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11.. IINNTTRROODDUUCCCCIIÓÓNN

Actualmente, diversas áreas de la física y de la inge-
niería están enfocadas en el desarrollo y aplicación
de la nanotecnología, la cual se caracteriza por uti-
lizar componentes, materiales o fases con volúmenes
en el orden de micrómetros cúbicos. Grandes retos

han sido superados y otros esperan ser resueltos. Por
ejemplo, se ha probado que el comportamiento me-
cánico de las componentes cambia cuando se reduce
su volumen, al mismo tiempo que la medición de
propiedades físicas y mecánicas se torna mucho más
complicada en volúmenes pequeños[1]. Éste es el ca-
so del módulo de elasticidad, cuyo conocimiento es

MMeeddiicciióónn ddeell mmóódduulloo ddee eellaassttiicciiddaadd eenn mmaatteerriiaalleess ddee iinnggeenniieerrííaa
uuttiilliizzaannddoo llaa ttééccnniiccaa ddee iinnddeennttaacciióónn iinnssttrruummeennttaaddaa yy ddee uullttrraassoo--
nniiddoo((••))

J.M. Meza*, E. E. Franco**, M. C. M. Farias***, F. Buiochi**, R. M. Souza*** y J. Cruz*

RReessuummeenn Dos de las técnicas empleadas, actualmente, para la medición del módulo de elasticidad de los materiales son la de ul-
trasonido y la de indentación instrumentada. En este artículo se exponen y discuten los principios fundamentales y
las limitaciones de estas técnicas. También, se documentan los grandes avances que ha sufrido la técnica de indenta-
ción instrumentada en años recientes. Además, se llevó a cabo un estudio experimental en una amplia gama de ma-
teriales cerámicos, metálicos monocristalinos, policristalinos, amorfos y compuestos. Los resultados muestran gran
concordancia entre los valores obtenidos por la técnica de ultrasonido y los descritos en la literatura. Sin embargo, pa-
ra algunas muestras de tamaño pequeño y monocristalinas no fue posible medir su módulo de elasticidad mediante ul-
trasonido. Por otra parte, la técnica de indentación instrumentada estima razonablemente los valores del módulo de
elasticidad, particularmente en materiales amorfos, mientras que en algunas aleaciones policristalinas se obtuvo una
mayor desviación frente a los valores medidos por ultrasonido.

PPaallaabbrraass ccllaavvee Propiedades mecánicas. Ultrasonidos. Nanoindentación. Indentación instrumentada. Coeficiente de Poisson. Módulo
de elasticidad.

UUssiinngg tthhee uullttrraassoouunndd aanndd iinnssttrruummeenntteedd iinnddeennttaattiioonn tteecchhnniiqquueess ttoo mmeeaassuurree
tthhee eellaassttiicc mmoodduulluuss ooff eennggiinneeeerriinngg mmaatteerriiaallss

AAbbssttrraacctt Currently, the acoustic and nanoindentation techniques are two of the most used techniques for material elastic
modulus measurement. In this article fundamental principles and limitations of both techniques are shown and
discussed. Last advances in nanoindentation technique are also reviewed. An experimental study in ceramic, metallic,
composite and single crystals was also done. Results shown that ultrasonic technique is capable to provide results
in agreement with those reported in literature. However, ultrasonic technique does not allow measuring the elastic
modulus of some small samples and single crystals. On the other hand, the nanoindentation technique estimates the
elastic modulus values in reasonable agreement with those measured by acoustic methods, particularly in amorphous
materials, while in some policristaline materials some deviation from expected values was obtained.

KKeeyywwoorrddss Mechanical properties. Nanoindentation. Ultrasound. Poisson’s ratio. Elastic modulus.
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indispensable para poder diseñar cualquier elemento
mecánico sometido a esfuerzos como, por ejemplo,
los dispositivos microelectrónicos y los MEMS (mi-
cro electromecanismos). Este artículo muestra los
fundamentos teóricos y hace un estudio experimen-
tal de dos de las tecnologías utilizadas para la medi-
ción del módulo de elasticidad: la técnica acústica y
la de indentación instrumentada, que además de com-
plementarse, son útiles tanto para componentes con-
vencionales, como elementos o piezas de pequeños
volúmenes.

22.. FFUUNNDDAAMMEENNTTOOSS DDEE LLAASS TTÉÉCCNNIICCAASS
DDEE MMEEDDIICCIIÓÓNN

22..11.. IInnddeennttaacciióónn iinnssttrruummeennttaaddaa

Generalmente, la dureza de un material se defi-
ne como el cociente entre la carga máxima, Pm, y el
área proyectada de la huella, Ap, generada en la super-
ficie, como lo indica la ecuación siguiente: 

(1)

El área de la huella, convencionalmente se mide
después de la descarga (Ap=Acu), por medio de algu-
na técnica de microscopía. Generalmente, el área
Acu es diferente al área de contacto durante la carga
máxima (Ap=Ac) debido a las recuperaciones elásti-
cas que sufre el material.

Sin embargo, cuando la carga aplicada es muy ba-
ja o el material es muy duro, la huella dejada es peque-
ña para ser fotografiada por microscopía óptica.
Existen técnicas como las microscopías electrónicas
de barrido y de transmisión, así como la de fuerza ató-
mica que permiten resolver este problema. Sin embar-
go, estas técnicas suponen generalmente una eleva-
da inversión de tiempo y dinero. Por esta razón, se
desarrollaron los ensayos de dureza instrumentados,
mediante los cuales es posible determinar la dureza
sin necesidad de medir el área de la huella.

El ensayo de indentación instrumentada es una
técnica utilizada para medir propiedades mecánicas de
películas delgadas, materiales con superficies modifi-
cadas y fases de tamaño nanométrico[2 y 3]. La técni-
ca consiste en presionar un cuerpo rígido (indentador)
sobre la superficie de una probeta, controlando si-
multáneamente la fuerza aplicada y la profundidad
de penetración del indentador.

Las dos propiedades mecánicas medidas con ma-
yor frecuencia utilizando la técnica de indentación
instrumentada son el módulo de elasticidad, E, y la

dureza, H. Estas propiedades se obtienen a partir de un
ciclo completo de carga y descarga. En la figura 1, se
muestran esquemáticamente el perfil de una huella y
la curva típica resultantes de este tipo de ensayo, don-
de se identifican los parámetros utilizados en el aná-
lisis[2]: hm es la profundidad máxima, hf la profundi-
dad final de la huella o profundidad residual, su es la
tangente a la curva de descarga (rigidez de contac-
to) y hc la profundidad de contacto que se obtiene
durante la aplicación de la carga máxima[2]. Es im-
portante notar que, inmediatamente después de

PmH = ––––
Ap

FFiigguurraa 11.. Representación esquemática del per-
fil de una huella (a) y curva de carga-desplaza-
miento (b) resultantes de un ensayo de inden-
tación[2].

Figure 1. Schematic representation of the im-
pression during load and the impression left af-
ter unload, during a nanoindentation test. (b)
Schematic representation of indentation load-
displacement data [2].
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producida la descarga, en ausencia de efectos de flu-
jo plástico en el tiempo (creep) y de plasticidad re-
vertida, el material se recupera de manera elástica[4].
De esta manera, las ecuaciones de la teoría de elasti-
cidad para contacto elástico pueden ser aplicadas al
proceso de descarga.

Se pueden utilizar diferentes geometrías de in-
dentadores; entre las más comunes están la esférica,
Berkovich y Vickers. Las dos últimas geometrías son
pirámides de tres y cuatro lados respectivamente y
pueden modelarse como un cono con un semi-ángu-
lo de 70,3°[5], pues ambos producen una huella en la
que la relación entre el área de contacto y la profun-
didad de penetración es idéntica.

El método más utilizado para determinar la dure-
za y el módulo de elasticidad, en el caso de indenta-
dores tipo pirámide modeladas como un cono, es el de
Oliver y Pharr (O&P)[2 y 6], el cual se basa en las ide-
as iniciales de Doerner y Nix[3] y se define por las si-
guientes ecuaciones:

(2)

Ac = f(hc) (3)

(4)

En estas ecuaciones, tanto β [7] como ε [8] son cons-
tantes que dependen de la geometría del indentador
y, ligeramente, de las propiedades del material in-
dentado; β, además, corrige la falta de simetría de los
indentadores tipo pirámide con respecto al modelo
cónico ideal[7, 9 y 10]. En el caso de un indentador
Vickers, los valores comúnmente aceptados para β y
ε son 1,012 y 0,75, respectivamente[2].

El área proyectada de la huella (Ac) se puede es-
timar por medio de la función empírica Ac=f(hc), co-
nocida como función de área o geometría del inden-
tador, (Ec. (3)), que relaciona el área de la sección
transversal del indentador con la altura de contacto
y que, en el caso de un indentador Vickers perfecto,
tiene la siguiente forma:

Ac = 24,5 h2
c (5)

Er es el módulo reducido que tiene en cuenta las
deformaciones elásticas sufridas por el indentador y el
material. Er se calcula según la siguiente expresión:

(6)

siendo, E y v el módulo de elasticidad y el coeficien-
te de Poisson del material, respectivamente, y Ei y
vi, los mismos parámetros del indentador.

El método de O&P se inicia con el ajuste de más
de un 50 % de los primeros datos de la curva de des-
carga a la ecuación:

P = K (h – hf)
m (7)

donde, K y m son constantes empíricas determina-
das en el ajuste juntamente con la profundidad resi-
dual, hf. La rigidez de contacto se determina derivan-
do la ecuación 7 para la profundidad de penetración
máxima, h=hm, es decir:

(8)

Al sustituir este valor en la ecuación (2), se ob-
tiene la altura de contacto, hc, y sustituyendo este
valor en la ecuación (5) se obtiene el área de con-
tacto y, por tanto, el módulo reducido de elasticidad
y la dureza a través de las ecuaciones (4) y (1) y, final-
mente, el módulo de elasticidad mediante la ecua-
ción (6).

Sin embargo, como se ilustra en la figura 2, los
indentadores nunca son perfectos o ideales.

Típicamente, los errores en el ángulo de corte son
pequeños. A pesar de ello, la punta del indentador

dP
Su = –––– I = Km(h – hf)

m–1

dh h=hm

1 1 – v2 1 – v2
i––– = –––––– + ––––––

Er E Ei

1 √

π SuH = –––– –––– ––––

β 2 √

Ac

Pmhc = hm – ε ––––
Su

FFiigguurraa 22.. Esquema de un indentador ideal (per-
fecto) y uno real.

Figure 2. Schematic representation of a real in-
denter cone shaped and a perfect one.
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siempre presenta un cierto nivel de esfericidad (la
punta es roma en su extremo). Esas imperfecciones
hacen que la función de área, ecuación (5), se deba
modificar de la siguiente manera[9]:

Ac = 24.5(hc + hb)
2 (9)

y pueda ser generalizada para mejorar su precisión,
en particular, a profundidades pequeñas[2]:

Ac = C0hc
2 + C1hc + C2hc

1/2

+ C4hc
1/8+ … ++ C9hc

1/128 (10)

La función de área del indentador real, ecuaciones
(9) o (10), puede obtenerse mediante un proceso que
será detallado más adelante, en la sección 2.1.1.

Es importante tener en cuenta que el método pro-
puesto por Oliver y Pharr[2] para la extracción de pro-
piedades mecánicas a partir de la técnica de indenta-
ción instrumentada es sólo válido cuando el mate-
rial en estudio es completamente elástico; es decir,
cuando la curva de descarga no presenta plasticidad
revertida o flujo en el tiempo (creep), comportamien-
to que es bastante usual en materiales utilizados en
ingeniería. Sin embargo, se deben tener otros cuida-
dos en el uso del método de Oliver y Pharr: particu-
larmente, cuando el material en estudio no posee ca-
pacidad de endurecerse y la relación entre el módu-
lo de elasticidad y el límite de fluencia es alta
(E/Y>0.1), pues en este caso el material es propen-
so a sufrir apilamiento (pile-up) durante el contac-
to[11]. La figura 3 a) ilustra una huella conocida como
“huella en forma de barril” típica de materiales en los
que se produce apilamiento. En este caso, se debe
notar que la altura de contacto, hc, resultará mayor
que la altura máxima (comparar figuras 2 y 3) y, por
lo tanto, el método de Oliver y Pharr no producirá
buenos resultados. Por otra parte, cuando no hay api-
lamiento la huella suele ser como se ilustra en la figu-
ra 3 b) y se conoce como “huella tipo alfiler”.

2.1.1. Corrección de los datos de indenta-
ción y obtención de la función de área

Es importante destacar que, previamente al cálculo de
las propiedades deseadas, se debe realizar una serie de co-
rrecciones a los datos de carga y profundidad de pene-
tración. Las correcciones más importantes son: profun-
didad inicial de contacto, oscilación térmica del con-
junto máquina-probeta (termal drift, TD) y rigidez de
la máquina, cuyo inverso es conocido como flexibilidad
de la máquina (machine compliance)[2, 3, 6, 10 y 12-14].

A pesar de que los equipos de indentación instru-
mentada son capaces de aplicar cargas a niveles muy
bajos durante la etapa de aproximación del indentador

a la superficie de la probeta, siempre existirá una pe-
queña penetración inicial (h0) la cual debe ser descon-
tada de los datos adquiridos. Una de las técnicas comu-
nes para la corrección de la profundidad inicial consis-
te en ajustar la curva de carga (hi, vs. Pi) a un polinomio
de grado dos, utilizando el 10 % de los datos con res-
pecto a la carga máxima. El valor de intersección de es-
te polinomio con el eje h, corresponde a h0

[13]. La correc-
ción se realiza mediante la ecuación (11):

hicorr = hi – h0 (11)

El método más utilizado para corregir la oscila-
ción térmica del conjunto máquina-probeta es la adi-
ción de un período de mantenimiento al 10 % de la
carga máxima, posterior al de descarga, en el que se
supone que los desplazamientos del indentador son
producto de la expansión o dilatación térmica de la
probeta y/o del conjunto máquina-probeta. La osci-
lación térmica se define como la pendiente de la rec-
ta del desplazamiento del indentador (hi) en función
del tiempo (ti), la cual se substituye en la ecuación
(12) para la corrección de los datos de indentación:

FFiigguurraa 33.. Patrones de deformación elastoplásti-
ca por contacto: (a) Apilamiento: materiales rígi-
do-plásticos con huella en forma de barril típica de
materiales con relaciones E/H altas e índice de
endurecimiento igual a cero, (b) Hundimiento:
materiales elasto-plásticos ideales con huella en
forma de alfiler típica de materiales con relaciones
E/H bajas e índice de endurecimiento mayor a
cero.

Figure 3. Elasto-plastic contact patterns. a) ri-
gid-plastic behavior corresponding to high E/H
ratios and cero hardening index materials (ba-
rrel shaped imprints), b) Ideal elasto-plastic be-
havior corresponding to low E/H ratios and non
cero hardening index materials (pincushion sha-
ped imprint).
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h* = hicorr + TD x ti (12) 

La determinación de la flexibilidad de la máqui-
na, cf , permite determinar la parte del desplazamien-
to total htotal que es afectada por el equipo de ensayo
y realizar las debidas correcciones. Para determinar
cf se asume que la probeta y la máquina se compor-
tan como dos resortes en serie cuyas flexibilidades
son aditivas[2 y 3], o sea:

CT = Cf + Cm (13)

donde, Cm es la flexibilidad del contacto indenta-
dor-muestra. Como CT es el inverso de la rigidez to-
tal (ST) y Cm es el inverso de la rigidez de contacto
(Su) se pueden combinar las ecuaciones (4) y (13)
y obtener:

(14)

Si las indentaciones se realizan sobre un material
estándar como lo es, por ejemplo, la sílice amorfa o el
zafiro, y se asume que la dureza del material inden-
tado es constante se obtiene[6 y 14]:

(15)

El gráfico de CT en función de 1/√

Pm es una lí-

nea recta cuya intersección es el valor de la flexibili-
dad de la máquina. Este valor de Cf  permite realizar
la corrección de los datos de desplazamiento, en cual-
quier otro material, de acuerdo con la ecuación (16):

hreal = h*–PCf (16)

Finalmente la ecuación (14) se puede reescribir
de la siguiente forma:

(17)

Si se conoce el módulo de elasticidad, E, del ma-
terial indentado y el del identador que típicamente es
de diamante, entonces la ecuación (17) permite el
cálculo del área de contacto. El método original de
O&P[2] para la determinación de la función de área y
de la flexibilidad de la máquina, permitía acceder a és-
tas sin conocer el módulo de elasticidad del material
indentado, pero el proceso iterativo necesario para
tal fin resulta complejo.

Si se realiza una serie de indentaciones a diferen-
tes niveles de carga sobre un material estándar del

que se conozca el módulo de elasticidad, entonces se
tiene una serie de datos de hc y Ac. Estos datos ajusta-
dos a las ecuaciones (9) ó (10) mediante algún méto-
do de mínimos cuadrados no lineal, producen la fun-
ción de área del indentador real, que permitirá la
evaluación del área de contacto en cualquier otro
material.

En la literatura[9, 10 y 15] se encuentran algunas con-
sideraciones adicionales sobre variaciones de la fun-
ción de área y flexibilidad de la máquina, de acuerdo
con el material indentado y la geometría del inden-
tador.

22..22.. UUllttrraassoonniiddoo

En el interior de un sólido isotrópico se pueden
propagar dos tipos de ondas acústicas: longitudina-
les o de presión y transversales. La onda longitudi-
nal es una perturbación ocasionada por una tensión
normal, donde el desplazamiento de las partículas del
material ocurre en la misma dirección de propaga-
ción de la perturbación. Las ondas transversales son
ocasionadas por tensiones de cizallamiento y el des-
plazamiento de las partículas ocurre en el plano per-
pendicular a la propagación[16]. La ecuación general
del movimiento de una partícula de material perfec-
tamente elástico (que cumple la ley de Hooke), de
tamaño infinitesimal y para desplazamientos de pri-
mer orden está dada por la ecuación (18):

(18)

donde, t es el tiempo, u es el desplazamiento de la
partícula, x la dirección de propagación de la onda, ρ
la densidad del material y c es la constante elástica.

En el caso de excitación armónica, la ecuación
(18) tiene soluciones de la forma ux = u0e j(ωt+kx),
donde K es el número de onda y ω la frecuencia an-
gular. La velocidad de propagación de la onda lon-
gitudinal (Vl) está dada por la ecuación (19):

(19)

y la velocidad de la onda transversal (Vt) por:

(20)

donde c11 y c12 son las constantes independientes de
la matriz de rigidez, en notación simplificada, para un

Vt =
Va

1 +
(t1 – t2) Va

d

Vt =
Va para   >  cθ θ

sin2    +θ + cosθ
(t1 – t2) Va

d

CT = Cf  +
π

2BEr
Pm

H

Vl = =
C11

ρ
ω
Kl

Vt = =
C11 – C12

ρ
ω
Kt

Rab ( ) =    a(t )b( +t)dτ τ τ
∝

−∝

Vt =
Va

1 +
(t1 – t2) Va

d

Vt =
Va para   >  cθ θ

sin2    +θ + cosθ
(t1 – t2) Va

d

CT = Cf  +
π

2BEr
Pm

H

Vl = =
C11

ρ
ω
Kl

Vt = =
C11 – C12

ρ
ω
Kt

Rab ( ) =    a(t )b( +t)dτ τ τ
∝

−∝

∂ 2u ∂ 2u
ρ ––––– = c –––––

∂ t 2 ∂ x2

π
Ac = –––––––––––––––

4β2Er
2 (CT – Cf)

2
Vt =

Va

1 +
(t1 – t2) Va

d

Vt =
Va para   >  cθ θ

sin2    +θ + cosθ
(t1 – t2) Va

d

CT = Cf  +
π

2BEr
Pm

H

Vl = =
C11

ρ
ω
Kl

Vt = =
C11 – C12

ρ
ω
Kt

Rab ( ) =    a(t )b( +t)dτ τ τ
∝

−∝

β√

π

CT = Cf + ––––––
2Er√


Ac
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material isotrópico[17]. Esas dos constantes son repre-
sentadas en la literatura de diferentes maneras, la más
común de ellas es mediante el módulo de elasticidad,
E, y el coeficiente de Poisson, ν, relacionados con las
constantes de la matriz de rigidez y la velocidad de las
ondas mediante las ecuaciones (21) y (22)[16]:

(21)

(22)

Por lo tanto, el comportamiento elástico del ma-
terial isotrópico puede determinarse midiendo la ve-
locidad de propagación de las ondas longitudinal y
transversal. Como, en general, la rigidez de un ma-
terial a cizallamiento es menor que a compresión, la
velocidad de la onda transversal es menor que la ve-
locidad de la onda longitudinal. En la mayoría de los
metales la velocidad de la onda transversal es aproxi-
madamente la mitad de la longitudinal.

2.2.1. Determinación experimental de la ve-
locidad de propagación de las ondas

En la figura 4 se muestra un esquema del montaje tí-
pico utilizado para la medición del módulo de elasti-
cidad y el coeficiente de Poisson. La técnica usa dos
transductores de ondas longitudinales dispuestos co-
axialmente e inmersos en agua; uno, funciona como
transmisor y, el otro, como receptor. La muestra de
espesor, d, se coloca entre los transductores y compa-
rando el tiempo que transcurre entre las ondas, en
los casos con y sin muestra, se obtiene la velocidad
de propagación dentro del material.

En el caso en que la incidencia de la onda sobre la
muestra sea normal, una parte de la onda longitudi-
nal que viaja en el agua es reflejada y la otra atravie-
sa la muestra y llega hasta el receptor; cuando la in-
cidencia es oblicua, se produce el fenómeno deno-
minado conversión de modo, que consiste en que
una parte de la onda longitudinal se convierte en
transversal y si el ángulo de incidencia es mayor que
un valor determinado, llamado ángulo crítico, θc,
dentro de la muestra solamente se propaga onda trans-
versal. Esa onda transversal se convierte nuevamen-
te en longitudinal en la superficie opuesta de la mues-
tra y se propaga en el agua hasta llegar al receptor.
El valor del ángulo crítico puede ser estimado por
medio de la ley de Snell. De esa forma, la conversión
de modo hace posible la medición de la velocidad de

propagación de los dos tipos de onda. En el trabajo
de Franco et al.[18] se encuentra un estudio más de-
tallado del fenómeno.

En la figura 5 se muestra un esquema de tres ondas
típicas obtenidas en ensayos de ultrasonido: la onda
longitudinal viajando en el fluido (generalmente,
agua), la onda longitudinal obtenida al interponer
la muestra perpendicularmente a los sensores (inci-
dencia normal θ=0) y la onda transversal que se pro-
paga en la muestra al ser rotada hasta un ángulo ma-
yor al primer ángulo crítico (incidencia oblicua θ≥0).

Si t1 y t2 son los tiempos de tránsito de las ondas
en los casos con y sin muestra, respectivamente, a
partir de la geometría mostrada en la figura 4 b), pa-
ra incidencia normal (θ=0), la velocidad de la onda
longitudinal es dada por[19]:

C2
12 νl

2 – 2νl
2

ν = –––––––– = –––––––––
C11 – C12 νl

2 – νl
2

C2
12 νl

2 – 2νl
2

E = –––––––– = ρ ––––––––––
C11 – C12 (νl / νl)

2 – 1

FFiigguurraa 44.. a). Esquema del montaje experimen-
tal utilizado para la medición del módulo de elas-
ticidad y el coeficiente de Poisson, b) geometría
usada en las ecuaciones (23) y (24)

Figure 4. a). Schematic representation of the ex-
perimental setup for the measurement of the
elastic modulus an the Poisson’s ratio, b) Geome-
try used in equations (23) y (24).
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(23)

donde, Va es la velocidad de propagación en el agua
y d el espesor de la muestra. En el caso de la onda trans-
versal, la muestra es rotada hasta un valor mayor al
ángulo crítico, en ese caso, la velocidad está dada por:

(24)

Para materiales con poca atenuación acústica, el
tiempo de atraso entre las ondas se calcula en el domi-
nio del tiempo usando la función de correlación que
proporciona excelente precisión[16]. Dadas las señales
a(t) y b(t), la función de correlación está dada por:

(25)

si las señales a(t) y b(t) se adquieren dentro de ven-
tanas temporales que comienzan en los tiempos ta y
tb, respectivamente, y la función de correlación tie-
ne valor máximo en un tiempo τmax = τm, entonces,
el atraso temporal entre las dos señales es:

t2 – t1 = tb – ta + tm (26)

33.. MMAATTEERRIIAALLEESS YY MMÉÉTTOODDOOSS

33..11.. PPrreeppaarraacciióónn ddee llaass pprroobbeettaass

En la tabla I se presentan los valores de módulo de
elasticidad y coeficiente de Poisson de los materia-
les utilizados en esta investigación, encontrados en
la literatura. Las probetas empleadas tienen una ge-
ometría cilíndrica o cuadrada, con un área máxima de
5 cm y un espesor entre 0.8 mm y 7 mm.

Todas las aleaciones metálicas se prepararon me-
diante pulido metalográfico estándar, a excepción de
la aleación de aluminio 1100, que fue desbastada con
lija #1200, sometida a recocido durante 1 h a 400 oC
y, luego, pulida, en pasos sucesivos de 12 µm, 6 µm
y 1 µm por 12 h cada uno y acabado final con sílice
coloidal de 0,025 Ìm. Esto se hizo con la finalidad de
disminuir el efecto del endurecimiento por deforma-
ción[2]. Las capas de nitruro de titanio (TiN), con es-
pesor de 3 µm, se depositaron por medio de proceso
de deposición física de vapor de arco catódico en un
reactor comercial[20] sobre acero de herramienta AI-
SI M2 e inoxidable austenítico AISI 304. 

33..22.. EEnnssaayyooss ddee uullttrraassoonniiddoo

El montaje experimental para las mediciones por ultra-
sonido consistió en un pulsador/receptor Panametrics
5072PR y dos transductores Aerotech de 5 MHz y 6,4
mm de diámetro. Las señales fueron digitalizadas por un
osciloscopio Agilent Infiinium 54820A con resolu-
ción vertical de 8 bit, usando una frecuencia de mues-
treo de 500 MHz. Las señales fueron llevadas a un
computador a través de la red de área local para su pos-
terior procesamiento. Todos los cálculos fueron he-
chos siguiendo el procedimiento explicado en la sec-
ción 2.2, mediante el empleo del programa Matlab™.
La medición del ángulo de rotación se realizó con una
precisión de 1o. Los valores de densidad se midieron
por medio de la determinación geométrica del volu-
men y el peso de cada muestra.

33..33.. EEnnssaayyooss ddee iinnddeennttaacciióónn iinnssttrruummeenn--
ttaaddaa

Los ensayos de indentación instrumentada se realiza-
ron con un equipo Fischerscope H100V con inden-
tador Vickers y capacidad entre 0,4 mN y 1.000 mN.
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FFiigguurraa 55.. Esquema mostrando las tres ondas
obtenidas en un ensayo típico por ultrasonido

Figure 5. Schematic representation of typically
obtained waves in an ultrasound test.
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El ciclo de indentación se estableció de la forma ilus-
trada en la figura 6. Se introdujo el periodo de carga
máxima constante para minimizar los efectos de fluen-
cia (creep) durante la descarga con una duración de
60 s, para el caso de aluminio, titanio y cobre, y de

30 s, para los demás materiales. El segundo periodo de
carga constante, se realizó a 0,4 mN, se aplicó para
tener en cuenta los efectos de variación de la tem-
peratura y tuvo una duración de 30 s. 

Los datos de indentación se procesaron con la
ayuda del programa Matlab™, utilizando un código
diseñado para este propósito, en el cual se analizó el
50 % de los primeros datos de descarga. El material es-
tándar utilizado para la medición de la flexibilidad
de la máquina y la función de área del indentador
fue el vidrio (patrón de calibración de equipos de in-
dentación Fischerscope GMBH, tabla I). Para esto
se utilizó el procedimiento mostrado en la sección
2.1.1, asumiendo que la dureza de este material es
constante y el valor del módulo de elasticidad y de
Poisson utilizados fueron los calculados mediante la
técnica de ultrasonido y reproducidos en la tabla II.
Los ciclos de indentación se realizaron con cargas
entre 10 mN y 1.000 mN. Los datos de Ac y hc fue-
ron ajustados a la ecuación (27) por medio de un mé-
todo sopesado de mínimos cuadrados no lineal[10]. Es
importante señalar que para hallar la flexibilidad de
la máquina, sólo se emplearon datos para los cuales la
esfericidad de la punta no produzca ninguna influen-
cia sobre el valor de dureza calculado, que en el caso
del indentador utilizado y el vidrio patrón, hacen ne-
cesario el uso de alturas de contacto, mayores de 1
micrómetro.

TTaabbllaa II.. Materiales analizados y sus propiedades reportadas en la literatura

Table I. Tested materials and its properties extracted from literature

MMaatteerriiaalleess EE ((GGPPaa)) vv

Sílice amorfa (Patrón de calibración equipos de nanoindentación CSM instruments) 72,6 0,17

Zafiro policristalino 430-460 0,21-0,27

Vidrio (Patrón de calibración equipos de indentación Fischerscope GmB) 70 —

Aluminio 1100 68,9 0,33

Aluminio de alta pureza (99,999%) 68 0,34

Titanio 107-113 0,34

Cobre electrolítico 117 0,35

Acero patrón (Patrón de calibración de microdureza: Sahi Oio Hyogo 
Japan standarized block for hardness, 700 HV) 210-220 0,27-0,30

Monocristal de silicio 130-160 0,17-0,28

Acero inoxidable AISI 304 187-200 0,29

Acero para herramienta AISI M2 190-210 0,27-0,30

Capa de nitruro de titanio depositada

sobre acero AISI M2 (TiN-M2) 400-460 0,21-0,25

Capa de nitruro de titanio depositada sobre acero AISI 304 (TiN-304) 400-460 0,21-0,25

FFiigguurraa 66.. Ciclo de carga y descarga utilizado en
los ensayos de indentación instrumentada.

Figure 6. Load-time sequence of the instrumen-
ted indentation tests that were conducted in this
work.
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Ac = C0hc
2 + C1hc + C2hc

0,5 (27)

Con esta función de área establecida y para veri-
ficar la versatilidad de la técnica se realizaron inden-
taciones sobre los demás materiales en volumen, a
una carga de 300 mN mientras que para los materia-
les recubiertos fue de 25 mN. Para cada nivel de car-
ga se hicieron, al menos, cinco indentaciones para
las cuales la altura máxima estuviese dentro de la des-
viación estándar de la media. Para el cálculo del mó-
dulo de elasticidad mediante la técnica de indenta-
ción instrumentada se utilizaron, cuando fue posible
implementar la técnica de ultrasonido, las relacio-
nes de Poisson medidas por esta técnica. Cuando no
fue posible implementar la técnica de ultrasonido se
utilizaron los valores de literatura incluidos en la ta-
bla I. Se adquirieron imágenes de algunas de las in-
dentaciones mediante microscopía óptica en un mi-
croscopio Olympus PME 3 y a través de microscopía
de fuerza atómica con el uso de un microscopio di-
mensión 3100 de Digital Instruments-Veeco.

44.. RREESSUULLTTAADDOOSS YY DDIISSCCUUSSIIÓÓNN

Debido a las pequeñas dimensiones de las muestras
de silicio monocristalino, zafiro, titanio y los recu-

brimientos cerámicos no fue posible utilizar la téc-
nica de ultrasonido, mostrando así las limitaciones
de esta técnica. En primer lugar, para evitar errores,
la muestra debe ser de un tamaño mayor al área del
transductor lo que permite asegurar que la totalidad
del haz acústico cruce la muestra, inclusive cuando
está rotada; además, se debe tener en cuenta que de-
bido a la difracción, el haz se dispersa. Si el espesor de
la muestra es pequeño se produce reverberación, lo
que modifica la forma de la onda y dificulta enorme-
mente el cálculo del tiempo de desfase. Por otro lado,
no es posible medir las propiedades de las capas cerá-
micas porque, para la longitud de onda usada, una
capa del orden de micrómetros es prácticamente
transparente, obteniéndose como resultado las propie-
dades del substrato y no las de la capa.

Comparando los valores conocidos en la literatura
para el módulo de elasticidad y la relación de Poisson
(Tabla I) con las obtenidas por el método acústico
(Tabla II), se observa que las mediciones realizadas por
el método acústico están próximas a las encontradas en
la literatura. En general, la desviación estándar de los
resultados de materiales como los metales, principal-
mente los no puros, es mayor, comparada con la de los
puros y los materiales amorfos. Esto es consecuencia
de la atenuación acústica, ya que cuando las ondas
viajan a través de la muestra sufren procesos irreversi-
bles a nivel molecular, que asemejan las pérdidas

TTaabbllaa IIII.. Resultados de las propiedades elásticas obtenidas por indentación instrumentada y
ultrasonido.

Table II. Elastic properties obtained by acoustic and nanoindentation methods.

ρ** EEuu ((GGPPaa)) vvµµ EEnn ((GGPPaa))  †† ‡‡
MMaatteerriiaall ((kkgg//mm33)) ((mmeeddiiddooss ppoorr ((mmeeddiiddooss ppoorr

uullttrraassoonniiddoo)) iinnddeennttaacciióónn))

Sílice amorfa 2200 72,9±0,5 0,160±0,008 68,4±0,1 0,15 0,20
Zafiro policristalino 4.018 — — 397,0±5,2 2,51 0,25
Vidrio 2.481 72,5±0,4 0,230±0,005 72,5±0,2 0,25 0,00
Aluminio 1100 2.700 67,9±2,0 0,360±0,007 67,9±1,6 2,31 0,00
Alñuminio de alta pureza 2.686 68,4±0,2 0,350±0,002 68,5±1,0 1,52 0,00
Titanio — — — 109,8±1,9 0,73 0,00
Cobre electrolítico 8.950 116,6±0,1 0,360±0,001 116,1±1,7 1,53 0,00
Acero patrón 7.726 212,5±1,2 0,280±0,002 234,8±3,4 1,46 4,98
Monocristal de silicio — — — 147,2±1,8 1,22 2,50
AISI 304 8.578 199,5±0,0 0,310±0,003 198,5±6,1 3,10 0,10
AISI M2 7.852 208,1±1,8 0,270±0,004 254,1±3,1 1,24 21,2
TiN-M2 — — — 429,2±20 4,65 0,01
TiN-304 — — — 434,7±15 3,52 0,22

CCllaavvee:: ± denota más/menos una desviación estándar, * Densidad,  † Desviación estándar en porcentaje, ‡ Error estándar
definido como(Eu–En)

2/100, donde Eu es el módulo de elasticidad, en los casos en que fue medido por técnicas acústicas,
de lo contrario se usa el valor medio de los valores reportados en la literatura y En es el módulo de elasticidad medido por
indentación instrumentada.
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viscosas en un líquido, debiendo considerarse, ade-
más, que defectos en el material como el límite de gra-
no, dislocaciones, etc., causan dispersión de las ondas.
Por lo tanto, las pérdidas y la dispersión son mucho
menores en materiales como el vidrio y la sílice fundi-
da, comparada con materiales policristalinos[16], mien-
tras que, por ejemplo, en el aluminio de alta pureza las
ondas sufren menos dispersión y pérdidas que en el ca-
so del aluminio 1100, lo cual se ve reflejado en las des-
viaciones estándar del módulo de elasticidad.

En la figura 7, se ilustra el ajuste de los datos de
la flexibilidad total, CT,vs. P-0,5, max(Ec. (15), para el
patrón de vidrio a diferentes niveles de carga y previa
corrección de los datos por la profundidad inicial
(h0), la oscilación térmica (TD). De esta forma se
obtuvo un valor de la flexibilidad del equipo, Cf , de
0,0045 nm/mN. 

Realizada la corrección por Cf se calcularon las
áreas de contacto a alturas de contacto entre 100 nm
y 2500 nm (Ec. (17) lo que permitió hallar la fun-
ción de área (Ec. (27), obteniéndose C1 = 24,6284,
C1 = 5,0537 y C2 = 0,6484.

En la tabla II también se presentan los resultados
de las propiedades elásticas determinadas por inden-
tación instrumentada.

Las mediciones hechas mediante la técnica de in-
dentación instrumentada se encuentran cercanas a
las obtenidas por el método acústico (Tabla II), o en
su defecto al valor medio de los valores encontrados
en la literatura; con excepción del zafiro, el acero
AISI M2 y el designado como acero patrón. Para el
acero AISI M2 y el acero patrón las medidas reali-

zadas por nanoidentación resultan sobrestimadas res-
pecto a los valores esperados.

Para entender esa discrepancia es necesario de-
terminar si en estos dos casos el área de contacto fue
subestimada o sobrestimada como corresponde a los
casos en que la huella haya sufrido apilamiento o
hundimiento, respectivamente. En la figura 8 se mues-
tran las micrografías de huellas de indentación de al-
gunos de los materiales estudiados.

FFiigguurraa 88.. Imágenes de las huellas dejadas por indentación Vickers a 300 mN en: (a) aluminio (b) ti-
tanio (c) cobre (d) acero inoxidable AISI 304 (e) vidrio (f) acero patrón (g) acero AISI M2 (h) silica
fundida (i) monocristal de silicio (j) zafiro

Figure 8. Micrographs of Vickers indentation imprints left at 300 mN in: (a) aluminum (b) titanium (c) cop-
per (d) stainless steel AISI 304 (e) glass (f) standard steel (g) tool steel AISI M2 (h) fused silica (i) si-
licon single crystal (j) sapphire.

FFiigguurraa 77.. Gráfico de la flexibilidad total CT vs.
1/√


Pm, cuyo intercepto proporciona la flexibili-

dad de la máquina Cf . Datos obtenidos para el
patrón estándar de vidrio.

Figure 7. Variation of total compliance CT vs.
1/√


Pm for standard glass specimen.
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Todos los materiales metálicos parecen haber su-
frido apilamiento, lo cual se puede inferir por el ha-
lo brillante en los bordes de la indentación (Fig. 8).
La cantidad de apilamiento, según el trabajo de
Bolshakov[11], depende de la relación entre la pro-
fundidad final y la máxima (hf / hm) obtenidas du-
rante el ciclo de indentación, así como también de
la capacidad de endurecimiento del material. Según
dicho trabajo[11], para relaciones hf / hm menores que
0,7 el material sufrirá hundimiento, independiente-
mente de las demás propiedades mecánicas. Por otro
lado, para relaciones de hf / hm mayores que 0,7 el
grado de apilamiento será mayor cuanto más próximo
sea el comportamiento del material al de un rígido-
elástico, es decir, un material sin capacidad de endu-
recimiento, como por ejemplo, materiales sometidos
a procesos de alta deformación plástica.

En la figura 9 se muestran los valores de las rela-
ciones hf / hm para cada uno de los materiales estudia-
dos, mientras que en la figura 10 se muestran gráfi-
cos experimentales de carga versus desplazamiento
normalizados para la carga y la profundidad máxi-
mas. En dicha figura se pueden apreciar las diferentes
recuperaciones elásticas que sufren los diferentes ma-
teriales en estudio.

Según lo expuesto anteriormente, todos los mate-
riales cerámicos (vidrio, zafiro, sílice fundida, monocris-
tal de silicio y nitruro de titanio) deberían presentar
hundimiento, debido a que la relación hf / hm en estos
materiales es menor que 0,7. Por otro lado, todos los
materiales metálicos podrían presentar apilamiento. 

La figura 11 muestra una imagen de una huella
dejada en el acero M2 obtenida mediante microsco-
pía de fuerza atómica, en la cual se observa apila-

miento. Sin embargo, la recuperación elástica de la
huella, tal como lo muestra la figura 1 a), limita las in-
ferencias que se hagan de la geometría de contacto
durante la carga máxima, a partir de imágenes tridi-
mensionales de la huella después de la descarga. Sin
embargo, la figura 11 b) sugiere que la altura de con-
tacto real es mayor que la altura máxima, i.e., el área
de contacto real es mayor que la predicha por el mo-
delo de Oliver y Pharr. Por lo tanto, de acuerdo a la
ecuación (4) el módulo de elasticidad medido me-
diante la técnica de indentación instrumentada sería
sobreestimado, como de hecho ocurre.

Para explicar el comportamiento del apilamiento de
los materiales metálicos, se debe pensar en términos
de la condición de la superficie estudiada. Según
Exner[21] (p.p. 948) la profundidad de daño total de la
superficie, o de capa endurecida, debida al pulido que
se utilizó en los materiales metálicos, está por debajo de
1 µm. Sin embargo, se sabe que el aluminio, el titanio
y el cobre poseen una alta capacidad de endurecimien-
to. Esto significa que la superficie que sufrió daño, muy
probablemente, aún podrá endurecerse y producirán
un apilamiento lejos de la zona de contacto[22]. En el ca-
so del aluminio, cobre, titanio y acero inoxidable, a
la carga de 300 mN, la profundidad máxima varió en-
tre 7 µm y 2 µm. Todos estos hechos sumados a que
los módulos de elasticidad de estos materiales coinci-
den muy bien con los hallados por el método acústico,
indican que el área de contacto fue bien estimada y,

FFiigguurraa 99.. Valores experimentales de la relación
hf/hm (profundidad final/profundidad máxima)
obtenidos por indentación instrumentada

Figure 9. Experimental values for the ratio hf/hm
(final depth/maximum depth).

FFiigguurraa 1100.. Curvas experimentales P-h para va-
rios de los materiales estudiados. Los ejes Y y X
se encuentran normalizados con respecto a la
carga máxima y a la altura máxima, respectiva-
mente.

Figure 10. Experimental P-h curves obtained for
some materials studied in present work. X and Y
are normalized by maximum load and maximum
depth.
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por tanto, no hubo una cantidad de apilamiento con-
siderable o, éste, se produjo lejos de la zona de con-
tacto, a pesar de que estos materiales presentan una
relación hf / hm superior a 0,7.

Por otra parte, el acero AISI M2 se sabe que tie-
ne muy poca capacidad de endurecimiento[23].
Además, la profundidad máxima de indentación a
300 mN es inferior a 1,17 µm, es decir, la indenta-
ción está aconteciendo justo en la zona de daño, o
lo que es lo mismo en una zona en donde el material
ya no se puede endurecer. En el caso del acero pa-
trón que tiene una dureza de 700 HV, dureza com-
parable con la del acero AISI M2 (750 HV), es de
esperar que acontezca lo mismo. 

Es importante anotar que el apilamiento en mate-
riales cerámicos es un fenómeno probable y poco en-
tendido[24]. Una de las probables explicaciones es que
el apilamiento se produzca por la salida a la superfi-
cie de grietas subsuperficiales[25] durante la descarga.
Sin embargo, el hecho de que el modelo de Oliver y
Pharr produzcan buenos resultados en este tipo de
materiales, sugiere que el apilamiento, de suceder, se
daría lejos de la zona de contacto.

Además de los problemas de apilamiento, existe
otra posibilidad para la diferencia entre el módulo

de elasticidad medido por indentación y por técni-
cas acústicas. Según Troyon[9] y Meza et al.[10], el fac-
tor β‚ (Ec. (17)) no es igual para todos los materiales.
Algún autor[9] muestra, como en algunos casos, este
factor puede llegar hasta valores de 1,3, lo que dis-
minuiría los valores del módulo de elasticidad. Sin
embargo, estos valores tan altos, no han sido em-
pleados en este estudio[10].

También, se observa que el vidrio y la sílice amorfa,
es decir, los dos materiales amorfos, presentan las desvia-
ciones estándar del módulo de elasticidad más bajas de
todos los materiales evaluados por la técnica de inden-
tación instrumentada. Estas dos observaciones se ex-
plican por el hecho de que los dos materiales son ho-
mogéneos y no tienen borde de grano, precipitados, se-
gundas fases, etc., los cuales, obviamente, modificarán
localmente el comportamiento mecánico del material.

Todos los materiales estudiados son aproximada-
mente isotrópicos con excepción del monocristal de
silicio y del nitruro de titanio, el cual, en las condicio-
nes en que fue producido presenta una estructura co-
lumnar. Lo que hace que estos dos últimos materiales
deban ser analizados aparte.

En el caso del monocristal de silicio, uno de los
principales problemas, además de que las ecuaciones

FFiigguurraa 1111.. Imagen de indentación producida a una carga de 300 mN en acero M2 obtenida por mi-
croscopía de fuerza atómica . a) vista en tres dimensiones; b) sección de la huella a través del vérti-
ce de la indentación y paralela al borde de la indentación. La escala horizontal está en micrómetros
y la vertical en nanómetros.

Figure11. Atomic force microscopy image of the Indentation left by a Vickers indenter pressed onto M2
tool steel at 300 mN: Figure (a) 3D view; Figure (b) through thickness section (parallel to the edge); ho-
rizontal scale in micrometers, vertical scale in nanometers.
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de indentación instrumentada no son válidas para
materiales anisotrópicos, es que durante el proceso
de descarga sufre transformaciones de fase que pro-
ducen cambios en la rigidez de contacto[26]. De igual
forma, durante la descarga, el material tiende a pro-
pagar diferentes tipos de grietas al mismo tiempo que
se producen transformaciones de fase que generan
desplazamientos espontáneos del indentador, tal co-
mo se muestra en la figura 10 y, por tanto, la técnica
de indentación instrumentada debe, en este caso, ser
interpretada con cuidado. A pesar de esto, el valor
predicho está dentro del intervalo de los valores en-
contrados en la literatura. Sin embargo, se debe recor-
dar que el valor arrojado aquí, corresponde a un pro-
medio de las propiedades en las diferentes direcciones
cristalinas del material.

Según la tabla II, uno de los materiales con mayor
dispersión en los resultados es el TiN, lo que se debe a
tres factores: primero, el proceso de fabricación PVD
por arco, genera una cantidad importante de defectos
superficiales, lo cual aumenta la rugosidad y ésta in-
fluye en este tipo de ensayos[27]; segundo, la microes-
tructura de las capas obtenidas mediante el proceso
PVD por arco es de tipo columnar[28], lo cual hace que
el material sea anisotrópico y, por tanto, las propieda-
des medidas por la técnica de indentación instrumen-
tada serán sólo un promedio de las correspondientes
a las diferentes direcciones cristalinas[29]; tercero, la
profundidad necesaria para medir propiedades mecá-
nicas de una capa sin tener influencia del sustrato, de-
be ser menor que el 10 % del espesor de la capa[13]. En
este caso, esto resulta en una profundidad menor a 300
nm razón por la que se escogió una carga de 25 mN,
para la cual se produce una altura de contacto de 130
nm y una profundidad máxima de 190 nm. El radio
del indentador utilizado se calculó de acuerdo con el
procedimiento presentado en otro trabajo de los au-
tores[10], resultando un radio de aproximadamente
1.330 nm, por lo que hasta una profundidad de 100nm
se tiene una geometría de contacto irregular[6]. Esto
obviamente aumentará la dispersión de los resultados
de manera significativa respecto a mediciones hechas
en materiales más blandos con buen acabado superfi-
cial y para los que a cargas de 300 mN, se obtienen
profundidades de contacto mayores a 100 nm.

Finalmente, vale la pena resaltar, como en el pro-
ceso de calibración de la función de área presentado
en la sección 2.1.1, es necesario el conocimiento del
módulo de elasticidad del material estándar inden-
tado, el cual a su vez puede ser medido con gran pre-
cisión por la técnica acústica aquí presentada.

55.. CCOONNCCLLUUSSIIOONNEESS

Las técnicas de ultrasonido y de indentación son una
gran herramienta para la medición del módulo de
elasticidad.

La técnica de ultrasonido en la forma en que se
empleó en este trabajo, sólo permite la medición en
materiales con una geometría que tenga un área su-
perior a 1 cm2 , debido al tamaño y frecuencia de los
sensores. Además de esto, la técnica no se puede im-
plementar en materiales monocristalinos ni en sis-
temas recubiertos con capas de espesores en el orden
de los micrómetros.

Se mostró que escogiendo un material homogéneo
como el vidrio, del cual se conozca el módulo de elas-
ticidad, se puede implementar un proceso de calibra-
ción de la función de área del indentador que no re-
quiere procesos iterativos como el método de Oliver y
Pharr. Esta función de área, junto con los pasos deline-
ados en la sección 2.1., produce resultados acordes con
los medidos por la técnica de ultrasonido para materia-
les con relaciones hf / hm inferiores a 0,7. Por otro la-
do, los materiales para los cuales hf / hm es mayor que
0,7, el método de nanoidentación produce buenos re-
sultados, solamente para materiales con capacidad de
endurecimiento.

Una de las razones por las que para algunos mate-
riales con relaciones hf / hm mayores a 0,7 se sobres-
time el módulo de elasticidad, es que el área de con-
tacto se subestima debido al apilamiento alrededor
de la huella de indentación. Sin embargo, el factor
β‚ podría también influir sobre los resultados, pero
esto requiere nuevos estudios.

La técnica de indentación produce resultados con
menores desviaciones estándar en materiales homo-
géneos como vidrios, mientras que en materiales
policristalinos esta desviación aumenta considera-
blemente. De igual forma, esta dispersión en los resul-
tados aumenta a cargas bajas, donde el arredonda-
miento del indentador y la rugosidad de la superfi-
cie indentada tienen mayor influencia sobre la
geometría del contacto.
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