
риалов. 

НТ-МДТ Спектрум Инструментс вводит новый под-
ход для СМП исследований таких мягких и хрупких 
объектов, используя уменьшенное латеральное 
взаимодействие зонд-образец в HybriD Силовой 
микроскопии пьезоотклика (HD СМП).

HD СМП является расширением недавно представ-
ленной методики HybriD (HD методики) – метода 
сканирование на основе быстрых измерений сило-
вых кривых с обработкой отклика зонда в режиме 
реального времени [17]. С аппаратной точки зрения 
HD СМП реализуется с использованием нового кон-
троллера HybriD 2.0 (см. подробную спецификацию 
в Приложении).

В HD методике образец или зонд АСМ совершает 
вертикальные колебания с частотой значительно 
ниже резонансных частот кантилевера и пьезоска-
нера. Поскольку острие зонда и образец взаимо-
действуют друг с другом в каждом цикле, зонд 
периодически приходит в контактное состояние, и 

кантилевер изгибается в соответствии с величиной 
взаимодействия зонд-образец.

Эта последовательность состояний с идеализиро-
ванными профилями изгибов зондового датчика 
представлены на Рисунках 1a-с.

При уменьшении расстояния зонд-образец форма 
кантилевера сначала остается неизменной на уров-
не базовой линии (точка 1), затем он изгибается 
под действием капиллярных или адгезионных сил 
(точка 2). При дальнейшем сближении с образцом 
доминируют отталкивающие сила зонд-образец, 
кантилевер изгибается кверху, пока не достигнет за-
данного значения (точка 3), выбранного для работы 

обратной связи. Это Z-точка возврата в 
каждом цикле.

Когда образец и острие зонда начина-
ют отделяться, зонд может испытывать 
сильное адгезионное взаимодействие, 
отображаемое ямой (точка 4), прежде 
чем он полностью оторвется от образца, 
и кантилевер восстановит состояние, 
соответствующее базовой линии (точ-
ка  5).

Временная кривая изгиба содержит 
массу полезной информации, которая 
может быть обнаружена, также отобра-
жается во время латерального сканиро-
вания и используется для извлечения 
количественных локальных свойств 
образца: наклоны кривых подвода и 
отвода в контактной части цикла соот-
носятся с модулями упругости (и могут 
быть пересчитаны в количественные 
локальные модули Юнга); ямы притя-
жения на участках подвода и отвода 
могут быть применены для измерений 

a)

с)b)



3

Рисунок 2. Принцип работы HD СМП

адгезии базовые линии могут быть подвержены 
влияниям дальнодействующих электростатических 
и магнитных сил, которые могут быть зарегистри-
рованы зондами с проводящими или ферромагнит-
ными покрытиями соответственно. Эти хорошо из-
вестные особенности временных изгибных кривых 
и соответствующих кривых сила-Z (FvZ, Рисунок 1c) 
использовались в течение длительного времени в 
контактном методе АСМ исследований [18, 19]. FvZ 
или силовые кривые в контактном методе обычно 
снимаются в диапазоне частот 0.1 – 10 Гц, что значи-
тельно ограничивает их применение.

Это препятствие преодолевается в HD методике, 
где быстрое получение данных позволяет в режи-
ме реального времени проводить сбор, анализ и 
отображение данных, записанных в килогерцо-
вом частотном диапазоне. Кроме того, вариации 

изгиба в различных частях цикла колебаний могут 
быть обнаружены и обработаны независимо друг 
от друга в режиме реального времени. Одной из 
особенностей HD методики является возможность 
использования «временного окна» для измерений: 
возможность подключения напряжения питания 
переменного или постоянного тока, записи и обра-
ботки сигнала в заданной части цикла колебаний. 

Эта особенность позволяет, например, исследовать 
проводимость углеродных нанотрубок приложе-
нием постоянного напряжения и детектированием 
тока зонд-образец во «временном окне», соответ-
ствующем контакту зонда с образцом (область 2-4 
на Рисунке 1b) [20].

Методика HD СМП также базируется на использова-
нии «временного окна» (Рисунок 2).

В определенном пользователем «временном 
окне», относящемся к области контакта зонд-об-
разец, между проводящим покрытием зонда и ис-
следуемым объектом прикладывается переменное 
напряжение VAC , которое вызывает механические 
колебания образца под зондом, зависящие от ло-
кальной поляризации. 

Соответствующие вертикальные (сигнал DFL) и 
латеральные (сигнал LF) перемещения кончика 
АСМ зонда записываются в заданном «временном 
окне» и обрабатываются для получения амплиту-
ды и фазы сигналов. Амплитуды сигналов DFL и LF 
характеризуют локальные пьезоэлектрические ко-

эффициенты материалов, в то время как фазовые 
сигналы предоставляют информацию о локальных 
направлениях поляризации.

Полная кривая DFL(t) каждого цикла методики 
HybriD используется также для вычисления измене-
ния рельефа, силы адгезии, модулей упругости.

Таким образом, HD СМП за один цикл измерений 
дает комплексную информацию о свойствах образ-
ца, и в то же время делает измерения неразрушаю-
щими за счет отрыва зонда от образца на каждом 
HybriD цикле колебаний.
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РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ. КОЛЛАГЕНОВЫЕ МАТРИЦЫ

Одним из самых интересных биоматериалов, де-
монстрирующих пьезоэлектричество, являются 
коллагеновые фибриллы – основной строительный 
компонент костей, зубов, стромы роговицы и кро-
веносных сосудов. Коллаген состоит из ориентиро-
ванных полярных молекул белка (фибрилл) [21], 
которые формируют прочную органическую кри-
сталлическую матрицу. Пьезоэлектрические свой-
ства единичных фибрилл коллагена были недавно 
изучены с нанометровым разрешением [22,23]. 
Несмотря на этот успех, научная проблема любого 
исследования пьезоотклика коллагеновой матрицы 
все еще сложна.

Основным препятствием для традиционных кон-
тактных СМП измерений этих структур является 
наличие шероховатых поверхностей, где вариации 
высоты достигают почти одного микрометра. Это 
приводит к залипанию АСМ зондов на одиночных 
фибриллах, и как следствие, к сильному искажению 
рельефа и отображения пьезоотклика.

Было обнаружено, что благодаря принципу работы 
методика HD СМП является прекрасным способом 
изучения коллагеновой матрицы, образцы которой 
были представлены FibraliSgn Corporation, разра-
ботавшей уникальный метод нанесения животного 
коллагена на стеклянную подложку [24].

Рисунок 3. HD СМП изображения коллагеновой матрицы животного. Размер 
изображения 15х15 мкм. Использовался АСМ зонд NT-MDT SI Etalon HA_HR / 
W2C + с жесткостью 14 Н/м. Образец представлен M. Paukshto, Fibralign Corp.

a) b)

Рельеф Латеральная СМП, фаза

c) d)

Адгезия Е модули

Рисунок 3 иллюстрирует результаты HD 
СМП исследования матрицы коллагена I 
типа, выделенной из бычьей роговицы. 
Измерения проводились с приложени-
ем к проводящему зонду переменного 
тока с напряжением 8 В и частотой 280 
кГц, использовались АСМ зонды NT-MDT 
SI Etalon HA_HR / W2C + с жесткостью 14 
Н / м. Контраст в (а) охватывает измене-
ние высоты в диапазоне 0-800 нм. Лате-
ральная СМП фаза в (б) демонстрирует 
распределение доменов, более темные 
и более яркие участки соответствуют 
разным направлением поляризации.

Адгезия в (c) отображает силу адгезии 
зонд-образец, более яркие участки со-
ответствуют большей адгезии. Е модули 
в (d) отображают Е модули коллагеновой 
матрицы, более яркие участки соответ-
ствуют большим значениям Е модулей.

a) b)

c) d)

Недавно были обнаружены пептидные нанотруб-
ки (ПНТ), самоорганизованные из мономеров 
дифенилаланина, демонстрирующие сильные 
пьезоэлектрические свойства. Холкин и др. проде-
монстрировали латеральный СМП контраст и высо-
коэффективный пьезоэлектрический коэффициент 
d15, по меньшей мере, 60 мкм/В [25] (для нанотру-
бок диаметром 200 нм), что является самым высо-
ким значением для известных биопьезоэлектриков.

Вместе с собственной биосовместимостью и чрез-
вычайно высоким модулем упругости для молеку-

лярных кристаллов это делает ПНТ дифенилаланина 
очень перспективными материалами для разработ-
ки пьезонаноустройств, которые потенциально со-
вместимы с тканями человека.

ПНТ являются сложными образцами для тради-
ционного контактного СМП иссследования вслед-
ствие их хрупкости и слабой связи с подложкой. В 
результате в литературе нет СМП изображений на-
нотрубок без нарушений. Между тем недавно были 
продемонстрированы неразрушающие HD СМП ис-
следования тонких ПНТ (около 10 нм в диаметре) 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ. ПЕПТИДНЫЕ НАНОТРУБКИ
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Рисунок 4. Неразрушающее отображение электромеханических свойств дифенилаланиновых нанотрубок, полученное 
с применением HD СМП. Размер скана 7×7 мкм. Образец представлен Dr. A. Kholkin, University of Aveiro, Portugal.

c)

ЛСМП Фаза

a)

Рельеф

a) b)

ЭСМ Фаза

b)

другого типа с представлением информации о ре-
льефе, адгезии и модуле Юнга [20]. Изучение моду-
ля Юнга этих структур также представляет большой 
интерес, поскольку ранее измеренные значения 
различными методами варьируются от 9 до 32 ГПа. 
Также, насколько нам известно, нет данных с карта-
ми механических свойств.

Поэтому было логично применять HD СМП к ПНТ 
дифенилаланина для измерения пьезорезонанс-
ных, механических и электростатических свойств. 
На рисунках 4 и 5 показаны полученные данные: од-
новременно измеренные рельеф, латеральные пье-
зорезонансы, карты деформации, карты адгезии и 
электростатических свойств трубок диаметром ме-
нее 100 нм. Измерения проводились на АСМ ВЕГА 
производства НТ-МДТ СИ с использованием зонда 
NSG30/TiN. Изображение фазы Латеральной СМП 
демонстрирует ПНТ с противоположным направ-
лением поляризации, соответствующим пьезоэ-

лектрической постоянной d15 (вертикальное элек-
трическое поле и поляризация, параллельная оси 
трубки).

На карте деформации показано неоднородное рас-
пределение жесткости нанотрубок. Это было свя-
зано с изменением внутреннего диаметра трубки. 
Поскольку ни одна из стандартных моделей меха-
нической контактной механики (Hertz, DMT, JKR и т. 
Д.) не описывает взаимодействие зонд-нанотрубка, 
для количественного определения поперечного мо-
дуля Юнга применялось моделирование МКЭ. По-
лученное значение 29 ± 1 ГПа совпадает с ранее из-
меренными методами наноиндентирования и АСМ 
спектроскопии [26].

Все HD СМП исследования дифенилаланино-
вых ПНТ опубликованы и обсуждены в журнале 
Ultramicroscopy [27].

Рисунок 5. Неразрушающее отображение электромеханических свойств дифенилаланиновых нанотрубок, полученное 
с применением HD СМП. Размер скана 8×8 мкм. Образец представлен Dr. A. Kholkin, University of Aveiro, Portugal.
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ЗАКЛЮЧНИЕ

Этот Пример применений демонстрирует новый 
подход для неразрушающих комплексных иссле-
дований мягких и хрупких пьезоэлектриков. HybriD 
Силовая микроскопия пьезоотклика была успешно 
применена для одновременных исследований ре-
льефа, пьезоотклика, адгезии и модуля упругости 
сложных биообразцов – коллагеновой матрицы 
стромы роговицы и самоорганизующихся дифени-
лаланиновых пептидных нанотрубок [27].
В первый раз продемонстрирована возможность 
изменений температуры образца в процессе изме-

рений пьезоотклика. HybriD Силовая микроскопия 
пьезоотклика открывает новые горизонты для при-
менений атомно-силовой микроскопии в области 
биопьезоэлектриков и других областей, где обыч-
ная СМП неприменима.
Хороший пример комплексных исследований, 
включая исследования механических, электрофи-
зических, пьезо- и ферроэлектрических свойств, 
приведен в работе [28]. Изучались композитные 
материалы на основе сополимера P(VDF-TrFe) с на-
полнителями из ниобата лития.

В настоящее время большой интерес представляет 
изучение температурной динамики ферро- и 
пьезоэлектрических доменов. Поскольку принцип 
работы АСМ позволяет проводить измерения 
при различных температурах образца, СМП в 
настоящее время широко используется для такого 
типа исследований. Самым большим недостатком 
традиционной СМП является то, что измерение 
рельефа основано на использовании изгиба 
кантилевера в качестве параметра обратной связи.

В результате любое изменение температуры 
образца вызывает паразитный дрейф кантилевера 
и, как результат, искажает полученное 
изображение. Напротив, принцип работы HD СМП 
допускает компенсацию дрейфа в каждой точке 
сканирования: входной сигнал петли обратной 
связи равен не изгибу кантилевера, а разнице 

между максимальным изгибом кантилевера в 
колебательном цикле и базовым уровнем.
Одним из модельных образцов для изучения 
температурной динамики сегнетоэлектрических 
свойств является кристалл триглицина сульфата 
(TGS). Хотя примитивная ячейка TGS состоит из 
более чем 100 атомов, природа спонтанной 
поляризации очень проста. Этот образец 
использовался для демонстрации способности 
непрерывного измерения пьезорезонанса при 
изменении температуры. Образец TGS был измерен 
с чрезвычайно высоким для АСМ значением 
температурного градиента: > 0,1 °C / сек. Результат 
на рисунке 6 демонстрирует динамику морфологии 
домена, когда значение температуры проходит 
через точку Кюри. Хотя паразитный температурный 
дрейф кантилевера составлял более 100 нм 
(рис.  6с), измерения рельефа и СМП верны.

Рисунок 6. In situ HD СМП изучение фазового пере-
хода второго рода кристалла триглицина суль-
фата. Размер скана 15×27 мкм. 
Образец представлен Dr. R. Gainutdinov, Institute of 
Crystallography of RAS, Russia.
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РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ. ИССЛЕДОВАНИЯ ПЬЕЗООТКЛИКА С ОДНОВРЕМЕННЫМИ 
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Рисунок 7. In situ HD СМП исследование фазово-
го перехода второго рода кристалла тригли-
цина сульфата. Размер скана 15×15 мкм. Обра-
зец представлен Dr. R. Gainutdinov, Institute of 
Crystallography of RAS, Russia.

Свежесколотый кристалл TGS был измерен также 
вблизи точки Кюри для наблюдения in situ обра-
зования доменной структуры. Было показано, что 
вблизи точки Кюри возникает квазипериодическая 
структура домена, за которой следует хорошо из-
вестная овальная доменная структура (рис. 7). Дан-
ные были получены с использованием АСМ ВЕГА 
(НТ-МДТ СИ) и зондовых датчиков NSG30/TiN.
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Контроллер HybriD

Параметр Значение

Высокоскоростные АЦП 2 × 20 МГц, 16 бит
Высокоточные АЦП 4 × 1 МГц, 18 бит

ЦАП-ы 20 x 16 бит 1 МГц
2 x 12 бит 20 МГц

ПЛМ 120 MHz, Floating Point
DDS (прямой цифровой синтез частоты) 2 × 20 МГц, с плавающей запятой
Полоса СД 4 МГц

Высоковольтный усилитель

+/-150 В, скорость нарастания 32 В/мксек 
(ограничение до 33 кГц при 150 В) 
малосигнальная  ширина полосы 500 кГц при 
амплитуде < 10 В

Максимальное количество кривых в секунду Не менее 10000, ограничивается только 
резонансной частотой Z сканера

ФАПЧ

Реализованные режимы Самовозбуждения, постоянной амплитуды, 
постоянного возбуждения

Разрешение 0,3 Гц при 10 кГц ШП; 0,02 Гц при 600 Гц ШП
ШП демодуляции 500 кГц
Фазовращатель 0 – 360˚ (20 бит); шаг 0,34 миллиградуса
Анализ спектра Амплитуда, фаза
Безопасность зонда Да
Выходная модуляция Размах 10 В, разрешение 15 мВ
Входной сигнал 10 кГц - 1 МГц; 70 мВ - 10 В

Типовой

PC интерфейс USB 2.0, Ethernet
Интерфейс  SDK Labview
Источник питания 100-240 В (50/60 Гц)

Набор методик

HybriD mode, HD QNM, HD PFM, HD ESM, HD KPFM, HD SRI, HD MFM

Приложение


