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En este trabajo se presenta el estudio del comportamiento de pelı́culas delgadas de nı́quel y unóxido superior de ńıquel obtenidas por espurreo
cat́odico sobre acero AISI 1018 (UNS G 10180), con el propósito de disminuir la velocidad de corrosión del acero al carbono cuando se
expone a un medio amargo (presencia deácido sulfh́ıdrico y cloruros) y alargar la vidáutil de las estructuras petroquı́micas met́alicas, con
lo que se ahorrarı́a una importante cantidad de recursos monetarios y humanos. La caracterización de las superficies se realizó utilizando las
técnicas electroquı́micas[1] (curvas de polarización y espectroscopia de impedancia electroquı́mica).

Descriptores:Nı́quel; espurreo catódico; medio amargo.

The aim of this work is to study the behavior of nickel and nickel oxide thin films obtained by cathodic sputtering on steel AISI 1018
(UNS G 10180), with the purpose of diminishing the corrosion rate of low carbon steel when it is exposed to a sour medium (sulphidric
acid and chlorides) and to extend the life of metallic petrochemical structures which would result in an important amount of monetary and
human resources savings. The characterization of the surfaces was carried out by electrochemical techniques, such as polarization curves and
electrochemical impedance spectroscopy.

Keywords: Nickel; cathodic sputtering; sour medium.

PACS: 81.15.cd; 81.65.Mq

1. Introducción

Es coḿun en la industria petrolera que las estructuras metáli-
cas sean atacadas por elácido sulfh́ıdrico; de aqúı la nece-
sidad de buscar uńoxido superior de ńıquel para tener un
mejor comportamiento del recubrimiento frente a un medio
altamente agresivo como es el amargo [2]. Las pelı́culas de
ńıquel, depositadas por la técnica de espurreo catódico o
Magnetŕon Sputtering, protegen contra la corrosión en me-
dios amargos y constituyen una excelente opción tecnoĺogi-
ca cuando se tiene la presencia deácido sulfh́ıdrico en el
ambiente. Con los ḿetodos tradicionales anticorrosivos (gal-
vanizado y recubrimientos poliḿericos) se pueden presen-
tar una gran cantidad de poros en la superficie, producien-
do puntos preferentes para iniciar la corrosión, mientras que
mediante la t́ecnica de espurreo catódico, la superficie del
deṕosito es homoǵenea, porque la forma en que se deposi-
ta el material con esta técnica es por apilamiento atómico, lo
cual disminuye considerablemente la presencia de zonas sin
llenado, evitando ası́ los perjudiciales macroporos y conser-
vando la presencia de microporos. En la literatura se reporto
que la textura, la morfologı́a de la superficie, la composición
del material [3,4] o aleación, aśı como la presencia de di-
ferentes fases [5] influyen fuertemente en la resistencia a la
corrosíon [5,6,7].

2. Procedimiento experimental

Se utilizaron sustratos en forma de placas con dimensiones de
20× 20× 1 mm de acero al carbón AISI 1018 (UNS 10180),
los deṕositos se hicieron a partir de un blanco de nı́quel
99.9 % a 66 Watts, con una presión de trabajo o deṕosito
del arǵon de2.6 × 10−1 Torr y un tiempo de 10 m; se ob-
tuvieron espesores de 600 nm. Las pruebas electroquı́micas
de los recubrimientos se realizaron en un potenciostato Gill
AC versíon 4.2.9; el sistema emplea una celda electroquı́mi-
ca de acŕılico, tanto el electrodo de referencia y el electrodo
auxiliar est́an hechos de platino, mientras que el electrodo de
trabajo fue la placa de acero recubierto de nı́quel. Los elec-
trolitos fueron NaCl al 3 %wt., NaCl al 3 %wt. + H2S sat. y
H2O+H2S sat, donde estos dosúltimos simularon el medio
agresivo.

Las curvas de polarización se realizaron para observar los
estados de oxidación de una probeta de nı́quel met́alico en un
electrolito de NaOH al 28 % wt.; los electrodos de referen-
cia y auxiliar fueron de platino, la velocidad de barrido fue
60 mV/m desde un sobre potencial de -500 a 1000 mV. Los
recubrimientos metálicos se analizaron con la técnica de im-
pedancia, utilizando como electrolitos NaCl al 3 % wt. y esta
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misma solucíon saturada déacido sulfh́ıdrico, a una frecuen-
cia máxima y ḿınima de 10,000 - 0.01 Hz, respectivamen-
te, con una amplitud de 10 mV. Esta técnica electroqúımica
aporta informacíon sobre la continuidad del recubrimiento y,
en consecuencia, de las caracterı́sticas protectoras déeste.

3. Resultados y Ańalisis

El óxido superior de ńıquel obtenido después de haber depo-
sitado el metal fuera del ambiente oxidante durante la técnica
de espurreo catódico, asegura su formación de manera su-
perficial sin promover la oxidación del acero; estéoxido su-
perior es un sistema alterno de protección más estable a la
presencia de los electrolitos agresivos que se utilizaron. En
las curvas de polarización mostradas en las Figs. 1(a) y 1(b)
se aprecia claramente el incremento a valores más positivos
del potencial de la pelı́cula del ńıquel obtenida porsputte-
ring con respecto al sustrato, para la pelı́cula delóxido de
nı́quel el valor del potencial supera al mismo recubrimiento
de ńıquel. Se observa que las curvas de polarización de los
recubrimientos se ubican entre el acero y el nı́quel puro, esto
sugiere que śı se presenta una modificación en la superficie
férrea, e indica la eficiencia de las propiedades anticorrosivas
en presencia de cloruros, que como es conocido son especies
qúımicas capaces de promover la corrosión localizada [8].
El comportamiento intermedio de estos recubrimientos repre-
senta una interconexión sustrato-electrolito, lo que implica la
formacíon de poros o defectos en la superficie. Este hecho no
es sorprendente, ya que los depósitos porsputteringpresen-
tan poros muy pequeños. Respecto al azufre, el depósito que
presenta las mejores propiedades anticorrosivas es el nı́quel
oxidado.

En la Fig. 2 (A1, B1) se muestran los espectros de im-
pedancia como diagrama de Nyquist para NaCl y NaCl+H2S
sat., respectivamente; en el diagrama de Nyquist se presenta
la componente imaginaria de la impedancia, Z”, y se grafica
en funcíon de la real, Z’; apreciando la variación de las com-

ponentes capacitivas e inductivas cuando cambian las resisti-
vas. En la Fig. 2 A1(a) se aprecia que en presencia de cloru-
ros, el acero al carbono presenta valores bajos de resistencia
a la polarizacíon (Rp), medido en el diagrama de impedancia
a bajas frecuencias. La velocidad de corrosión es mayor en
el acero y, entre los depósitos el ńıquel, el esṕecimen con el
óxido presenta un cambio significativo en los valores de im-
pedancia aumentándolos un orden de magnitud, además de
disminuir notablemente la velocidad de corrosión.

En la Fig. 2 A1(b) se presenta el diagrama de Bode de los
materiales, en el cual se muestra que el nı́quelbulkoxidado a
bajas frecuencias (10−1 Hz) presenta valores del ḿodulo de
impedancia mayores al acero por dosórdenes de magnitud y
para el deṕosito de ńıquel oxidado el aumento sólo es de un
orden, lo que indica que la presencia delóxido disminuye el
flujo de electrones del metal al electrolito y representa una
barrera natural en la prevención de la corrosíon.

La Fig. 2 A1(c) muestra el diagrama deángulo de fase en
el cual se observa un gran número de procesos que participan
con los cloruros; los materiales que presentan casi los mis-
mos procesos son el acero y el depósito de ńıquel met́alico.
Siendo el ńıquelbulk oxidado elúnico material que presen-
ta una tendencia a ser capacitivo, el resto tiende a pasar de
capacitivo a resistivo.

La Fig. 2 B1 corresponde al medio amargo (tı́pico de la
industria petrolera), donde se revela como positiva la presen-
cia del óxido superior. Sin embargo, el análisis visual del
nı́quel bulk muestra corrosión localizada, con presencia de
compuestos negros que será analizada posteriormente. El he-
cho de presentar deformaciones en los diagramas de Nyquist
indica que hay, entre otras cosas, diferentes tipos de defec-
tos superficiales presentes en los recubrimientos, no teniendo
una cobertura perfecta del sustrato dejando zonas o puntos
sin recubrir.

La Fig. 2 B1(a) muestra que el valor de la impedancia en-
tre los dosóxidos de ńıquel es muy semejante en gran parte
de la prueba electroquı́mica siendo valores muy grandes. Al

FIGURE 1. Curvas de polarización de diferentes materiales como: A) Acero, B) Nı́quel Bulk, C) Acero Ńıquel Sputt, D) Acero Ńıquel Sputt
Óxido, E) Ńıquel Bulk Óxido superior con diferentes electrolitos: a) H2O+H2S sat. y b) NaCl+H2S sat., usando electrodos de Pt como
referencia.
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FIGURE 2. Curvas de Impedancia a) Nyquist, b) Bode y c)ángulo de fase, de los diferentes materiales como: A) Acero, C) Acero Nı́quel
Sputt, D) Acero Ńıquel SputtÓxido, E) Ńıquel BulkÓxido con diferentes electrolitos: A1) NaCl y B1) NaCl+H2S sat., usando electrodos
de Pt como referencia.

comparar los valores de impedancia que presentan el depósi-
to de ńıquel y el acero con respecto al que presenta elóxido
de ńıquel es menor en un orden de magnitud. La Fig. 2 B1(b)
indica que el valor del ḿodulo de impedancia para losóxidos
es pŕacticamente el mismo para una frecuencia de 10−1 Hz,
siendo un orden mayor de magnitud que el que se obtiene pa-
ra el acero. El deṕosito de ńıquel met́alico aunque está en el
medio ḿas agresivo, presenta mejores valores de módulo de
impedancia que los obtenidos frente a los cloruros.

La Fig. 2 B1(c) muestra una mayor cantidad de procesos
presentes y ḿas complejos que los presentados en cloruros,
se observa que las tres presentaciones de nı́quel a una fre-
cuencia de 101 Hz tienen un mismo proceso de tipo resistivo.

Es evidente que el medio amargo potencia y promueve
ampliamente la corrosión localizada. Los valores de impe-
dancia para el medio amargo son menores un orden de mag-
nitud que los correspondientes obtenidos en cloruros.

4. Conclusiones

1. Los recubrimientos de nı́quel confieren mejores pro-
piedades anticorrosivas al acero al carbono en medio
de cloruros, pero forman pelı́culas con microporos.

2. Los recubrimientos de nı́quel brindan poca protección
anticorrosiva ante la acción conjunta de cloruros y sul-
furos en el medióacido, mientras que la presencia del
óxido superior de ńıquel presenta mejoras sustanciales.
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