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Resumen. En el presente trabajo se utilizan técnicas de microindentacion instrumentalizada para la
evaluacion del comportamiento elastoplastico de materiales. La coincidencia entre las modelizaciones por
elementos finitos de la mecénica del contacto de indentadores conicos y las observaciones experimentales
de indentacidon Vickers permiten establecer una metodologia para la evaluaciéon del médulo de Young,
dureza y coeficiente de endurecimiento a partir de las curvas de carga aplicada (P)—profundidad de
penetracion (#) medidas mediante indentacion instrumentalizada. Se presta especial énfasis al estudio de
los fendmenos de apilamiento y hundimiento alrededor del area de contacto, y a establecer su correlacion
con el coeficiente de endurecimiento del material indentado. Los resultados de esta investigacion
permiten la evaluacion directa del area de contacto a partir de las mediciones de profundidad de
penetracion. Este es un aspecto clave en la automatizacion de metodologias de indentacidon
instrumentalizada.

Abstract. This paper deals with the application of instrumented indentation techniques in the assessment
of the elastoplastic mechanical behavior of materials. The agreement between finite element modeling of
conical indentation and experimental measurements of Vickers indentation enables us to propose a
methodology for the evaluation of Young’'s modulus, hardness, and hardening coefficient from the applied
load (P)—depth of penetration (#) curves measured by recourse to instrumented indentation. Special
emphasis is placed upon the study of pile-up and sinking-in around the contact periphery in order to
quantify the influence of plastic hardening on such surface deformation modes. The results enable a direct
evaluation of contact area from measurements of depth of penetration which is a key factor in the
automatization of instrumented indentation methodologies.

1. INTRODUCCION

Las técnicas de indentacion instrumentalizada permiten
la medicion in situ de las curvas de carga (P)—
profundidad de penetracion (%) de un indentador en una
muestra de material cuyo comportamiento mecéanico se
desea evaluar. Estas curvas suministran una
caracterizacion elastoplastica del material indentado, de
cuyo analisis es potencialmente posible la evaluacion de
propiedades mecanicas fundamentales como el
coeficiente de endurecimiento, moédulo de Young,
dureza y limite elastico.

Dependiendo del area de contacto inducida entre el
indentador y la muestra de material, los ensayos de
indentacion se situan en los rangos de nano-, micro- o

macro-indentacion. De esta forma, los ensayos de nano-
indentacion, realizados usando una carga menor a 1 N,
permiten la caracterizacion microestructural de
materiales y capas delgadas [1—3]. Al aumentar
gradualmente la carga aplicada en el rango de
microindentaciéon (1—500 N), el comportamiento a
contacto se hace representativo del continuo ya que la
region de contacto puede ocupar un numero suficiente
de fases o granos.

En vista de lo anterior, es evidente que una variable
fundamental de los ensayos de indentacion
instrumentalizada es el area de contacto para cualquier
carga aplicada, P. La necesidad de evaluar esta
superficie resulta evidente si se tienen en cuenta las
metodologias expuestas en [4, 5] para el analisis de las
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curvas P—h. Estos trabajos proponen estrategias a
seguir en la evaluacion de propiedades mecénicas
fundamentales, siendo el valor del area de contacto un
aspecto clave en todas ellas.

Un fenémeno importante que afecta a los ensayos de
indentaciéon es el desarrollo de apilamiento y
hundimiento del material alrededor de la superficie de
contacto. Este fenomeno se muestra de forma
esquematica en la Fig. 1. De esta figura resulta evidente
que si el area de contacto se evaluase a partir de las
mediciones de la profundidad de penetracion desde la
superficie libre (#), su magnitud se sobrestimaria o
subestimaria dependiendo de si se desarrollara
respectivamente hundimiento o apilamiento de material.
En consecuencia, un punto critico para el analisis de los
ensayos de indentacion instrumentalizada es la
evaluacion de la deformacion superficial alrededor del
area de contacto para que ésta pueda tenerse en cuenta
en la estimacion de propiedades mecanicas.

Fig. 1. Esquema del desarrollo de apilamiento (a) y
hundimiento (b) y nomenclatura asociada.

En este trabajo se presentan resultados experimentales
de microindentacion  intrumentalizada  utilizando
penetradores Vickers, al igual que analisis por
elementos finitos de la mecanica del contacto entre
indentadores puntiagudos y sélidos que se deforman de
acuerdo a los modelos de plasticidad propios de
metales. Los resultados experimentales y de Ila
modelizacion por elementos finitos permiten un analisis
detallado y consistente de los fenémenos de
deformacion superficial (apilamiento o hundimiento).
De esta forma, es posible su evaluacion y consideracion
en la estimacion de propiedades a partir de las curvas
P—h.

2. MATERIALES Y
EXPERIMENTAL

PROCEDIMIENTO

Los ensayos de microindentacion instrumentalizada se
realizaron utilizando un dispositivo similar al
esquematizado en la Fig. 2. Este dispositivo permite la
medicion de la carga aplicada sobre un penetrador
Vickers y la profundidad de penetracion resultante sobre

la superficie indentada. El dispositivo consta de un
sistema de husillos para producir el movimiento vertical
del indentador en relacion a la muestra, una célula de
carga, y un sistema de sensores capacitivos para la
medicion de desplazamientos relativos. Estos sensores
fueron situados minimizando la distancia entre la
muestra y la punta del penetrador Vickers de forma tal
que las curvas P—h no tuvieran que ser corregidas a fin
de considerar la flexibilidad relativa del sistema de
indentacién. La resolucion en la medicion de P y A fue
de, respectivamente, 0.02 N y 5 nm, hasta una carga y
penetracion maximas de : 50 Ny 50 um.

Los materiales utilizados en los ensayos de indentacion
fueron cobre policristalino, aceros inoxidables, y una
ceramica de base circona (Y-TZP). El cobre fue
recocido a fin de inducir su recritalizacion,
obteniéndose un tamafio de grano final de 60 pum. Una
probeta cilindrica de este material fue deformada
uniaxialmente hasta una tension muy proxima a la que
causaria rotura en la probeta. El comportamiento de este
cobre endurecido por deformacion es, por lo tanto,
similar al de un solido elastoplastico ideal. Los aceros
inoxidables  ensayados  corresponden a  las
denominaciones AISI 329, SAF 2507 y AISI 316 L,
siendo los dos primeros aceros duplex, en los que existe
una mezcla de ferrita y austenita, y el tercero (AISI 316
L) un acero austenitico. El tamafio medio de los granos
en los aceros duplex es de : 10 um mientras que en el
autenitico de : 45 um. La ceramica de base circona (Y-
TZP) posee 2.8 %molar de itria y su tamafio de grano es
de 0.5 um. Previamente a los ensayos de indentacion, la
circona fue sometida a 1100 °C por 45 minutos. Este
tratamiento garantiza que el material posee una
estructura totalmente tetragonal.

Todos los materiales fueron pulidos previamente a la
realizacion de los ensayos de indentacion a fin de
obtener una superficie especular.

™~ Célula de carga
Sensor
capacitivo
|_| \ Penetrador
| | Vickers

T
=
G _—11 Muestra

Fig. 2. Sistema de indentacion instrumentalizado
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3. MODELIZACIONES POR ELEMENTOS
FINITOS

El modelo de plasticidad utilizado en los analisis por
elementos finitos es incremental, basado en el invariante
J5, con ley de flujo asociada a la superficie de fluencia
de Von Mises. Se consider6 ademas un
comportamiento isétropo y continuo. Dicho modelo de
plasticidad proporciona buenos resultados en la
modelizacion del comportamiento plastico de materiales
metalicos, donde el movimiento de dislocaciones es el
principal responsable del desarrollo de deformacion
irreversible. Ya que convencionalmente se acepta que la
relacion tension—deformacion uniaxial en materiales
metalicos sigue una ley de tipo potencial [6, 7], se
consider6 una ley de plasticidad descrita por trozos
(lineal/potencial) de la siguiente manera:

E o©
g—:—, para 0<0, 1)

s s

1/n
o
—= [—J ,para 0>0,; 2)

€ o

s s

donde, £y o son, respectivamente, la deformacion total
(es decir, elastica y plastica) y la tension aplicada, los
subindices “ys” refieren al valor de fluencia, y n es el
coeficiente de endurecimiento uniaxial.
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Fig. 3. Resultados de la modelizacion por elementos
finitos. (a) Apilamiento para »=0 y (b) hundimiento
para n = 0.4. Notese en (a) la transicion entre la zona
de malla fina alrededor del contacto y la malla gruesa
circundante.

La modelizacion del contacto plastico se llevd a cabo
asumiendo un indentador cénico (rigido) cuyo semi-
angulo en la punta es de =70° (ver Fig. 1). Este angulo

fue elegido ya que suministra una relacion entre el area
de contacto y profundidad (4) idéntica a la del
penetrador Vickers. Ademds se asumieron condiciones
de contacto sin friccion en la modelizacion.

El comportamiento uniaxial indicado en las ecuaciones
1 y 2 fue implementado en el software ABAQUS de
elementos finitos. Se utiliz6 una malla de 14000
elementos en la modelizacion del contacto. La malla
consiste de tres zonas con distintos tamafios de
elemento, siendo la densidad de éstos constante en cada
una de las regiones. La zona de la malla de mayor
densidad de elementos es aquella que entra directamente
en contacto con el indentador rigido (ver Fig. 3), en
donde existen 53x53 elementos. En las zonas mas finas
de la maya se utilizaron elementos cuadrados con cuatro
puntos de interpolacion.

Aunque los nodos en contacto con el penetrador rigido
sufren una deformacién considerable, en ninglin caso se
obtuvieron inestabilidades tipo “hourglass” o elementos
interpenetrados durante el andlisis. La malla fue
contrastada  elasticamente, obteniéndose  errores
inferiores al 3% al comparar las modelizaciones con
soluciones analiticas clasicas de la mecanica de
contacto.

Un aspecto a tener en cuenta en la comparacion de los
resultados de la simulacion con aquellos obtenidos
experimentalmente, es que la modelizaciéon por
elementos finitos contempla exclusivamente el caso de
indentadores conicos. Aunque esta consideracion
facilita el analisis ya que el contacto puede ser estudiado
como si de un caso totalmente axisimétrico se tratara, es
discutible que los resultados obtenidos sean
equivalentes a aquellos de indentacion piramidal
(Vickers). Este punto sera abordado en el apartado 4.

Los casos modelizados corresponden a sélidos cuyas
tensiones de fluencia y coeficientes de endurecimiento
son idénticos a los de los materiales metalicos
estudiados (Tabla 1). Igualmente, se realizO6 una
evaluacion sistematica del apilamiento y hundimiento
alrededor del contacto para solidos con o, = 400 MPa

yvaloresde n=0,0.1,0.2 y 0.4.

Tabla 1. Propiedades mecanicas uniaxiales de los
materiales

E (GPa) o,, (MPa) n
Cobre (recocido) 110 20 0.52
Cobre (endurecido) 110 350 0.05
AISI 329 190 525 0.17
SAF 2507 200 675 0.19
AISI 316L 195 190 0.40
Y-TZP 208 - -
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4. INFLUENCIA DE LA DUREZA Y LA
DEFORMACION SUPERFICIAL EN LA CURVA
P—h

Una implicacién directa del hecho que la dureza medida
con indentadores piramidales o conicos sea constante es
que

P=Ch, 3)

donde C es constante para un material e indentador
determinados. Directamente a partir de la definicion de
dureza, H, se tiene

H=P/A 4
Aplicando

donde, A es el area de contacto.
consideraciones geométricas se obtiene que

A=afi’ )

donde f = 24.5 para indentadores Vickers y aes un
parametro que evalia el apilamiento (a>1) o
hundimiento (& < 1) del material.

Tal como se puede deducir a partir de la ecuacion (5),

Ja representa simplemente a una constante que, una
vez multiplicada por %, suministra el valor real de la
profundidad de penetracion (en el que se tiene en cuenta
la deformacion superficial).

La figura 4 muestra el enromamiento alrededor del area
de contacto en un acero inoxidable, cuyo valor de n es
pequefio, y en el material ceramico. El hecho que la
periferia del contacto en el metal sea concava indica que
el apilamiento predomina en este material (& >1).

35

P(N)

La convexidad en el ceramico es, por otra parte,
indicativa del desarrollo de hundimiento (¢ <1) en la
periferia del contacto (ver apartado 5).

(b)

Fig. 4. Enromamiento en las aristas de las indentaciones.
(a) Apilamiento en el acero AISI 329 y (b) hundimiento
en la Y-TZP. La flecha sefiala el desarrollo de fisuras en
el material ceramico.

-~ Cobre (recocido)
- Cobre endurecido
— AISI 329

— SAF 2507

— AISI 316L

- Y-TZP

h(um)

40 50 60

Fig. 5. Curvas de carga aplicada (P)—profundidad de penetracion (%) para los materiales estudiados
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A partir de las ecuaciones (4) y (5) se obtiene que
C=Hof (6)

Esta ecuacion permite cuantificar la influencia del valor
de H en la constante C. En consecuencia, a partir de la
evaluacion de la dureza, H, mediante microscopia
optica y el valor de C mediante indentacion
instrumentalizada (expresion (1)), es posible estimar el
apilamiento o hundimiento en términos de ¢ utilizando
la ecuacion (6). Los valores de estos pardmetros se
incluyen en la Tabla 2 para cada uno de los materiales
mientras que en la figura 5 se muestran las curvas P—#.

Es importante notar que las mediciones de Ia
deformacion superficial obtenidas mediante
profilometria en los materiales estudiados [S] son
similares a aquellas provenientes del procedimiento de
indentacién instrumentalizada descrito anteriormente.
Esta observacion pone de manifiesto la importancia de
la deformacion superficial en las curvas P—h y la
equivalencia entre el parametro o medido mediante
indentacion instrumentalizada y aquel proveniente de las
evaluaciones del apilamiento o hundimiento realizadas
directamente sobre la huella de indentacion.

0.3

O Elementos finitos
O Experimentos (Vickers)

0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
n

Fig. 6. Correlacion entre el parametro oy n.

Tabla 2. Resultados de indentacion Vickers

C(GPa) . fy-1 H(GPa)
Cobre (recocido) 9.5 -0.16 0.55
Cobre (endurecido) 33.6 0.16 1.02
AISI 329 65.7 0.08 2.30
SAF 2507 74.3 0.06 2.70
AISI 316L 37.7 -0.10 1.90
Y-TZP 295 -0.28 13.7

Un aspecto interesante que se desprende del estudio es
que la dureza de los materiales metalicos medida
experimentalmente coincide (con un 5% de error) con

aquella obtenida a partir de las modelizaciones por
elementos finitos. Ademas, el valor de « segun las
modelizaciones para cada uno de los materiales
metalicos estudiados es también similar al evaluado a
partir de las curvas P—# siguiendo el procedimiento
descrito previamente. Esta comparacion sugiere que las
caracteristicas  generales del contacto plastico
resultantes de la utilizacion de indentadores piramidales
(Vickers) son similares a las de indentacion conica.

Las modelizaciones demuestran que el parametro o es
independiente de la carga aplicada o la profundidad de
penetracion. Su magnitud es, por lo tanto, una
caracteristica propia del material indentado para una
geometria determinada de penetrador.

5. CORRELACION ENTRE LA DEFORMACION
SUPERFICIAL Y EL COEFICIENTE DE
ENDURECIMIENTO

Las modelizaciones por elementos finitos ratifican la
correlacion encontrada en [5] entre el valor de oy el
coeficiente de endurecimiento uniaxial, »n. Esta
correlacion se muestra en la figura 6, evidenciandose la
similitud entre las mediciones experimentales de o
mediante profilometria [5] y las modelizaciones
llevadas a cabo en el presente trabajo. Este aspecto
sustenta los resultados expuestos en el apartado 4 en
cuanto a la equivalencia entre el comportamiento a
contacto de indentadores piramidales (Vickers) y el de
penetradores conicos.

La existencia de una correlacion entre la deformacion
superficial y n fue propuesta por primera vez por
Norbury y Samuel [8] a partir de resultados
experimentales. Afios después, los andlisis de Hill et al
[9] y Matthews [10] confirmaron la existencia de tal
relacion. Es importante indicar que, en estos estudios, la
correlacion entre la deformacion superficial y n fue
encontrada para indentacion esférica mientras que para
indentacion Vickers este aspecto ha sido estudiado en
[5]. La similitud entre esta correlacion y la encontrada
previamente para indentacion esférica parece indicar
que las caracteristicas del contacto plastico en la
cercania a la superficie indentada es semejante en
ambos tipos de indentadores. En consecuencia, el
desarrollo de apilamiento y hundimiento parece estar
controlado fundamentalmente por las condiciones de
plasticidad existentes en la periferia del indentador y no
en su punta, en donde los campos de tension y
deformacion de ambos penetradores (puntiagudo o
esférico) son diferentes.

Finalmente, es interesante resaltar que las curvas P—#
obtenidas en el material ceramico (Y-TZP) evidencian
el desarrollo de hundimiento alrededor del area de
contacto. Aunque el modelo de plasticidad empleado en
este estudio no es valido para materiales ceramicos,
cabria esperar que éstos presentaran un valor de n
elevado en la medida que una vez que ocurre
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deformacion inelastica en un ceramico, la tension
uniaxial se incrementa considerablemente sin que
apenas pueda detectarse deformacion plastica a fractura.
El elevado valor de n que podria asociarse a materiales
ceramicos justifica que éstos desarrollen un hundimiento
considerable alrededor de la superficie de contacto, ver
Fig. 6. Si se asume que el comportamiento del material
es elastico-lineal, el valor de o estimado deberia ser
aproximadamente 0.4. El hecho que el valor de o
medido sea muy superior a esta magnitud (o = 0.88),
indica que las estimaciones elasticas no son apropiadas
en el andlisis de materiales ceramicos. Trabajos
recientes muestran la correlacion existente entre el
comportamiento inelastico de ceramicos y la
deformacion superficial considerando un modelo de
plasticidad apropiado para solidos en los que el
comportamiento plastico conlleva una variacion de
volumen [11].

6. METODOLOGIA PARA LA EVALUACION DE
PROPIEDADES MEDIANTE INDENTACION
INSTRUMENTALIZADA

A continuacion se describe la metodologia propuesta
por los autores para la evaluacion del coeficiente de
endurecimiento, n, el modulo de elasticidad de Young,
E, y la dureza, H, mediante indentacion
instrumentalizada. Es importante indicar que esta
metodologia es directa en la medida que no es
indispensable la medicion del area de contacto ni la
deformacion superficial una vez realizado el ensayo de
indentacion.

La evaluacion del valor de n puede efectuarse tal como
se plantea en [4]. En consecuencia, es preciso medir la
curva P—# utilizando indentacion esférica y considerar
la siguiente relacion en el analisis de los resultados

Poc hl+(n/2) . (7)

El valor de n puede estimarse entonces a partir de la
curva logP—logh cuya pendiente es igual a 1+(n/2). La
ecuacion (7) es consistente con la llamada “ley de
Meyer” 'y su validez ha sido constatada
experimentalmente y mediante modelizaciones por
elementos finitos [4, 5, 9]. La linearidad de la curva
logP—Ilogh garantiza que el comportamiento del
material es  representativo de un  contacto
completamente plastico y que, por consiguiente, la
elasticidad subyacente no afecta a la medicion del
coeficiente de endurecimiento [4].

Una vez medida la curva P—/ mediante indentacion
Vickers y conocido el valor de n tal como se expone
anteriormente, la figura 6 permite encontrar el valor de
o del material en cuestion. La dureza se calcula
entonces a partir de la ecuacion (5) como

P

= 8
24.50h’ ®
para cualquier pareja de puntos en la curva P—h.
El valor de E se puede estimar mediante [12, 13]
1-v,) 1-v})
v, N 12 _ 1 ap ©)
E, E, 1.167/A4,, dh

donde v es el mddulo de Poisson, A, €l area de
contacto a carga maxima (evaluada de acuerdo a la
ecuacion (5)), dP/dh la pendiente de la curva P—+# al

11331

inicio de la etapa de descarga, y los subindices “i” y
“m” refieren, respectivamente, al indentador y al
material indentado. La expresion (9) es identica a
aquella utilizada en ensayos de nanoindentacion para
estimar el modulo de elasticidad. Esta ecuacion requiere
de una evaluacién independiente de los moddulos de
elasticidad y de Poisson de la piramide Vickers
empleada, al igual que el modulo de Poisson del
material indentado. Convencionalmente se suele tomar

E : 1000 GPay v, : 0.22.

7. SUMARIO

En este trabajo se pone de manifiesto la importancia de
la deformacion superficial (apilamiento o
hundimiento—ver figura 1) en la evaluacién de
propiedades mecanicas mediante indentacion
instrumentalizada. Los resultados experimentales y de
modelizacion por elementos finitos permiten establecer
la relacion existente entre dicha deformacion
(cuantificable seglin el parametro @) y el coeficiente de
endurecimiento por deformacion, n, de materiales
metalicos. En este sentido, se encuentra que los
materiales metalicos sufren hundimiento en la periferia
del contacto para n > 0.2, mientras que los valores
menores de n dan lugar a un apilamiento considerable
(o : 1.69 paran=0).

A partir de la correlacion entre la deformacion
superficial, ¢, y n es posible proponer una metodologia
para la evaluacion del modulo de elasticidad, E, el
coeficiente de endurecimiento, n, y la dureza, H, a partir
de las curvas P—/A medidas mediante indentacion
esférica y piramidal. Esta metodologia permite una
evaluacion automatizada de propiedades ya que no es
preciso llevar a cabo una medicion independiente del
drea de contacto y la deformaciéon superficial. El
procedimiento es, por lo tanto, de utilidad en la
realizacion de controles de calidad rutinarios de
materiales y componentes.

Finalmente, las modelizaciones por elementos finitos
del contacto plastico entre penetradores conicos y una
superficie plana demuestran una gran semejanza con los
resultados de indentacion piramidal (Vickers) obtenidos
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experimentalmente. Debe resaltarse que tal similitud es
solamente valida en cuanto a la deformacion superficial
media y dureza se refiere. Resulta evidente que, de una
manera estricta, la naturaleza del contacto asociada a
penetradores Vickers solo puede ser analizada
considerando su caracter realmente tridimiensional. En
este sentido, cabe mencionar que las mediciones de
apilamiento y hundimiento mediante profilometria
alrededor de indentaciones Vickers [5] demuestran que
la deformacién superficial no es constante alrededor de
la periferia del contacto. Aunque estos resultados
indican que el apilamiento alrededor de las
indentaciones Vickers sufre una fuerte disminucion
cerca de los vértices, la deformacion superficial media
es muy similar a aquella obtenida a partir de la
modelizacion con indentadores cénicos.
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