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Электросиловая микроскопия (ЭСМ) – специальный режим атомно-силовой мик-
роскопии (АСМ), позволяющий получать информацию о градиенте электрическо-
го поля над поверхностью образца, а также о величине и знаке локализованных на 
ней зарядов [1, 2]. ЭСМ может применяться для проверки качества контактов и поис-
ка дефектов в электрических схемах, обнаружения связанных зарядов, чтения и запи-
си информации посредством изменения расположения зарядов на поверхности [3, 4]. 
В данной работе режим ЭСМ использован для наблюдения особенностей отдельных 
наночастиц.

Контроль и измерения

Обычно ЭСМ используется 
для исследований на масштабах 
~100 нм – 1 мкм. Описаны лишь 
единичные примеры ее приме-
нения для изучения нанораз-
мерных объектов [1, 2, 5, 6]. В час-
тности, остается открытым воп-
рос о том, какую информацию 
об одиночных наночастицах 
на подложке можно получить, 
исходя из данных ЭСМ. В силу 
данного обстоятельства провер-
ка применимости метода для оп-
ределения свойств объектов на-
нометрового размера остается 
актуальной задачей, т. е. важно 
знать, насколько информативен 
сигнал, который можно зарегис-
трировать в режиме ЭСМ от от-
дельной наночастицы.

Две особенности ЭСМ ослож-
няют поиск ответа на этот воп-
рос.

Во-первых, получение кор-
ректных данных в режиме ЭСМ 
требует аккуратного выбора на-
строек и параметров сканиро-
вания, поскольку общеприня-
того алгоритма для этих целей 
не существует. По этой причи-
не необходима разработка про-
токола проведения эксперимен-

та, позволяющего получать кор-
ректные и воспроизводимые ре-
зультаты.

Во-вторых, ЭСМ обычно ис-
пользуется как качественный 
метод, а получение количест-
венных данных требует исполь-
зования полуэмпирических рас-
четных моделей [1, 7, 8], которые, 
хотя и применимы для некото-
рых конкретных систем, не уни-
версальны и очень сложны.

В ряде исследований, напри-
мер, в наноэлектронике и на-
нобиобезопасности, возника-
ет необходимость идентифи-
цировать одиночные наночас-
тицы, причем часто опреде-
ление их химического соста-
ва и структуры не так важны, 
как принципиальная возмож-
ность регистрации разницы 
между ними. Проведенные эк-
сперименты свидетельствуют, 
что ЭСМ позволяет в некото-
рых системах различать нано-
объекты одного размера из раз-
ных материалов.

В представленной работе ис-
следована модельная система – 
бактериофаги и наночастицы се-
ребра, имеющие одинаковый раз-
мер, находящиеся на одной под-
ложке. На примере этой системы 
предложен способ оптимального 

выбора параметров сканирова-
ния. Показано, что чувствитель-
ность ЭСМ достаточна, чтобы за-
регистрировать разницу в элек-
трических свойствах наночастиц 
из разных материалов.

Методы и материалы
В работе использованы на-

ночастицы серебра лекарс-
твенного препарата «Арговит» 
и бактериофаги EL Pseudomonas 
aeruginosa. Суспензия первых 
содержит наночастицы сереб-
ра с концентрацией 10 мг / мл, 
стабилизированные хитозаном 
[9], причем перед эксперимен-
том суспензия разводилась дис-
тиллированной водой в 10 раз. 
Бактериофаг EL Pseudomonas 
aeruginosa выделен из природ-
ного водоема в Московской об-
ласти и относится к группе опи-
санных ранее гигантских ФКZ-
подобных фагов семейства 
Myoviridae [10].

Бактериофаги и наночастицы 
серебра на графите исследова-
ны методом АСМ по отдельнос-
ти и в смеси. Для приготовления 
образца капля суспензии иссле-
дуемого материала объемом 20–
30 мкл была помещена на графит 
на 1–2 мин, и затем жидкость уда-
лялась потоком воздуха. В случае 
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наночастиц серебра после их на-
несения образец отмывался дис-
тиллированной водой 5 мин, 
а для бактериофагов, чтобы из-
бежать осмотического шока, – 
не более 10 с. Система из бакте-
риофагов и наночастиц готови-
лась последовательным нанесе-
нием на одну и ту же графито-
вую подложку сначала наночас-
тиц, а затем бактериофагов.

Образц ы исс ледова лись 
на АСМ Solver PRO (ЗАО «Нано
технология МДТ») в конфигура-
ции «сканирование образцом» 
при диапазоне перемещения 
сканера 3×3×1,3 мкм3. Для по-
лучения изображений микро-
рельефа использовались канти-
леверы NSG01S, а для измере-
ний в электросиловом режиме – 
кантилеверы NSG01 / Pt с прово-
дящим покрытием из платины, 
и в последнем случае подложка 
заземлялась.

Перед получением изобра-
жения измерялась абсолютная 
амплитуда колебаний кантиле-
вера, а также проводилась ка-
либровка фазы. Для этого об-
ратная связь размыкалась и ус-
танавливалась фаза, равная 90°. 
Такая калибровка выполнялась 
для АСМ и ЭСМ.

Для выбора оптимальных па-
раметров сканирования осу-
ществлялась следующая проце-
дура. Сначала проводилось ска-
нирование поверхности в по-
луконтактном режиме и режи-
ме фазового контраста. Затем 
микроскоп переводился в ре-
жим ЭСМ, однако подаваемое 
на кантилевер напряжение вы-
биралось равным нулю (V = 0). 
После этого была получена се-
рия изображений при постепен-
ном увеличении расстояния z 
между зондом и образцом с ша-
гом 10–15 нм.

При малом z возникало не-
контролируемое механическое 
взаимодействие между канти-
левером и образцом, приводив-
шее к появлению фазового кон-
траста. При постепенном уве-
личении z подбиралось его ми-
нимальное значение, когда фа-
зовый сигнал, регистрируемый 
над лежащими на подложке 
объектами, оказывался на уров-
не шума (0,1°). Обычно это зна-

чение z оказывалось около ~30–
50 нм. Затем снималась серия 
изображений при фиксирован-
ном значении z и разных вели-
чинах напряжения V.

Результаты
Перед тем как проводить из-

мерения в режиме ЭСМ, нано-
частицы серебра и бактериофа-
ги были охарактеризованы неза-
висимо. На рис.1 представлено 
АСМ-изображение наночастиц 
серебра на графите. По серии 
изображений измерен средний 
диаметр наночастиц, составив-
ший 22±12 нм (среднее ± сред-
нее квадратичное отклонение 
результата наблюдения).

Получены также АСМ-изоб-
ражения бактериофагов EL 
Pseudomonas aeruginosa. У каж-
дого из них хорошо различи-
мы головка и хвост: типичный 
диаметр головки фага (высота 
над подложкой) от 30 до 55 нм, 
диаметр хвоста 19±3 нм, а его 
длина – от 150 до 190 нм (рис.2). 
Головка бактериофага имеет ла-
теральный размер 150–200 нм, 
у некоторых бактериофагов 
удавалось различить базальную 
пластинку.

На смеси бактериофагов 
с наночастицами на графите 
проводились измерения в ре-
жиме ЭСМ. На рис.3 представ-
лено изображение бактерио-
фага и нескольких наночастиц. 
Видно, что бактериофаг и час-
тица, через которую проведено 
сечение, имеют одинаковую вы-
соту. На графике сечения, по-
лученном при втором проходе, 
видно, что сдвиги фазы колеба-
ний кантилевера над наночас-
тицей и бактериофагом различ-

ны. Чтобы исключить влияние 
конкретного зонда и проверить 
воспроизводимость результата, 
регистрация эффекта осущест-
влялась четырьмя кантилевера-
ми в разных точках образца.

Разница в величине сдвига 
фаз над бактериофагом и на-
ночастицей связана с различи-
ем в их электрических свойст-
вах. Хотя абсолютная величина 
сдвигов фазы менялась вне за-
висимости от особенностей кон-
кретного кантилевера, над бак-
териофагами такой сдвиг всегда 
оказывался меньше, чем над на-
ночастицами того же размера.

Фазу колебаний над кон-
кретными объектами удоб-
но измеря т ь  от нос и те л ь-
но сдвига фазы над подлож-
кой. Например, на сечении 
(рис.3) сдвиг фазы над бакте-
риофагом j1 = -0,6°, а над на-
ночастицей – j2 = -1°. Было ис-
следовано, как эти величи-
ны зависят от прикладывае-

Рис.1. �А С М - и з о б р а ж е н и е 
наночастиц из препара-
та “Арговит” (график 
сечения, проведенного 
вдоль белой линии)

Рис.2. �Изображения бактериофага EL Pseudomonas aeruginosa: 
трехмерное (слева) и двумерное (справа)



40

Контроль и измерения

мого на втором проходе на-
пряжения между кантилеве-
ром и образцом, для чего сня-
та серия изображений при 
значениях напряжения от  
-6 до 6 В. Значения, получен-
ные над тремя бактериофа-
гами и тремя наночастицами, 
представлены на рис.4. Видно, 
что при одинаковой высоте 
объектов над подложкой (30–
35 нм) сдвиг фазы над наночас-

тицами серебра всегда больше, 
чем над бактериофагами.

Таким образом, ЭСМ позво-
ляет экспериментально пока-
зать, что наблюдаемые наночас-
тицы (частицы серебра и голо-
вки бактериофагов), имеющие 
одинаковый размер, обладают 
различными электрическими 
свойствами.

Каждый из шести наборов 
данных (рис.4) хорошо аппрок-

симируется параболой, причем 
величина достоверности аппрок-
симации R2 – 0,99–0,999. На рис.4 
приведены две такие параболы: 
для бактериофага, у которо-
го значение |j| максимально, 
и для наночастицы, у которой 
|j| минимально. Эти параболы 
отделяют закрашенные разны-
ми цветами области: в верхней 
лежат точки, полученные при 
измерениях сигнала над бакте-
риофагами, в нижней – над на-
ночастицами. Поскольку облас-
ти не перекрываются, можно ут-
верждать, что величина сигнала 
ЭСМ позволяет отличить голо-
вки бактериофагов от наночас-
тиц серебра.

Положение парабол в общем 
случае зависит от используемого 
кантилевера (формы иглы и ка-
чества проводящего покрытия) 
и параметров сканирования (ам-
плитуды колебаний, высоты вто-
рого прохода и т. п.). При фикси-
рованных параметрах сканиро-
вания и для конкретного канти-
левера такая диаграмма позво-
ляет на основании изображения, 
полученного в режиме ЭСМ, раз-
личать объекты из разных мате-
риалов (в обсуждаемом случае – 
органическую головку бактерио-
фага, состоящую из белка и нук-
леиновой кислоты, и наночасти-
цу серебра).

На основании проведенных 
экспериментов можно утверж-
дать, что протокол измерений 
в режиме ЭСМ (сначала выби-
ралась высота второго прохо-
да, затем снималась серия изоб-
ражений при разных напряже-
ниях) позволяет не только по-
лучить данные, но и математи-
чески подтвердить их коррект-
ность при измерении зависимос-
ти сдвига фаз от напряжения.

Следует отметить, что обыч-
но изображение при сканирова-
нии в режиме ЭСМ, получаемое 
на втором проходе, коррелирует 
с изображением микрорельефа 
[5, 11], поскольку неоднороднос-
ти электрических свойств повер-
хности связаны с особенностями 
микрорельефа. Таким образом, 
сигнал, регистрируемый на вто-
ром проходе, зависит не только 
от электрических свойств объек-
та на подложке, но и от его фор-

Рис.3. �Топографическое изображение (а) и ЭСМ-изображение 
( б) бактериофага и наночастиц серебра. Внизу показа-
ны графики сечений вдоль выбранных линий (второй 
проход сделан на расстоянии 50 нм над подложкой при 
потенциале на кантилевере 3 В)
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мы и размеров. В данной рабо-
те экспериментально показано, 
что объекты одного размера, со-
стоящие из разных материалов, 
дают разные сигналы в режиме 
ЭСМ.

При изотропной поляризу-
емости образца и отсутствии 
связанных на поверхности за-
рядов регистрируемый в режи-
ме ЭСМ фазовый сигнал квад-
ратично зависит от напряже-
ния между кантилевером и об-
разцом [1, 2, 11]; линейная зави-
симость фазы от напряжения, 
связанная с локализованными 
на нем зарядами, наблюдалась 
только в отдельных работах 
[1]. Квадратичная зависимость 
фазы колебаний кантилеве-
ра от напряжения приводит к 
тому, что разность фаз колеба-
ний над любыми объектами (на-
пример, над подложкой и нано-
частицей) зависит от напряже-
ния также квадратично. Для 
бактериофагов и наночастиц 
это наглядно проиллюстриро-
вано на рис.4. Параболическая 
зависимость сигнала от напря-
жения является одновремен-
но доказательством отсутствия 
связанных зарядов и критери-
ем корректности получаемых 
результатов.

Принципиальным недо-
статком АСМ, ограничиваю-
щим его применение, являет-
ся невозможность идентифи-
кации материала, из которого 
состоят исследуемые объекты. 
Поэтому альтернативные мето-
дики и режимы, позволяющие 
отличить друг от друга близ-
кие по морфологии, но разные 
по химической природе объек-
ты, чрезвычайно востребова-
ны. Полученный в данной рабо-
те результат позволяет утверж-
дать, что именно для этих объ-
ектов целесообразно использо-
вание ЭСМ. Рассматриваемый 
метод представляет существен-
ный интерес как  для микро-
электроники [4], так и при ре-
шении задач биобезопасности, 
например, при идентифика-
ции техногенных наночастиц, 
попавших в живые организмы. 
Для решения последней задачи 
требуется обнаружить наночас-
тицы, внедренные в биологичес-
кий матрикс [12]. Полученный 

результат хорошо согласуется 
с данными о возможности об-
наружения методом ЭСМ угле-
родных нанотрубок в полимер-
ной матрице [6].

В целом, наблюдавшаяся в 
режиме ЭСМ квадратичная за-
висимость сдвига фазы от на-
пряжения согласуется с обсуж-
даемыми моделями взаимо-
действия между кантилевером 
и образцом [1, 2, 11]. Величина 
сигнала в режиме ЭСМ (1–5°) 
обычно в 10 раз выше уровня 
шума (0,1–0,2°). Если отметить 
на диаграмме «фаза-напря-
жение» измеренные в режиме 
ЭСМ величины, то можно вы-
делить две неперекрывающие-
ся области: в одной из них рас-
положены сигналы от головок 
бактериофагов, в другой – от 
наночастиц серебра того же 
размера. Таким образом, ме-
тод ЭСМ позволил уверенно 
различить биологические и 
металлические наночастицы 
одного размера. Это дает воз-
можность расширить спектр 
применений ЭСМ для реше-
ния задач нанобиобезопаснос-
ти, материаловедения и нано-
электроники.
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ржке Министерства образования 
и науки Российской Федерации  
(Госконтракты 01.648.11.3003 
и П255) и Российского фонда 
фундаментальных исследова-
ний (проекты 09-04-00307-а и  
10-04-01574-а).
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