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Resumen— En la nanociencia y en la nanotecnología, una 
de las herramientas más poderosas es el microscopio de fuerza 
atómica (AFM siglas en inglés). Instrumento que sirve para 
caracterizar los materiales a nivel superficial. Dentro de esas 
características está evaluar la dureza a escala manometría 
(nanodureza), utilizando el método de nanoindentación en 
el modo de espectroscopia.  En materiales como las películas 
delgadas en los que sus espesores son del orden de decenas de 
nanómetros de espesor, el equipo adecuado para medir la dureza 
es el AFM. En este artículo se pretende realizar una primera 
aproximación a algunos modelos usados para evaluar la dureza 
usando el AFM a partir del modelo elástico.

Palabras clave—nanodureza, microscopio de fuerza atómica, 
modelo de Oliver Pharr, espectroscopia de fuerzas.
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Abstract— in nanotechnology, one of the powerful tools 
is the atomic force microscope (AFM). Instrument used to 
characterize materials superficially. Nanoscale hardness 
(nanohardness) using nanoindentation method spectroscopy 
mode is considered when evaluating these characteristics. The 
suitable equipment to measure the hardness in materials such 
as thin films, with thicknesses on the order of tens of nanometers 
is the AFM. In this article, the authors propose a first approach 
to some models used to evaluate the hardness, using the AFM, 
based on the elastic model.

Key words— nanohadness, atomic force microscopy, Oliver 
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I.  IntroduccIón

En una conferencia impartida en 1959, uno de los 
grandes físicos del siglo pasado, Richard Feynman, 

predijo que “hay mucho espacio en la parte inferior” (el 
título original de la conferencia fue “There’s plenty of 
room at the bottom”) y auguraba una gran cantidad de 
nuevos descubrimientos si se pudiera fabricar materiales 
de dimensiones atómicas o moleculares. Esta predicción 
se ha cumplido en su totalidad en estos últimos 20 años, y 
gracias a esos descubrimientos es que una de las áreas de la 
investigación que ha tenido una gigantesca importancia es la 
Nanotecnología. Dentro de esta área se encuentra la ciencia 
de las películas delgadas, materiales que se depositan en 
superficies a las que se les quiere mejorar su desempeño desde 
el punto de vista mecánico, tribológico, magnético, óptico, 
electrónico entre otros. Debido a la baja dimensionalidad 
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(espesores menores a 1 µm) de estos materiales su física 
es diferente a su correspondiente en bloque. Cuando se va 
estudiar el desempeño mecánico de las películas delgadas 
uno de los instrumentos adecuados es el microscopio de 
fuerza atómica (AFM) en su modo de espectroscopia. 
Dentro del estudio mecánico de los recubrimientos está la 
determinación de la dureza. Ya que para evaluar la dureza, se 
necesita que las cargas sean del orden de nanonewton (nN), 
asegurando que las lecturas correspondan a la película y no 
al sustrato.

 
   La idea de la nanoindentación surge de la necesidad 

de medir las propiedades mecánicas de volúmenes muy 
pequeños de materiales. En principio, si la punta es muy 
aguda, el volumen del material que se prueba se puede hacer 
arbitrariamente pequeño.  Sin embargo, en este caso, es muy 
difícil determinar el área de indentación.  La dureza de hecho 
es definida como la relación entre la máxima carga aplicada 
(Pmax) y el área proyectada de la impresión de indentación 
(Ap).  Para evaluar esta área, varios métodos de detección 
de profundidad de indentación  (DSI) han sido desarrollados 
[1-3], los cuales permiten, de manera indirecta,  medir el Ap y 
evaluar la dureza sin la imagen de la huella de la indentación. 
La mayoría de los estudios recientes concernientes a la 
nanodureza de materiales son basados en el análisis de 
curvas desplazamiento-carga usando el método de Oliver y  
Pharr (O-P) [2-5].

En el ensayo de indentación, la dureza y el módulo 
elástico dependen fuertemente del área de contacto del 
material-indentador en el momento de carga.  Sin embargo, 
muchos de los comportamientos elástico-plásticos, tales 
como recuperación elástica durante la descarga y perfiles de 
apilamiento o hundimiento durante la indentación afectan 
la determinación de la dureza y el módulo elástico. Por lo 
tanto, el AFM es un método importante para suministrar 
un conocimiento exacto de la impresión de la indentación 
especialmente si se presentan deformaciones plásticas, que 
llevan a errores en la determinación del área de contacto [6].

El experimento de nanoindentación se lleva a cabo 
mediante el empleo de un indentador que ejerce presión 
sobre la superficie del material de estudio. Los datos 
experimentales de desplazamiento contra carga aplicada son 
almacenados a través de un actuador y un sensor.  Puesto 
que las propiedades mecánicas del material constituyente 
del indentador son conocidas, la dureza de indentación 
y el módulo reducido del material de estudio pueden ser 
obtenidos a partir del comportamiento de descarga y la teoría 
de mecánica de contacto. La mecánica de contacto fue la 
primera que originó la investigación del comportamiento de 
contacto entre dos cuerpos distintos por  Boussinesq [7] y 
Herz [8, 9].  Sneddon [10] desarrolló una teoría para predecir 
el comportamiento de contacto para cualquier golpe con un 
sólido de revolución de una función suave. Él descubrió que 
la relación entre desplazamiento y carga se puede predecir a 
través de una función de ley de potencias y ha sido usada en el 
cálculo del módulo reducido en el ensayo de nanoindentación.  

Debido a que la huella residual del ensayo de indentación 
es bastante pequeña, el área proyectada es difícil de ser 
observada directamente a través de un microscopio óptico. 
Como solución a esta limitación, O-P [2] propuso la función 
de área para describir aproximadamente la relación entre el 
área proyectada y la profundidad de contacto.

   El mérito de la nanoindentación es la capacidad de medir 
las propiedades mecánicas de películas delgadas comparadas 
con los ensayos de indentación tradicional. La organización 
internacional de estándares (ISO, siglas en inglés) [11-13]  
publicó la guía para el ensayo de indentación. Se recomendó 
que el total del desplazamiento deber ser diez veces menor 
que el espesor de la película delgada para evitar la influencia 
del sustrato en los resultados del ensayo. Por otra parte 
cuando el desplazamiento total se vuelve superficial, el área 
proyectada calculada desde la función de área de O-P se 
incrementará o fluctuará.  Sin embargo, este fenómeno no 
existe en la práctica [14].

El método de nanoindentación usando AFM es bien 
conocido para la evaluación de propiedades desde películas 
delgadas, polímeros y tejidos orgánicos[15-17]. En los últimos 
años se han hecho esfuerzos para medir cuantitativamente 
la dureza de las películas delgadas usando nanoindentación 
por medio del AFM [18-25]. Desafortunadamente, muchos 
de estos reportes presentan incertidumbres debido a la 
falta de calibración de sus componentes fundamentales, 
los valores de la medida de la dureza no son uniformes de 
acuerdo a la profundidad de indentación y están lejos de los 
valores reales [26]. Entre las incertidumbres, dos factores 
son principalmente considerados como parámetros de 
compensación para la dureza cuantitativa evaluado por la 
nanoindentación con AFM.  Uno es que la función teórica de 
la geometría de la punta, representando la relación entre el 
área proyectada de contacto y la profundidad de indentación, 
es diferente con la geometría real de la punta. Una punta 
cúbica es usada en la nanoindentación con AFM. El área 
proyectada de contacto es generalmente obtenida por el 
cálculo de la geometría teórica de la punta como una función 
de la profundidad de indentación,

                                     (1)

Donde Ap es el área proyectada de contacto de la punta 
y hc es la profundidad de indentación. Esta función teórica 
es adecuada únicamente para formas cúbicas ideales porque 
las formas reales de las puntas son diferentes del modelo 
ideal. Generalmente se usan puntas cúbicas con radios 
de unas pocas decenas de nanómetros en el ápice. Esta 
forma redondeada del ápice de la punta induce a errores a 
profundidades de indentación por debajo de 100 nm. El otro 
es la no uniformidad de los ejes perpendiculares de carga que 
surge de la deflexión del cantiléver durante la indentación. 
Esta no uniformidad en los ejes de carga en la muestra, hace 
formas asimétricas en la superficie de la misma. Una forma 
de la superficie deformada es otro factor de error comparado 
con el área de contacto proyectada calculada [26]. 
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La nanoindentación usando el AFM [27, 28], permite medir 
directamente el área proyectada de la huella de indentación, 
logrando suministrar características interesantes como 
imagen correcta de la indentación después de la aplicación 
de la carga.  Es posible reconocer la morfología exacta de la 
impresión de la indentación con alta resolución a nanoscala, 
midiendo el valor actual del área Ap.  Esta aproximación 
permite considerar la presencia de apilamiento de material, 
el cual es el principal tema para la nanoindentación a 
nanoescala [29, 30], que es usualmente despreciada en el 
modelo de Oliver y Pharr y lleva a una sobreestimación en el 
valor de la dureza [4, 31, 32].

II.  nanoIndentacIón

El concepto del ensayo de nanoindentación es utilizar un 
indentador, cuyas propiedades mecánicas son bien conocidas, 
para presionar en la superficie del material a analizar. 
La alta sensitividad del actuador y el sensor son usados 
simultáneamente para almacenar los datos experimentales 
de desplazamiento contra carga aplicada durante el recorrido 
de carga y descarga.  De acuerdo a la distinta respuesta del 
comportamiento de carga y descarga, la dureza y el módulo 
reducido pueden ser estimados para diferentes materiales. 
En la Fig. 1 se muestra esquemáticamente la carga versus 
desplazamiento de un ciclo completo de carga y descarga.

De acuerdo a la teoría de contacto elástico [35], el módulo 
elástico de un material indentado por un indentador cónico 
podría ser calculado desde la rigidez de la descarga S y el 
área proyectada de contacto A a través de la ecuación

                                (3)

Con b = 1.  La rigidez finita del indentador es tomada en 
cuenta para la definición del módulo reducido Er de acuerdo 
a

                            (4)

Donde E y n son el modulo elástico y la relación de Poisson 
del material respectivamente, Ei y ni son los mismos 
parámetros para el indentador. La forma de indentador más 
usado para la nanoindentación es de tipo Berkovich, el cual 
es una pirámide de tres caras con un ángulo total incluido 
de 142.3o.  

Medidas realizadas por Oliver y Pharr [2] en un amplio 
rango de materiales muestra que el comportamiento inicial 
de la descarga para indentadores Berkovich es casi nunca 
lineal y es más adecuado describirlo por una relación de ley 
de potencias

                            (5)

Donde hf es la profundidad final después de completar 
la descarga, a y m son constantes.  El exponente m puede 
variar de material a material en un rango de 1.25 a 1.51.  
La rigidez S se obtiene de la derivada de la relación carga-
desplazamiento evaluada en la profundidad de indentación 
máxima h = hmax
.
             (6)

Con el fin de calcular el área de contacto proyectada, la 
geometría del indentador necesita ser conocida a través de 
una función de área A(h), que relaciona el área de la sección 
transversal del indentador a la distancia del extremo h. 
Un indentador Berkovich ideal tiene una función de área 
cuadrada de A(h) = 24.5 h2.

En la Fig. 2 se muestra una sección transversal de una 
superficie indentada bajo carga y después de ser removida 
la carga, ilustrando que la recuperación elástica únicamente 
toma lugar en la dirección de la profundidad de la carga 
aplicada y el radio de impresión a se mantiene constante. 
El total del desplazamiento h en cualquier tiempo durante 
el ciclo de indentación puede ser escrito como h = hc + hs, 
donde hc es la profundidad a lo largo del cual el contacto es 
realizado (profundidad de contacto) y hs es el desplazamiento 
de la superficie en el perímetro de contacto. Usando la 
expresión de Sneddon [10] para el perfil de la superficie 
fuera del área de contacto, Oliver y Pharr [2] obtuvieron la 
siguiente expresión para la profundidad de contacto hc

Fig. 1 Curva típica de Carga – Desplazamiento en un ciclo 
de nanoindentación.

 
Los métodos más utilizados para el análisis de datos de 

indentación son basados en un problema de indentación 
de punta rígida en un espacio semi-elástico. Sneddon [10] 
estableció un procedimiento analítico, mostrando que para 
cualquier indentador de geometría asimétrica, la relación 
entre la carga aplicada P y el desplazamiento elástico h 
puede ser expresado como

                                               (2)

Donde m es 1, 1.5 y 2 para una punta cilíndrica, un paraboloide 
y un cono respectivamente y a es una constante.  Los 
primeros experimentos en los cuales la carga de indentación 
y la profundidad fueron continuamente medidos, fueron 
realizados por Tabor y Stillwell [33, 34].
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                                  (7)

Donde e es un parámetro que depende de la geometría del 
indentador, siendo 0.75 para un indentador Berkovich. Una 
vez que la profundidad de contacto se conoce, el área de 
contacto A(hc) puede ser evaluada y obtener el módulo de 
Young y la rigidez con las ecu. (4) y ecu. (6) respectivamente.  
Oliver y Pharr propusieron la siguiente función de área para 
describir el área proyectada del indentador

         (8)

Donde los coeficientes son constantes de ajuste, las cuales 
son determinadas de una serie de indentaciones a varias 
profundidades de una muestra de cuarzo fundido.

El primer término de esta ecuación describe la relación 
entre la profundidad de contacto y el área proyectada para el 
indentador perfecto.

  
Además, la dureza H, definida como la presión media del 

material bajo carga, puede ser determinada usando

                                       (9)

que la profundidad de contacto es superficial. Lo cual no 
es razonable en la práctica.  En consecuencia la función de 
área de la ecuación (8) no es apropiada para describir el área 
proyectada bajo profundidad de contacto superficial. En el 
trabajo de Chao y otros[14] se buscó integrar el AFM con 
un sistema de nanoindentación para evitar la limitación de la 
función de área propuesta por Oliver y Pharr. Los resultados 
muestran que el área proyectada obtenida desde el AFM 
es significativamente diferente que el de la aproximación 
de Oliver y Pharr, incrementándose esta última de forma 
dramática, especialmente cuando la profundidad de contacto 
se aproxima a cero. En la Fig. 3 se muestra como el área 
proyectada obtenida por AFM es similar que el de una 
geometría perfecta.

Fig. 2.  Sección transversal del perfil de la superficie durante y 
después de la indentación, muestra una interpretación gráfica del 
perfil de contacto [36].

III. dIferentes correccIones al modelo de olIver 
y pharr

A. Modificación de la función de área

Debido a la profundidad de contacto, la cual es 
extremadamente pequeña en el ensayo de nanoindentación, 
la geometría del indentador no es perfecta como 
consecuencia de la redondez de la punta del indentador. Otra 
consideración que hay que tener presente en el uso de la 
ecuación (8), la magnitud del área proyectada es dominante 
para el primero y segundo término bajo la profundidad de 
contacto. Sin embargo, en el área proyectada será dominante 
por los términos con órdenes menores a la unidad bajo 
profundidad de contacto superficial. Este resultado en el área 
proyectada comienza a incrementarlo o fluctuar mientras 

Fig. 3 Comparación del área proyectada de diferentes 
aproximaciones [14].

B. Corrección para materiales blandos

Uno de los principales problemas de la técnica de 
nanoindentación es que las propiedades mecánicas son 
calculadas a partir de la curva de descarga usando la 
teoría de Oliver y Pharr [5]. Este modelo toma en cuenta 
deformaciones elásticas, pero desprecia otros fenómenos 
tales como la adhesión, deformaciones plásticas.  Por 
lo tanto, el modelo de Oliver y Pharr es principalmente 
correcto para materiales rígidos pero varios errores ocurren 
en el caso de materiales conformados como los polímeros. 
Los problemas concernientes a la adhesión, deformaciones 
plásticas, son menos severos usando el AFM, puesto que las 
curvas de carga y no las curvas de descarga, son usadas para 
determinar las propiedades mecánicas. Usualmente, para 
pequeñas fuerzas inmediatamente después del contacto (a lo 
largo de la curva de carga), la interacción entre la punta y el 
polímero no se ve afectado por la adhesión ni la deformación 
plástica; únicamente la deformación elástica está presente y 
teorías elásticas, por ejemplo la teoría de Herz [8] puede ser 
usada.

La mayoría de los AFMs, además de tener los modos de 
imagen tales como el modo de contacto y el intermitente, 
también tiene el modo de fuerza, capaz de medir curvas 
fuerza-distancia  [37, 38]. Para generar la curva fuerza-
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distancia, el cantiléver se mueve hacia la muestra por un 
piezo-transductor. Después del contacto, la muestra es 
indentada y el cantiléver se retira.  El movimiento del piezo 
y la deflexión del cantiléver son medidas. De acuerdo a las 
dos direcciones del movimiento del cantiléver, la curva 
distancia-fuerza es dividida en una parte de aproximación y 
la otra de retirada.

La primera parte de la curva de aproximación es una 
línea horizontal, llamada línea cero.  En este momento 
de la medida, la distancia entre la punta y la superficie es 
grande y no mide ninguna deflexión porque las fuerzas que 
actúan entre la punta y la superficie son muy débiles. Una 
discontinuidad, se da un salto para el contacto, ocurre a una 
distancia, donde el gradiente de la fuerza atractiva comienza 
a ser más fuerte que la constante elástica del cantiléver, lo 
que resulta en un salto de la punta sobre la superficie de 
la muestra. La línea recta después de este chasquido es la 
línea de contacto.  Si la rigidez del cantiléver excede al de 
la muestra, la punta actuará como un indentador y causa una 
deformación. En este caso, la información referente a las 
propiedades mecánicas de la muestra se puede determinar. La 
deformación D puede ser estimada como la diferencia entre 
el desplazamiento del piezo Z y la deflexión del cantilever d :

 
   D = Z - d                      (10)

Como la deflexión del cantiléver es siempre muy pequeña, 
el cantiléver puede ser considerado como un resorte ideal. 
La ley de Hooke puede ser usada para describir el cantiléver, 
permitiendo el cálculo de la fuerza aplicada F con la siguiente 
fórmula:

   F = -kcd                 (11)

Donde kc es la constante de resorte del cantiléver. Cuando 
la deformación y la fuerza son conocidas, las propiedades 
mecánicas pueden ser calculadas con la ayuda de la teoría 
elástica continua. La selección de la teoría depende de las 
propiedades físicas y de la geometría del sistema punta-
muestra. El factor crucial es la relación entre la fuerza de 
adhesión y la fuerza aplicada[39, 40]. Por lo tanto, la teoría 
de Herz [8] puede ser usada para calcular el módulo de 
Young. La punta se asume como una esfera o paraboloide 
indentando un plano. La correspondiente fórmula de Herz 
es:

                                 (12)

Donde D es la deformación, F la fuerza, R el radio de 
la punta y E* el módulo de Young reducido. El exponente 
depende únicamente de la forma de la punta y la muestra, 
cuyo valor es 2/3 únicamente para el caso de un indentador 
esférico o parabólico sobre una superficie plana, E* está dado 
por:

                               (13)

Donde E y n son el módulo de Young y la relación de 
Poisson de la muestra y Et y nt son el módulo de Young y 
la relación de Poisson de la punta del cantiléver. El modulo 
es calculado por ajuste de la curva deformación-fuerza con 
la ecuación de Herz. Con este procedimiento, en el trabajo 
propuesto por Griepentrog y otros [41], se logró determinar 
el módulo de Young  con las curvas de fuerza-distancia para 
dos tipos de polímeros, determinando el radio de la punta del  
AFM necesario para una mayor precisión en los resultados.

C. Determinación de la forma y el radio de curvatura de 
la punta de AFM.

En algunos trabajos se ha estudiado el efecto de las 
características de la punta en la medida de la dureza. En 
uno de ellos [19], se estudió el efecto de la forma y el 
radio de curvatura de la punta en la medida de la dureza 
en la nanoindentación por AFM. Se realizó el estudio con 
diferentes formas de puntas de indentadores con el fin de 
cuantificar como la medida de la dureza es afectada por dos 
parámetros importantes: i) el ángulo de la punta [42] y ii) el 
radio de curvatura de la punta del indentador. Un modelo de 
elementos finitos fue usado también para comprender mejor 
el proceso de indentación. En paralelo a una aproximación 
teórica basada en la teoría de nanoindentación [43], ha sido 
optimizado para un indentador desgastado.  Todas estas 
aproximaciones llevaron a deducir una relación teórica 
en la cual enlaza la medida de la dureza con la forma del 
indentador y el radio de curvatura de la punta.

D. Calibración de la fuerza aplicada del cantiléver del  
AFM.

La nanoindentación por AFM requiere un proceso de 
calibración complejo de la fuerza para el cual el conocimiento 
de cantidades tales como constante del resorte del cantiléver, 
el factor de sensitividad del fotodetector y la geometría de la 
punta, los cuales son necesarios para transformar los datos 
de las curvas de nanoindentación fuerza – distancia [44].  En 
la figura 4 se  muestra una representación simplificada del 
proceso de indentación con una punta piramidal montado en 
un cantiléver para AFM.  La fuerza aplicada F es controlada 
a través del cambio en el voltaje del fotodetector Vpd debido 
a la deflexión del cantiléver Zc alineado verticalmente con la 
fuerza, como se muestra en la figura,  tal que 

                                    (14)

Donde k representa la constante del resorte normal del 
cantiléver. La correspondiente profundidad de penetración 
es obtenida por

                      (15)

Donde h  es la profundidad de penetración con respecto al 
punto de contacto inicial, el cual incluye deformación elástica 
y deformación plástica, y Zp es la posición del piezo-escaner 
durante el desplazamiento hacia arriba desde el punto de 
contacto a Zpo.  El factor de sensitividad S consiste en

                                           (16)
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el cual es obtenido por la presión de la punta que ejerce 
sobre un material duro de referencia como el diamante 
[45], mientras que se almacena la respuesta (Zp, Vpd), 
y asumiendo que la penetración de la punta durante la 
calibración es despreciable con respecto a Zc, la ecu. (15) se 
transforma para este caso en

                             (17)

Las dos principales fuentes de incertidumbre en el 
protocolo estándar para medida de dureza en sustratos duros 
usando nanoindentación por AFM son las siguientes: i)  
Determinación de la constantes k de la ec. (14).  Un amplio 
número de estudios han sido direccionados para resolver este 
inconveniente, han sugerido diferentes técnicas, generando 
más o menos incertidumbre en el cálculo de este parámetro 
[46, 47]. ii) Incertidumbre sistemático en la determinación 
del factor de sensitividad S, debido a dos razones, la primera 
involucra la no linealidad de la relación del voltaje del 
fotodetector – deflexión, el cual puede surgir al momento 
de generar amplias deflexiones del cantiléver [48, 49], y la 
segunda, la suposición de indentación cero en la muestra de 
referencia lo cual puede no ser correcto para cantiléver con 
k>20 N/m, aún si la interacción punta-superficie involucra 
puramente deformación elástica durante la calibración [24]. 

 
Sin embargo, diferentes métodos han sido propuestos 

para determinar el área proyectada de contacto en la medida 
de dureza por AFM, el cual varía de escanear directamente 
huella indentada [50-52], al tomar en cuenta el área de la 
sección transversal [50, 53]. 

es tomar en cuenta la deformación punta-superficie durante 
la calibración y la morfología actual de la punta. Usan la 
simulación por elementos finitos para determinar la constante 
de resorte del cantiléver y para comparar el área proyectada 
con la obtenida con el modelo.

En el trabajo realizado por Calabri y otros [19] se estudió 
el efecto de la forma y radio de curvatura de la punta en la 
medida de la dureza usando el AFM  para la nanoindentación. 
Un proceso de deconvolución geométrica ha sido utilizado 
con el fin de corregir el error sistemático en relación con el 
efecto del radio de curvatura  de la punta. 

III.  conclusIones

En el artículo se muestran algunos modelos para evaluar 
la dureza en superficies y películas delgadas,  presentando 
algunas aproximaciones y consideraciones que se deben 
tener en cuenta al momento de realizar el ensayo de dureza 
usando el AFM. La mayoría de los trabajos referenciados, 
consideran de importancia significativa el conocimiento 
preciso de la forma y características geométricas del 
cantiléver, al momento de obtener resultados cuantitativos 
de dureza y módulo de Young. En los diferentes modelos se 
tienen contribuciones tanto elásticas como plásticas.
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