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Resumen

Palabras clave

Dos de las técnicas empleadas, actualmente, para la medicién del médulo de elasticidad de los materiales son la de ul-
trasonido y la de indentacién instrumentada. En este articulo 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-
cién instrumentada en afios recientes. Ademas, se llevé a cabo un estudio experimental en una amplia gama de ma-
teriales ceramicos, metdlicos 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 tamafio pequefio y monocristalinas no fue posible medir su médulo de elasticidad mediante ul-
trasonido. Por otra parte, la técnica de indentacién instrumentada estima razonablemente los valores del médulo de
elasticidad, particularmente en materiales amorfos, mientras que en algunas aleaciones policristalinas se obtuvo una
mayor desviacién frente a los valores medidos por ultrasonido.

Propiedades mecénicas. Ultrasonidos. Nanoindentacién. Indentacién instrumentada. Coeficiente de Poisson. Médulo
de elasticidad.

Using the ultrasound and instrumented indentation techniques to measure
the elastic modulus of engineering materials

Abstract

Keywords

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.

Mechanical properties. Nanoindentation. Ultrasound. Poisson’s ratio. Elastic modulus.

1. INTRODUCCION

Actualmente, diversas dreas de la fisica y de la inge-
nierfa estdn enfocadas en el desarrollo y aplicacién
de la nanotecnologia, la cual se caracteriza por uti-
lizar componentes, materiales o fases con voltimenes
en el orden de micrémetros cibicos. Grandes retos

han sido superados y otros esperan ser resueltos. Por
ejemplo, se ha probado que el comportamiento me-
cdnico de las componentes cambia cuando se reduce
su volumen, al mismo tiempo que la medicién de
propiedades fisicas y mecénicas se torna mucho mas
complicada en volimenes pequefios!!). Este es el ca-
so del médulo de elasticidad, cuyo conocimiento es
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indispensable para poder disefiar cualquier elemento
mecénico sometido a esfuerzos como, por ejemplo,
los dispositivos microelectrénicos y los MEMS (mi-
cro electromecanismos). Este articulo muestra los
fundamentos tedricos y hace un estudio experimen-
tal de dos de las tecnologfas utilizadas para la medi-
cién del médulo de elasticidad: la técnica actstica y
la de indentacién instrumentada, que ademds de com-
plementarse, son ttiles tanto para componentes con-
vencionales, como elementos o piezas de pequefios
volimenes.

2. FUNDAMENTOS DE LAS TECNICAS
DE MEDICION

2.1. Indentacion instrumentada

Generalmente, la dureza de un material se defi-
ne como el cociente entre la carga maxima, P, y el
area proyectada de la huella, Ap, generada en la super-
ficie, como lo indica la ecuacién siguiente:

El drea de la huella, convencionalmente se mide
después de la descarga (Ap:Acu), por medio de algu-
na técnica de microscopia. Generalmente, el drea
A_, es diferente al drea de contacto durante la carga
maxima (Ap=AC) debido a las recuperaciones elasti-
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-
fia para ser fotografiada por microscopfia éptica.
Existen técnicas como las microscopfas electronicas
de barrido y de transmision, asf como la de fuerza até-
mica que permiten resolver este problema. Sin embar-
go, estas técnicas suponen generalmente una eleva-
da inversion de tiempo y dinero. Por esta razon, se
desarrollaron los ensayos de dureza instrumentados,
mediante los cuales es posible determinar la dureza
sin necesidad de medir el 4rea de la huella.

El ensayo de indentacién instrumentada es una
técnica utilizada para medir propiedades mecénicas de
peliculas delgadas, materiales con superficies modifi-
cadas y fases de tamafio nanométricol?¥3l. La técni-
ca consiste en presionar un cuerpo rigido (indentador)
sobre la superficie de una probeta, controlando si-
multdneamente la fuerza aplicada y la profundidad
de penetracién del indentador.

Las dos propiedades mecdnicas medidas con ma-
yor frecuencia utilizando la técnica de indentacién
instrumentada son el médulo 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 esquematicamente el perfil de una huella y
la curva tipica resultantes de este tipo de ensayo, don-
de se identifican los pardmetros utilizados en el an4-
lisis?!: h_ es la profundidad maxima, h;la profundi-
dad final de la huella o profundidad residual, s, es la
tangente a la curva de descarga (rigidez de contac-
to) y h, la profundidad de contacto que se obtiene
durante la aplicacién de la carga maximal?l. Es im-
portante notar que, inmediatamente después de
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Figura 1. Representacion esquematica del per-
fil de una huella (a) y curva de carga-desplaza-
miento (b) resultantes de un ensayo de inden-
taciont?l,

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 datal2l.
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producida la descarga, en ausencia de efectos de flu-
jo pléstico en el tiempo (creep) y de plasticidad re-
vertida, el material se recupera de manera eldstical!.
De esta manera, las ecuaciones de la teorfa de elasti-
cidad para contacto eldstico pueden ser aplicadas al
proceso de descarga.

Se pueden utilizar diferentes geometrias de in-
dentadores; entre las mas comunes estan la esférica,
Berkovich y Vickers. Las dos tltimas geometrias son
pirdmides de tres y cuatro lados respectivamente y
pueden modelarse como un cono con un semi-angu-
lo de 70,3°P! pues ambos producen una huella en la
que la relacién entre el drea de contacto y la profun-
didad de penetracion es idéntica.

El método mis utilizado para determinar la dure-
za y el médulo de elasticidad, en el caso de indenta-
dores tipo pirdmide modeladas como un cono, es el de
Oliver y Pharr (O&P)1279 el cual se basa en las ide-
as iniciales de Doerner y NixPl'y se define por las si-
guientes ecuaciones:

h.=h Pm (2)
c=Mm—¢ Su
Ac=f(hc) (3)

En estas ecuaciones, tanto B 7 como &8 son cons-
tantes que dependen de la geometria del indentador
y, ligeramente, de las propiedades del material in-
dentado; B, ademds, corrige la falta de simetria de los
indentadores tipo pirdmide con respecto al modelo
cénico ideall™ v 101 En el caso de un indentador
Vickers, los valores comtinmente aceptados para 3 y
g son 1,012 y 0,75, respectivamentel?].

El drea proyectada de la huella (A ) se puede es-
timar por medio de la funcién empirica A_=f(h ), co-
nocida como funcién de drea o geometria del inden-
tador, (Ec. (3)), que relaciona el 4drea de la seccién
transversal del indentador con la altura de contacto
y que, en el caso de un indentador Vickers perfecto,
tiene la siguiente forma:

A =245h (5)

E_ es el médulo reducido que tiene en cuenta las
deformaciones eldsticas sufridas por el indentador y el
material. E, se calcula segin la siguiente expresién:

siendo, E y v el médulo de elasticidad y el coeficien-
te de Poisson del material, respectivamente, y E;y
V, los mismos pardmetros del indentador.

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

P=K(h—h) (7)

donde, Ky m son constantes empiricas determina-
das en el ajuste juntamente con la profundidad resi-
dual, h, La rigidez de contacto se determina derivan-
do la ecuacién 7 para la profundidad de penetracion
méxima, h=h_, es decir:

_dpP _ "
=g = Km(h - hy) (8)
h=hm
Al sustituir este valor en la ecuacién (2), se ob-
tiene la altura de contacto, h,, y sustituyendo este
valor en la ecuacién (5) se obtiene el area de con-
tacto vy, por tanto, el médulo reducido de elasticidad
y la dureza a través de las ecuaciones (4) y (1) y, final-
mente, el médulo de elasticidad mediante la ecua-
cioén (6).
Sin embargo, como se ilustra en la figura 2, los
indentadores nunca son perfectos o ideales.
Tipicamente, los errores en el angulo de corte son
pequefios. A pesar de ello, la punta del indentador

Indentador
- Real
him g B
hC
]’h’ /
hs /< Indentador
Ideal

Figura 2. 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 funcién de drea, ecuacion (5), se deba
modificar de la siguiente maneral”):

A =245(h_+h,) )

y pueda ser generalizada para mejorar su precision,
en particular, a profundidades pequefiasl?:

Ac = COhc2 * C1hc + C2hc1/2

+Ch 18+ . ++ Cyh /128 (10)

La funcién de drea del indentador real, ecuaciones
(9) o (10), puede obtenerse mediante un proceso que
serd detallado mas adelante, en la seccién 2.1.1.

Es importante tener en cuenta que el método pro-
puesto por Oliver y Pharr!! para la extraccién de pro-
piedades mecénicas a partir de la técnica de indenta-
cién instrumentada es sélo vdlido cuando el mate-
rial en estudio es completamente eldstico; 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
ingenierfa. 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 relacion entre el modu-
lo de elasticidad y el limite 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-
tol!!, La figura 3 a) ilustra una huella conocida como
“huella en forma de barril” tipica de materiales en los
que se produce apilamiento. En este caso, se debe
notar que la altura de contacto, h,, resultard mayor
que la altura maxima (comparar figuras 2 y 3) y, por
lo tanto, el método de Oliver y Pharr no producird
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. Correccion de los datos de indenta-
cion y obtencion de la funcion de area

Es importante destacar que, previamente al cdlculo de
las propiedades deseadas, se debe realizar una serie de co-
rrecciones a los datos de carga y profundidad de pene-
tracién. Las correcciones mds importantes son: profun-
didad inicial de contacto, oscilacién térmica del con-
junto maquina-probeta (termal drift, TD) y rigidez de
la maquina, cuyo inverso es conocido como flexibilidad
de la maquina (machine compliance)2 36,10y 12-14]

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

Indentador Indentador
Apilamiento Hundimiento
a) b)

Figura 3. Patrones de deformacion elastoplasti-
ca por contacto: (a) Apilamiento: materiales rigi-
do-plasticos con huella en forma de barril tipica de
materiales con relaciones E/H altas e indice de
endurecimiento igual a cero, (b) Hundimiento:
materiales elasto-plasticos ideales con huella en
forma de alfiler tipica de materiales con relaciones
E/H bajas e indice 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).

a la superficie de la probeta, siempre existird una pe-
quefia penetracion inicial (hp) la cual debe ser descon-
tada de los datos adquiridos. Una de las técnicas comu-
nes para la correccién de la profundidad inicial consis-
te en ajustar la curva de carga (h;, vs. P) a un polinomio
de grado dos, utilizando el 10 % de los datos con res-
pecto a la carga méxima. El valor de interseccion de es-
te polinomio con el eje A, corresponde a hom]. La correc-
cién se realiza mediante la ecuacién (11):
hicorr = hi_hO (11)
El método mas utilizado para corregir la oscila-
cién térmica del conjunto maquina-probeta es la adi-
cién de un periodo de mantenimiento al 10 % de la
carga maxima, posterior al de descarga, en el que se
supone que los desplazamientos del indentador son
producto de la expansién o dilatacién térmica de la
probeta y/o del conjunto maquina-probeta. La osci-
lacién térmica se define como la pendiente de la rec-
ta del desplazamiento del indentador (h,) en funcién
del tiempo (t), la cual se substituye en la ecuacion
(12) para la correccién de los datos de indentacion:
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h*=h_ _+TDxt, (12)

icorr

La determinacion de la flexibilidad de la méaqui-
na, C;, permite determinar la parte del desplazamien-
to totgl Py Que es afectada por el equipo de ensayo
y realizar las debidas correcciones. Para determinar
C; se asume que la probeta y la maquina se compor-
tan como dos resortes en serie cuyas flexibilidades
son aditivas? V3! o sea:

c,=C,+C, (13)

donde, C_ es la flexibilidad del contacto indenta-
dor-muestra. Como Cres el inverso de la rigidez to-
tal (S;) y C,, es el inverso de la rigidez de contacto
(S,) se pueden combinar las ecuaciones (4) y (13)
y obtener:

BVm
C,=C,+ —— (14)
T f
2ENA,

Si las indentaciones se realizan sobre un material
estandar como lo es, por ejemplo, la silice amorfa o el
zafiro, y se asume que la dureza del material inden-
tado es constante se obtienel®y14l:

vz [H
2BE,\/P,, (15)

m

CT=Cf +

El gréfico de C en funcién de 1/\/3,." es una li-
nea recta cuya interseccion es el valor de la flexibili-
dad de la maquina. Este valor de C; permite realizar
la correccion de los datos de desplazamiento, en cual-
quier otro material, de acuerdo con la ecuacién (16):

B = h*=PC, (16)

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

T
A= 17
© ABPEZ(Cr-C)F 1o

Si se conoce el médulo de elasticidad, E, del ma-
terial indentado y el del identador que tipicamente es
de diamante, entonces la ecuacién (17) permite el
célculo del drea de contacto. El método original de
O&PH para la determinacién de la funcién de drea y
de la flexibilidad de la maquina, permitia acceder a és-
tas sin conocer el médulo 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 estdndar del

que se conozca el médulo de elasticidad, entonces se
tiene una serie de datos de h_y A._. Estos datos ajusta-
dos a las ecuaciones (9) 6 (10) mediante algin méto-
do de minimos cuadrados no lineal, producen la fun-
cion de drea del indentador real, que permitird la
evaluacién del drea de contacto en cualquier otro
material.

En la literatural se encuentran algunas con-
sideraciones adicionales sobre variaciones de la fun-
cién de drea y flexibilidad de la maquina, de acuerdo
con el material indentado y la geometria del inden-
tador.

9,10y 15]

2.2. Ultrasonido

En el interior de un sélido isotrépico se pueden
propagar dos tipos de ondas acusticas: longitudina-
les o de presién y transversales. La onda longitudi-
nal es una perturbacién ocasionada por una tensién
normal, donde el desplazamiento de las particulas del
material ocurre en la misma direccién de propaga-
cién de la perturbacion. Las ondas transversales son
ocasionadas por tensiones de cizallamiento y el des-
plazamiento de las particulas ocurre en el plano per-
pendicular a la propagacic’)n“é]. La ecuacién general
del movimiento de una particula de material perfec-
tamente eldstico (que cumple la ley de Hooke), de
tamafio infinitesimal y para desplazamientos de pri-
mer orden estd dada por la ecuacién (18):

2 2
o°u o< (18)

=c
P ot? 0 x?

donde, tes el tiempo, U es el desplazamiento de la
particula, X la direccién de propagacién de la onda, p
la densidad del material y ¢ es la constante el4stica.
En el caso de excitacién arménica, la ecuacién
(18) tiene soluciones de la forma u, = uoej(‘””kx),
donde Kes el nimero de onda y ® la frecuencia an-
gular. La velocidad de propagacién de la onda lon-
gitudinal (V) estd dada por la ecuacién (19):

ViE KT, (19)

\/tz K = [/— (20)

donde ¢,y ¢, ,son las constantes independientes de
la matriz de rigidez, en notacién simplificada, para un
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material isotrc’)picom]. Esas dos constantes son repre-
sentadas en la literatura de diferentes maneras, la mas
comin de ellas es mediante el médulo de elasticidad,
E, y el coeficiente de Poisson, v, relacionados con las
constantes de la matriz de rigidez y la velocidad de las
ondas mediante las ecuaciones (21) y (22)!16];

_ C%z _ V/2_2V/2
E= =p 5 (21)
Ci—C,, (v, Iv)s=1
v = Ch _ vi-2vf (22)
Ci1—Cyy V/2_V12

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

2.2.1. Determinacion experimental de la ve-
locidad de propagacion de las ondas

En la figura 4 se muestra un esquema del montaje ti-
pico utilizado para la medicién del médulo 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 propagacién 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 fenémeno deno-
minado conversién de modo, que consiste en que
una parte de la onda longitudinal se convierte en
transversal y si el 4ngulo de incidencia es mayor que
un valor determinado, llamado dngulo critico, 0,
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 dngulo critico puede ser estimado por
medio de la ley de Snell. De esa forma, la conversién
de modo hace posible la medicién de la velocidad de

PC - i
giiia
Osciloscopio
i ocoo
P LAN ;Agua
Seifial| | Trigger . Muestra -
Pusador/|: 1 I
TeGeptor | | Transmisor - Receptor

a)

Transmisor Receptor

b)

Figura 4. a). Esquema del montaje experimen-
tal utilizado para la mediciéon del modulo de elas-
ticidad y el coeficiente de Poisson, b) geometria
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).

propagacién de los dos tipos de onda. En el trabajo
de Franco et al.l'8 se encuentra un estudio mas de-
tallado del fenémeno.

En la figura 5 se muestra un esquema de tres ondas
tipicas 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 6=0) y la onda transversal que se pro-
paga en la muestra al ser rotada hasta un dngulo ma-
yor al primer dngulo critico (incidencia oblicua 6>0).

Sit; y t, son los tiempos de trénsito de las ondas
en los casos con y sin muestra, respectivamente, a
partir de la geometrfa mostrada en la figura 4 b), pa-
ra incidencia normal (0=0), la velocidad de la onda
longitudinal es dada por!!l:
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0.6}
—— Sin muestra
0.4/ |~ Ondalongitudinal
Onda transversal
0.2t
-0.2
-0.4
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Figura 5. Esquema mostrando las tres ondas
obtenidas en un ensayo tipico por ultrasonido

Figure 5. Schematic representation of typically
obtained waves in an ultrasound test.

— a
Y (t,—t)V,
1 +T (23)

donde, V, es la velocidad de propagacién 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
angulo critico, en ese caso, la velocidad est4 dada por:

\Y

V. = a para >0,

t
(t —t)V
sin’ 6+!1#]+c039 (24)

Para materiales con poca atenuacién acstica, el
tiempo de atraso entre las ondas se calcula en el domi-
nio del tiempo usando la funcién de correlacién que
proporciona excelente precision!'®l. Dadas las sefiales
a(t) y b(t), la funcién de correlacién estd dada por:

R, @ = a(tb(+t)ds (25)

si las sefiales a(t) y b(t) se adquieren dentro de ven-
tanas temporales que comienzan en los tiempos £,y
t,, respectivamente, y la funcién de correlacién tie-
ne valor maximo en un tiempo T, =T, entonces,
el atraso temporal entre las dos sefiales es:

-t =t —t+t (26)

3. MATERIALES Y METODOS
3.1. Preparacion de las probetas

En la tabla I se presentan los valores de médulo de
elasticidad y coeficiente de Poisson de los materia-
les utilizados en esta investigacién, encontrados en
la literatura. Las probetas empleadas tienen una ge-
ometria cilindrica o cuadrada, con un drea maxima de
5 c¢cm y un espesor entre 0.8 mm y 7 mm.

Todas las aleaciones metélicas se prepararon me-
diante pulido metalogréfico estandar, a excepcién de
la aleacién de aluminio 1100, que fue desbastada con
lija #1200, sometida a recocido durante 1 h a 400 °C
y, luego, pulida, en pasos sucesivos de 12 pm, 6 pm
y 1 pm por 12 h cada uno y acabado final con silice
coloidal de 0,025 Im. Esto se hizo con la finalidad de
disminuir el efecto del endurecimiento por deforma-
ciénl?l, Las capas de nitruro de titanio (TiN), con es-
pesor de 3 pm, se depositaron por medio de proceso
de deposicion fisica de vapor de arco catédico en un
reactor comercial?% sobre acero de herramienta Al-

SI M2 e inoxidable austenitico AISI 304.

3.2. Ensayos de ultrasonido

El montaje experimental para las mediciones por ultra-
sonido consistié en un pulsador/receptor Panametrics
5072PR y dos transductores Aerotech de 5 MHz y 6,4
mm de didmetro. Las sefiales fueron digitalizadas por un
osciloscopio Agilent Infiinium 54820A con resolu-
cién vertical de 8 bit, usando una frecuencia de mues-
treo de 500 MHz. Las sefiales fueron llevadas a un
computador a través de la red de drea local para su pos-
terior procesamiento. Todos los célculos fueron he-
chos siguiendo el procedimiento explicado en la sec-
cién 2.2, mediante el empleo del programa Matlab™.
La medicién del dngulo de rotacién se realizé con una
precisién de 1°. Los valores de densidad se midieron
por medio de la determinacién geométrica del volu-
men y el peso de cada muestra.

3.3. Ensayos de indentacién instrumen-
tada

Los ensayos de indentacién instrumentada se realiza-
ron con un equipo Fischerscope HI00V con inden-

tador Vickers y capacidad entre 0,4 mN y 1.000 mN.
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Tabla I. Materiales analizados y sus propiedades reportadas en la literatura

Table I. Tested materials and its properties extracted from literature

Materiales E (GPa) v

Silice amorfa (Patrén de calibracion equipos de nanoindentacion CSM instruments) 72,6 0,17
Zafiro policristalino 430-460 0,21-0,27
Vidrio (Patrén de calibracion equipos de indentacién Fischerscope GmB) 70 —
Aluminio 1100 68,9 0,33
Aluminio de alta pureza (99,999%) 68 0,34
Titanio 107-113 0,34
Cobre electrolitico 117 0,35
Acero patron (Patron de calibracion 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 AlSI 304 (TiN-304) 400-460 0,21-0,25

N Creep a carga maxima

~
L9

g = o

)

Creep a 10% de la carga maxima

™~
-~

tiempo, (s)

Figura 6. Ciclo de carga y descarga utilizado en
los ensayos de indentacion instrumentada.

Figure 6. Load-time sequence of the instrumen-
ted indentation tests that were conducted in this
work.

El ciclo de indentacién se establecié de la forma ilus-
trada en la figura 6. Se introdujo el periodo de carga
méxima constante para minimizar los efectos de fluen-
cia (creep) durante la descarga con una duracién de
60 s, para el caso de aluminio, titanio y cobre, y de

30's, para los demds materiales. El segundo periodo de
carga constante, se realizé a 0,4 mN, se aplicé para
tener en cuenta los efectos de variacion de la tem-
peratura y tuvo una duracién de 30 s.

Los datos de indentacion se procesaron con la
ayuda del programa Matlab™, utilizando un cédigo
disefiado para este propdsito, en el cual se analizé el
50 % de los primeros datos de descarga. El material es-
tandar utilizado para la medicién de la flexibilidad
de la maquina y la funcién de 4rea del indentador
fue el vidrio (patrén de calibracion de equipos de in-
dentacién Fischerscope GMBH, tabla I). Para esto
se utilizé el procedimiento mostrado en la seccién
2.1.1, asumiendo que la dureza de este material es
constante y el valor del médulo de elasticidad y de
Poisson utilizados fueron los calculados mediante la
técnica de ultrasonido y reproducidos en la tabla II.
Los ciclos de indentacién se realizaron con cargas
entre 10 mN y 1.000 mN. Los datos de A_y h_ fue-
ron ajustados a la ecuacion (27) por medio de un mé-
todo sopesado de minimos cuadrados no lineal!'®. Es
importante sefialar que para hallar Ia flexibilidad de
la mdquina, sélo 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 patrén, hacen ne-
cesario el uso de alturas de contacto, mayores de 1
micrometro.
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Tabla Il. Resultados de las propiedades elasticas obtenidas por indentacion instrumentada y
ultrasonido.

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

p* E, (GPa) VU E_(GPa) T I

Material (kg/m?3) (medidos por (medidos por

ultrasonido) indentacién)
Silice amorfa 2200 72,9+0,5 0,160+0,008 68,4+0,1 0,15 0,20
Zafiro policristalino 4.018 — — 397,045,2 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
Alfiuminio 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 electrolitico 8.950 116,6+ 0,360+0,001 116,1+1,7 1,53 0,00
Acero patrén 7.726 2125+ 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 1995+ 0,310+0,003 198,5+6,1 3,10 0,10
AISI M2 7.852  208,1+ 0,270+0,004  254,1+3,1 1,24 21,2
TiN-M2 — — — 429,2+20 4,65 0,01
TiN-304 — — — 434,715 3,52 0,22

Clave: + denota mas/menos una desviacién estandar, * Densidad, t Desviacion estandar en porcentaje, 1 Error estandar
definido como(Eu—En)2/1OO, donde Eu es el médulo de elasticidad, en los casos en que fue medido por técnicas acusticas,
de lo contrario se usa el valor medio de los valores reportados en la literatura y En es el modulo de elasticidad medido por

indentacion instrumentada.

A, = C,h%+ C,h, + C,h25 (27)

Con esta funcién de drea establecida y para veri-
ficar la versatilidad de la técnica se realizaron inden-
taciones sobre los demds 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 mdxima estuviese dentro de la des-
viacién estdndar de la media. Para el célculo del mo-
dulo de elasticidad mediante la técnica de indenta-
cién 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 imagenes de algunas de las in-
dentaciones mediante microscopfa éptica en un mi-
croscopio Olympus PME 3 y a través de microscopia
de fuerza atémica con el uso de un microscopio di-
mension 3100 de Digital Instruments-Veeco.

4. RESULTADOSY DISCUSION

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

brimientos cerdmicos no fue posible utilizar la téc-
nica de ultrasonido, mostrando asi las limitaciones
de esta técnica. En primer lugar, para evitar errores,
la muestra debe ser de un tamafio mayor al drea del
transductor lo que permite asegurar que la totalidad
del haz acustico cruce la muestra, inclusive cuando
estd rotada; ademas, se debe tener en cuenta que de-
bido a la difraccién, el haz se dispersa. Si el espesor de
la muestra es pequefio se produce reverberacion, lo
que modifica la forma de la onda y dificulta enorme-
mente el clculo del tiempo de desfase. Por otro lado,
no es posible medir las propiedades de las capas cera-
micas porque, para la longitud de onda usada, una
capa del orden de micrémetros es practicamente
transparente, obteniéndose como resultado las propie-
dades del substrato y no las de la capa.

Comparando los valores conocidos en la literatura
para el médulo de elasticidad y la relacién de Poisson
(Tabla I) con las obtenidas por el método actstico
(Tabla II), se observa que las mediciones realizadas por
el método acstico estin préximas a las encontradas en
la literatura. En general, la desviacion estandar 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 atenuacién acdtstica, ya que cuando las ondas
viajan a través de la muestra sufren procesos irreversi-
bles a nivel molecular, que asemejan las pérdidas

60 REV. METAL. MADRID, 44 (1), ENERO-FEBRERO, 52-65, 2008, ISSN: 0034-8570



MEDICION DEL MODULO DE ELASTICIDAD EN MATERIALES DE INGENIERIA UTILIZANDO LA TECNICA DE INDENTACION INSTRUMENTADA Y DE ULTRASONIDO
USING THE ULTRASOUND AND INSTRUMENTED INDENTATION TECHNIQUES TO MEASURE THE ELASTIC MODULUS OF ENGINEERING MATERIALS

viscosas en un liquido, debiendo considerarse, ade-
mas, que defectos en el material como el limite de gra-
no, dislocaciones, etc., causan dispersién de las ondas.
Por lo tanto, las pérdidas y la dispersién son mucho
menores en materiales como el vidrio y la silice fundi-
da, comparada con materiales policristalinos!*l, mien-
tras que, por ejemplo, en el aluminio de alta pureza las
ondas sufren menos dispersién y pérdidas que en el ca-
so del aluminio 1100, lo cual se ve reflejado en las des-
viaciones estdndar del médulo de elasticidad.

En la figura 7, se ilustra el ajuste de los datos de
la flexibilidad total, C,vs. P05 max(Ec, (15), para el
patrén de vidrio a diferentes niveles de carga y previa
correccién de los datos por la profundidad inicial
(hy), la oscilacién térmica (TD). De esta forma se
obtuvo un valor de la flexibilidad del equipo, C;, de
0,0045 nm/mN.

Realizada la correccién por C; se calcularon las
dreas de contacto a alturas de contacto entre 100 nm
y 2500 nm (Ec. (17) lo que permiti6 hallar la fun-
cién de drea (Ec. (27), obteniéndose C, = 24,6284,
C,=5,0537y C,=0,6484.

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

Las mediciones hechas mediante la técnica de in-
dentacién instrumentada se encuentran cercanas a
las obtenidas por el método actstico (Tabla II), o en
su defecto al valor medio de los valores encontrados
en la literatura; con excepcién del zafiro, el acero
AISI M2 y el designado como acero patrén. Para el
acero AISI M2 y el acero patrén las medidas reali-
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Figura 7. Grafico de la flexibilidad total C; vs.
1/P,., cuyo intercepto proporciona la flexibili-
dad de la maquina C,. Datos obtenidos para el
patron estandar de vidrio.

Figure 7. Variation of total compliance C vs.
1WP_ for standard glass specimen.

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

Para entender esa discrepancia es necesario de-
terminar si en estos dos casos el drea 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 micrograffas de huellas de indentacién de al-
gunos de los materiales estudiados.

Figura 8. Imagenes de las huellas dejadas por indentacién Vickers a 300 mN en: (a) aluminio (b) ti-
tanio (c) cobre (d) acero inoxidable AISI 304 (e) vidrio (f) acero patron (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.
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Todos los materiales metalicos parecen haber su-
frido apilamiento, lo cual se puede inferir por el ha-
lo brillante en los bordes de la indentacién (Fig. 8).
La cantidad de apilamiento, segin el trabajo de
Bolshakov!!!], depende de la relacién entre la pro-
fundidad final y la maxima (h;/ h_) obtenidas du-
rante el ciclo de indentacién, asi como también de
la capacidad de endurecimiento del material. Segtin
dicho trabajo!!!], para relaciones h/ h_ menores que
0,7 el material sufrird hundimiento, independiente-
mente de las demds propiedades mecdanicas. Por otro
lado, para relaciones de h./ h, mayores que 0,7 el
grado de apilamiento serd mayor cuanto mds préximo
sea el comportamiento del material al de un rigido-
eldstico, es decir, un material sin capacidad de endu-
recimiento, como por ejemplo, materiales sometidos
a procesos de alta deformacién pléstica.

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

Segtin lo expuesto anteriormente, todos los mate-
riales ceramicos (vidrio, zafiro, sflice fundida, monocris-
tal de silicio y nitruro de titanio) deberfan presentar
hundimiento, debido a que la relacién h,/ h, en estos
materiales es menor que 0,7. Por otro lado, todos los
materiales metalicos podrian presentar apilamiento.

La figura 11 muestra una imagen de una huella
dejada en el acero M2 obtenida mediante microsco-
pia de fuerza atémica, en la cual se observa apila-
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Figura 9. Valores experimentales de la relacion
h/h_ (profundidad final/profundidad maxima)
obtenidos por indentacién instrumentada

Figure 9. Experimental values for the ratio h/h
(final depth/maximum depth).
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Figura 10. Curvas experimentales P-h para va-
rios de los materiales estudiados. Los ejes Yy X
se encuentran normalizados con respecto a la
carga maxima y a la altura maxima, 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.

miento. Sin embargo, la recuperacién eldstica de la
huella, tal como lo muestra la figura 1 a), limita las in-
ferencias que se hagan de la geometria de contacto
durante la carga méxima, a partir de imdgenes 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 mixima, i.e., el drea
de contacto real es mayor que la predicha por el mo-
delo de Oliver y Pharr. Por lo tanto, de acuerdo a la
ecuacién (4) el médulo de elasticidad medido me-
diante la técnica de indentacién instrumentada serfa
sobreestimado, como de hecho ocurre.

Para explicar el comportamiento del apilamiento de
los materiales metdlicos, se debe pensar en términos
de la condicién de la superficie estudiada. Segin
Exner?!! (p.p. 948) la profundidad de dafio total de la
superficie, o de capa endurecida, debida al pulido que
se utiliz en los materiales metalicos, estd por debajo de
1 pm. 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 sufri¢ dafio, muy
probablemente, atin podrd endurecerse y producirdn
un apilamiento lejos de la zona de contacto??t En el ca-
so del aluminio, cobre, titanio y acero inoxidable, a
la carga de 300 mN, la profundidad médxima varié en-
tre 7 pm y 2 pm. Todos estos hechos sumados a que
los médulos de elasticidad de estos materiales coinci-
den muy bien con los hallados por el método acdstico,
indican que el 4rea de contacto fue bien estimada y,
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Figura 11. Imagen de indentacion producida a una carga de 300 mN en acero M2 obtenida por mi-
croscopia de fuerza atdmica . a) vista en tres dimensiones; b) seccion de la huella a través del vérti-
ce de la indentacion y paralela al borde de la indentacién. La escala horizontal esta en micrometros

y la vertical en nanémetros.

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.

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
relacion h./ h, superiora 0,7.

Por otra parte, el acero AISI M2 se sabe que tie-
ne muy poca capacidad de endurecimientol?3l.
Ademas, la profundidad méxima de indentacién a
300 mN es inferior a 1,17 pum, es decir, la indenta-
cién estd aconteciendo justo en la zona de dafio, o
lo que es lo mismo en una zona en donde el material
ya no se puede endurecer. En el caso del acero pa-
trén 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 cerdmicos es un fenémeno probable y poco en-
tendido?4l. Una de las probables explicaciones es que
el apilamiento se produzca por la salida a la superfi-
cie de grietas subsuperficiales!?’! 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
darfa lejos de la zona de contacto.

Ademas de los problemas de apilamiento, existe
otra posibilidad para la diferencia entre el médulo

de elasticidad medido por indentacién y por técni-
cas acusticas. Segin Troyon!®! y Meza et al.[19 el fac-
tor B, (Ec. (17)) no es igual para todos los materiales.
Algin autor® muestra, como en algunos casos, este
factor puede llegar hasta valores de 1,3, lo que dis-
minuirfa los valores del médulo de elasticidad. Sin
embargo, estos valores tan altos, no han sido em-
pleados en este estudiol!.

También, se observa que el vidrio y la silice amorfa,
es decir, los dos materiales amorfos, presentan las desvia-
ciones estandar del médulo de elasticidad m4s bajas de
todos los materiales evaluados por la técnica de inden-
tacién 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, modificaran
localmente el comportamiento mecénico del material.

Todos los materiales estudiados son aproximada-
mente isotrépicos con excepcion 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 tltimos materiales
deban ser analizados aparte.

En el caso del monocristal de silicio, uno de los
principales problemas, ademas de que las ecuaciones
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de indentacién instrumentada no son vélidas para
materiales anisotrépicos, es que durante el proceso
de descarga sufre transformaciones de fase que pro-
ducen cambios en la rigidez de contactol?%) 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 espontdneos del indentador, tal co-
mo se muestra en la figura 10 y, por tanto, la técnica
de indentacién instrumentada debe, en este caso, ser
interpretada con cuidado. A pesar de esto, el valor
predicho est4 dentro del intervalo de los valores en-
contrados en la literatura. Sin embargo, se debe recor-
dar que el valor arrojado aqui, corresponde a un pro-
medio de las propiedades en las diferentes direcciones
cristalinas del material.

Segtin la tabla II, uno de los materiales con mayor
dispersién en los resultados es el TiN, lo que se debe a
tres factores: primero, el proceso de fabricacién PVD
por arco, genera una cantidad importante de defectos
superficiales, lo cual aumenta la rugosidad y ésta in-
fluye en este tipo de ensayos?’); segundo, la microes-
tructura de las capas obtenidas mediante el proceso
PVD por arco es de tipo columnar!?8l, lo cual hace que
el material sea anisotrdpico y, por tanto, las propieda-
des medidas por la técnica de indentacién instrumen-
tada serdn sélo un promedio de las correspondientes
a las diferentes direcciones cristalinas?”); tercero, la
profundidad necesaria para medir propiedades meca-
nicas de una capa sin tener influencia del sustrato, de-
be ser menor que el 10 % del espesor de la capal’®l. En
este caso, esto resulta en una profundidad menor a 300
nm razén por la que se escogi6é una carga de 25 mN,
para la cual se produce una altura de contacto de 130
nm y una profundidad mdxima de 190 nm. El radio
del indentador utilizado se calculé de acuerdo con el
procedimiento presentado en otro trabajo de los au-
101 resultando un radio de aproximadamente
1.330 nm, por lo que hasta una profundidad de 100nm
se tiene una geometria de contacto irregularl®. Esto

tores[

obviamente aumentara la dispersién de los resultados
de manera significativa respecto a mediciones hechas
en materiales mds 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 calibracién de la funcién de drea presentado
en la seccién 2.1.1, es necesario el conocimiento del
modulo de elasticidad del material estdndar inden-
tado, el cual a su vez puede ser medido con gran pre-
cisién por la técnica acdstica aqui presentada.

5. CONCLUSIONES

Las técnicas de ultrasonido y de indentacién son una
gran herramienta para la medicién del médulo de
elasticidad.

La técnica de ultrasonido en la forma en que se
empleé en este trabajo, sélo permite la medicién en
materiales con una geometria que tenga un drea su-
perior a 1 cm?, debido al tamafio y frecuencia de los
sensores. Ademds 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 micrémetros.

Se mostré que escogiendo un material homogéneo
como el vidrio, del cual se conozca el médulo de elas-
ticidad, se puede implementar un proceso de calibra-
cién de la funcién de drea del indentador que no re-
quiere procesos iterativos como el método de Oliver y
Pharr. Esta funcién de drea, junto con los pasos deline-
ados en la seccién 2.1., produce resultados acordes con
los medidos por la técnica de ultrasonido para materia-
les con relaciones h;/ h_ inferiores a 0,7. Por otro la-
do, los materiales para los cuales h,/ h,_ es mayor que
0,7, el método de nanoidentacién produce buenos re-
sultados, solamente para materiales con capacidad de
endurecimiento.

Una de las razones por las que para algunos mate-
riales con relaciones h,/ h, mayores a 0,7 se sobres-
time el médulo de elasticidad, es que el drea de con-
tacto se subestima debido al apilamiento alrededor
de la huella de indentacién. Sin embargo, el factor
B, podria también influir sobre los resultados, pero
esto requiere nuevos estudios.

La técnica de indentacién produce resultados con
menores desviaciones estdndar en materiales homo-
géneos como vidrios, mientras que en materiales
policristalinos esta desviacién aumenta considera-
blemente. De igual forma, esta dispersién 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
geometria del contacto.
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