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摘要：原子力显微镜是表征材料微观力学性质的重要手段，基于原子力显微镜的纳米力学测

试技术凭借其无损、快速、高分辨的面扫信息得到广泛的关注和应用。该案例以原子力显微

镜纳米力学表征中的主要方法：压痕法和双模纳米力学法为基础，探究薄膜/基底材料与多

层二维材料杨氏模量测定过程中的影响因素，分析了基底硬度、二维材料厚度以及环境湿度

对两种纳米力学表征结果的影响，为研究适用于纳米材料微观力学的测定提供参考。该案例

已发表在电子显微学报[1]。 
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原子力显微镜是表征材料微观尺度下弹性模量和粘附力等力学性质的重要手段，纳米力

学性质的测定对于了解材料的变形机制和应用前景至关重要[2]。基于原子力显微镜的纳米力

学测试技术凭借其无损、快速、高分辨的面扫信息得到广泛的关注和应用。目前，基于原子

力显微镜的纳米力学表征方法主要包括压痕法和双模纳米力学法。PeakForce QNM 是布鲁

克原子力显微镜具备的一种定量纳米力学性能测试模式，是一种基于压痕模式的纳米力学测

试方法，能够以相同的空间分辨率同时表征样品的形貌和机械性质[3-4]，得到样品表面的弹

性模量、粘附力、能量耗散以及压痕的分布图。调幅-调频原子力显微镜（AM-FM AFM）

是一种牛津原子力显微镜商业化的双模纳米力学表征手段，能够同时表征材料的形貌和纳米

力学特性。调幅（AM）是指探针在较低频率下工作，用于轻敲模式成像；调频（FM）是

指探针在二阶共振频率下工作，利用悬臂梁的频率和相位测量针尖与样品的相互作用力，通

过数学模型拟合，得到样品的力学机械性质[5-7]。 

Smolyakov 等研究了 PeakForce QNM 模式下机械模量值测定的影响因素，发现模量的

测试结果与压痕载荷和形变量有关[3]。对于二维材料，由于其结构与厚度的特殊性，原子力

纳米压痕法的测试结果会随针尖压入深度而发生改变，受到基底与材料本身的形貌特征影响

[8]。研究人员对双模力学模式下探针的动力学行为进行分析，发现测试过程中探针在引力区

或斥力区这两种不同的状态下，样品的力学性能测试结果存在差异[9]，斥力区成像较引力区

而言更为稳定，但施加的力较大，样品容易受到损伤[10]。 

因而，两种测试方法在表征纳米杨氏模量时，结果都会受到多种测试条件的影响，两者

具有不同的适用范围。为了在表征时得到更准确的结果，本案例对于同一种材料两种测试方

法进行了比较，以更好的理解它们的适用条件。 

本案例基于原子力显微镜的压痕模式与双模纳米力学模式两种纳米力学表征方法，探究

基底、厚度以及环境湿度对模量测试结果的影响，为薄膜/基底材料、多层二维材料等复合

材料的力学性能表征方法的选择提供参考。 

1 实验方法 

1.1 样品制备 

将一定浓度的含蒽聚合物 P(An-BA)作为表层旋涂在 PDMS 柔性基底表面和硅片上，

利用 365 nm 波段的紫外光来调控蒽的光二聚动态反应，通过控制光的照射时间，得到不同

交联程度的薄膜[11-12]。三角晶体结构在硅片上自组装，形成不同厚度的六角形晶体样品[13]。 

1.2 实验方法 



采用两种不同的力学表征模式测量交联薄膜样品和六角形晶体样品的弹性模量。测试选

择了布鲁克公司原子力显微镜（Dimension Icon）的 PeakForce QNM 模式，以及牛津公司原

子力显微镜（MFP-3D）的双模纳米力学模式（AM-FM）。选用共振频率为 150 kHz、弹性

系数为 9 N/m 的硅探针，型号为 Olympus-AC200TS-R3。数据处理使用仪器自带软件

NanoScope Analysis 1.8 和 AR 16.25.226，利用 DMT 模型计算杨氏模量。 

2 结果与讨论 

2.1 不同力学模式下基底对模量表征的影响 

在薄膜/基底结构的压痕力学测试中，弹性场是一个会延伸到基底中的长程场，不仅限

于薄膜本身[14]，因此，基底的机械力学特性也会影响薄膜的模量测试结果。Assimina 等发

现，在相同的压痕深度下，基底的杨氏模量大于薄膜时，薄膜模量的测试结果偏大，基底的

杨氏模量小于薄膜时，测试结果则偏小[15]。因此，本文选择了 PDMS 和硅片这两种硬度有

较大差异的基底，探究其模量测试结果。 

两种不同的力学表征模式下，基底对样品模量的影响不同。含蒽聚合物在 365 nm 的紫

外光照射下发生二聚交联，随着光照时间增加，形成模量递增的刚性薄膜，测量得到薄膜厚

度为 200 nm。压痕模式（PeakForce QNM）下，控制压痕深度为 5 nm，如图 1 所示，不同

交联程度的薄膜力学测试结果在 PDMS 和 Si 基底上存在较大差异，PDMS 基底上不同交联

程度的薄膜模量测试结果差异不大，数值介于 300~500 MPa 之间，而 Si 基底上模量值则呈

现明显上升趋势，且数值与 PDMS 基底上的测试结果相比，表现出 2~4 倍左右的差距，具

体数值见表 1。这说明，在压痕模式下，基底对薄膜弹性模量测试的影响较为明显。Jennifer 

与 Bryan 研究了基底对薄膜模量测试结果的影响，发现基底对模量的影响取决于探针的相

对压入深度[16] ，因此作者在测试的过程中，保持了相同的压入深度，排除其对模量测试可

能产生的影响。Ranjana 等研究人员总结，压痕深度在薄膜厚度的 10%以内时，模量仅与薄

膜本身特性相关，不受基底影响[17]。但本案例发现，压痕深度未超过薄膜厚度的 10%时，

模量的测试结果仍然受到了基底的影响。PDMS 基底相对于薄膜而言非常软，模量仅为 4~8 

MPa 左右，Bischel 等的研究也曾指出，软基底会和薄膜产生协同变形，使得压痕深度及探

针与样品的接触面积被放大，造成模量测试的不准确[18]。由于 Si 基底硬度高达百 GPa，相

对于薄膜而言非常坚硬，因此在相同的压痕深度下，硬基底不会发生明显形变，因此硬基底

对模量测试的结果几乎不产生影响。 



 

图 1  PeakForce QNM 法测试薄膜在 PDMS 基底和 Si 片基底上的模量图和测量值折线图。Bar=400 nm 

a-c. PDMS 基底；d-f. Si 基底；g. 模量测量值折线图。 

Fig.1  AFM modulus diagram and line chart of the films on PDMS and Si substrates tested by PF QNM.   

a-c. PDMS Substrate；d-f. Si Substrate；g. Line chart of modulus value. 

与此同时可发现，双模力学模式（AM-FM）下，软硬度不同的基底上薄膜模量测试结

果的差异最大为 28.75%，远远小于压痕模式，如图 2 所示。双模力学模式基于轻敲模式，

利用二阶模态的高频小振幅检测样品力学性质[19]，压痕深度为 pm 尺度，因此相较于压痕模

式，利用双模力学模式测试得到的交联薄膜模量受基底硬度差异的影响更小。 

  

图 2  AM-FM 法测试薄膜在 PDMS 基底和 Si 片基底上的模量图和测量值折线图。 Bar=400 nm 

a-c. PDMS 基底；d-f. Si 基底；g. 模量测量值折线图。 

Fig.2  AFM modulus diagram and line chart of the film on PDMS and Si substrates tested by AM-FM. 

a-c. PDMS Substrate；d-f. Si Substrate；g. Line chart of modulus value. 

表 1  不同力学表征模式下薄膜的模量统计 

Table 1  Modulus statistics of the film in different mechanical characterization modes 

UV illumination time Modulus tested by PeakForce 

QNM (MPa) 

Modulus tested by AM-FM (MPa) 



 PDMS 

substrates 

Si substrates PDMS substrates Si substrates 

0 min 342.42±78.00a  660.63±101.6a   576.70±41.75a 559.65±55.50a 

5 min 373.66±61.70a   881.38±112.3b   704.86±134.5a 907.54±172.0b 

10 min 435.36±79.28a   1463.33±328.4c   1357.82±229.7b  1568.77±232.5c 

为了进一步探究双模力学模式（AM-FM）下，软硬度不同的基底对模量测试的影响程

度，以紫外光照射 10min 为条件重新制备厚度为 200 μm 和 200 nm-Si 基底、200 nm-PDMS

基底交联薄膜，进行模量测试。选取厚度 200 μm 的交联薄膜作为参照，此时薄膜厚度远大

于 pm 尺度的压痕深度，模量测量的结果不受基底软硬程度的影响。同时测试了同批制备的

PDMS 基底和 Si 基底上厚度 200 nm 交联薄膜的模量数据，结果如图 3 所示，对比发现，Si

基底上 200 nm薄膜测得的模量数值与厚度 200 μm薄膜的模量测量值更接近，差异仅为 4.4%，

而 PDMS 基底上的 200 nm 薄膜的模量测量相较于 Si 基底而言，与 200 μm 厚薄膜的模量差

异略有增大，具体数值见表 2，说明双模力学模式（AM-FM）下，软基底也会一定程度的

弱化薄膜的模量，而硬基底几乎不对薄膜模量的测定产生影响，更为准确。 

 

图 3  AM-FM 法测试不同厚度交联薄膜的模量图。Bar=400 nm 

a.厚度 200 μm；b.厚度 200 nm，Si 基底；c.厚度 200 nm，PDMS 基底。 

Fig.3  AFM modulus diagram of different thickness films tested by AM-FM. 

a. 200 μm-thick film；b. 200 nm-thick film on Si substrate；c. 200 nm-thick film on PDMS Substrate. 

表 2  AM-FM 模式下不同厚度交联薄膜的模量统计 

Table 2  Modulus statistics of different thickness films in AM-FM modes 

Thickness Substrate Elastic modulus 

200 μm Si 1659.51±54.75b MPa 

200 nm Si 1586.27±50.13b MPa 

200 nm PDMS 1241.45±28.78a MPa 

2.2 不同力学表征模式下厚度对模量的影响 



纳米材料的力学性质是固体力学研究的热点问题，其中低维纳米材料力学性能表征技术

是重要的研究热点[20]。本实验使用的单晶为二维六边形片状结构，每个片晶上都呈现多层

结构，选取不同厚度的薄片进行测试。 

首先对六角形片晶的厚度进行评估，见图 4，扫描 10 μm×10 μm 范围，得到的图像左侧

亮色区域为样品，右侧暗色区域为硅片基底。图 4 a 片晶的厚度小于图 4 b，厚度差值 928 nm。 

 

图 4  a, b. 片晶与硅片基底的形貌图，Bar=2 μm；c, d. 形貌图红线处高度的剖面图。 

Fig.4  a, b. Topography of the platelets and the Si substrate；c, d. A profile of the height at the red line of the 

topography. 

进一步对两种不同厚度的片晶进行力学测试，如图 5 所示，图 5 (a, b)为 AM-FM 模式测

试得到的薄、厚片晶的模量图及直方图，图 5 (c, d)为 PeakForce QNM 模式得到的薄、厚片

晶的模量测试结果，发现即使使用同样探针测试同样的样品，不同原理测试得到的模量结果

也存在一定的差异，见表 3。AM-FM 模式测得的不同厚度片晶模量基本一致，为 2.9GPa 左

右，PeakForce QNM 模式下厚样品的模量略高于薄样品。Sokolov 等曾报道压痕深度在样品

厚度的 10%~20%时，弹性模量与样品厚度无关[21]。本案例中针尖的压入深度为 5~10 nm，

与样品厚度的 10%，即 270/360 nm 还有较大差距，但模量测试结果仍然呈现一定的厚度依

赖性。考虑到样品呈现一种多层的二维片状结构，作者认为模量的差异来源于不同厚度的二



维片晶层间的相互影响。Poot 等也报道过类似的结论，原子力纳米压痕法测试多层二维石

墨烯材料的力学特性，测试结果表明二维材料的厚度增加，其弯曲刚度和张应力随之增加，

呈现依赖关系，这种依赖关系可能与片内结构差异有关[22]。 

 

图 5  六角形片晶的模量图和相应的直方图分布。a, c. PF QNM 和 AM-FM 测试 2.7 μm 片晶的模量图及其

直方图分布(e, g)；b,d. PF QNM 和 AM-FM 测试 3.6 μm 片晶的模量图及其直方图分布(f, h)。 

Bar=400 nm 

Fig.5  AFM modulus diagram and histogram of the hexagonal platelets. a, c. AFM modulus diagram and 

histogram of the hexagonal platelets tested by PeakForce QNM(e, g)；b, d. AFM modulus diagram and 

histogram of the hexagonal platelets tested by PeakForce QNM (f, h) . 

表 3  不同力学表征模式下六角形片晶的模量统计 

Table 3  Modulus statistics of the hexagonal platelets in different mechanical characterization modes 

Thickness Modulus tested by PeakForce QNM 

(MPa) 

Modulus tested by AM-FM 

(MPa) 

2.6943 μm 2025.39±209.8a  2970.62±106.9a   

3.6330 μm 2662.38±293.4b  2962.43±315.0a    

2.3 不同力学表征模式下湿度对模量的影响 

基于原子力显微镜的纳米力学表征过程中，会受到微观毛细力作用的影响[23]。在潮湿

的环境中，探针针尖上的冷凝作用会导致悬臂梁上产生向下的毛细作用力[24- 25]。对于

AM-FM 模式来说，扫描的过程中针尖间歇式地接触样品，需要对针尖-样品间的作用力进行

准确控制，而毛细力在此过程中的影响程度最大[26]。因此，由于环境湿度不同造成的毛细

力的差异，会对 AM-FM 模式的测试过程产生影响。 



如图 6 所示，在不同的环境湿度下，AM-FM 模式的模量测试结果随着湿度的升高呈微

弱上升趋势，70%湿度下的模量相较于 30%时上升了 13%，见表 4，而 PeakForce QNM 模

式下模量结果基本趋平。此类现象在 Claesson 等的研究中也有发现，表面纳米力学与湿度

大小有关[27]。由于环境湿度不同时，样品与探针之间的毛细作用力会发生变化，Zitzler 等的

研究表明，环境湿度的增加会阻碍轻敲过程中，探针从引力区向斥力区的转变[28]，而引力

区测试结果相对斥力区较不稳定，因此出现模量数值上的波动。PeakForce QNM 模式基于

压痕原理，探针容易进入斥力区，因此受到毛细力的影响较小，测试结果不随环境湿度的变

化而波动。 

 

图 6  a-c. PeakForce QNM 法测试薄膜在不同湿度下的模量图；d-f. AM-FM 法测试薄膜在不同湿度下的模

量图；g. 两种方法模量测试值的折线图。Bar=400 nm 

Fig.6  a-c. AFM modulus diagram of the film at different humidity tested by PF QNM；d-f. AFM modulus 

diagram of the film at different humidity tested by AM-FM；g. Line chart of modulus value tested by PF 

QNM and AM-FM. 

表 4  不同力学表征模式下湿度对薄膜模量的影响 

Table 4  Effect of humidity on modulus of the film in different mechanical characterization modes 

Humidity (%) Modulus tested by PeakForce 

QNM (MPa) 

Modulus tested by AM-FM 

(MPa) 

30 852.33±40.12a  1056.77±52.84a  

50 792.71±101.8a  1065.98±96.98a  

70 835.76±91.55a  1193.98±117.1a  

3 结论 

本案例研究了基于原子力显微镜的两种纳米力学表征方法——压痕法和双模纳米力学



法，在薄膜材料与二维材料力学表征中的影响因素。实验结果表明，在薄膜/基底结构的材

料和多层二维材料的力学测试过程中，压痕法的模量测试结果受到基底硬度和样品内部结构

的影响较大，软基底会弱化薄膜的模量，复杂的层间结构会影响二维材料表面的力学响应；

另一方面，双模纳米力学法基于轻敲模式，压痕深度较小，但受到样品表面毛细力的作用较

为显著，在引力区向斥力区之间的转换受到抑制，影响模量测试的稳定性。通过对比两种纳

米力学表征方法的影响因素，发现在湿度控制的条件下，双模纳米力学法更适用于薄膜/基

底材料和多层二维材料的模量测量，且采用 Si 等硬基底得到的测量结果更为准确，为复合

材料的表面力学性能表征提供新的参考。 
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