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PRECYZYJNE KSZTALTOWANIE BUDOWY
FAZOWEJ ORAZ GRUBOSCI WARSTWY
AZOTOWANEJ NA PRZYKLADZIE MATRYC

DO CISNIENIOWEGO ODLEWANIA ALUMINIUM

ACCURATE CONSTITUTING OF PHASE
COMPOSITION AND THICKNESS OF NITRIDED
LAYER ON EXAMPLE OF DIES FOR
ALUMINIUM PRESSURE CASTING

STRESZCZENIE

W artykule przedstawiono procedure modyfikacji powierzchni matryc do ci$nieniowego odlewania alumi-
nium wykonanych ze stali WCL (X37CrMoV51). Zaprojektowano proces azotowania, wykorzystujac wtasne
narzedzia do modelowania wzrostu warstwy azotowanej oraz do optymalizacji parametrow procesu pod kqtem
uzyskania warstwy azotowanej odpowiedniej pod powtoki PVD. Przeprowadzono proces azotowania wg para-
metréow uzyskanych z modelowania monitorujqc dodatkowo proces czujnikiem magnetycznym (czujnik rezulta-
tu). Po azotowaniu i natozeniu wielowarstwowej powtoki TiN/TiCN/TiAIN uzyskano trzykrotne zwiekszenie
trwalosci matryc.

Stowa kluczowe
Azotowanie, projektowanie warstwy azotowanej, powtoki PVD.

SUMMARY

Procedure of duplex surface modification for aluminium pressure casting dies is presented. The dies were
made of WCL (X37CrMoV51) steel and the whole process consists of gas nitriding and physical vapor deposi-
tion (PVD) of TiN/TiCN/ TiAlIN coating. Parameters of gas nitriding were obtained using own software for proc-
ess modeling and optimization for presumed thin, dense compound layer. The nitriding process conducted with
parameters obtained from modeling followed by PVD process made durability of treated dies three times higher.

Key words
Nitriding process, nitrided layer design, PVD coatings.

1. WPROWADZENIE

Stosowane w przemys$le formy do cisnieniowe-
go odlewania aluminium, ze wzgledu na warunki
eksploatacji ulegajg szybkiej degradacji. Jedng
z najefektywniejszych metod poprawiajacych wtasci-
wosci uzytkowe matryc sg technologie typu duplex,
obejmujgce sekwencyjne stosowanie technologii
azotowania i technologii prézniowo-plazmowych,
gtéwnie PVD [1], [2].

1 Politechnika Koszalinska
2 Instytut Mechaniki Precyzyjnej, Warszawa
3 Instytut Technologii Eksploatacji — PIB, Radom

Otrzymywane tg technologig wtasnosci warstw
zalezg w gtéwnej mierze od synergicznego efektu
wynikajacego z potaczenia dwdch pojedynczych
proceséw. W mniejszym stopniu na wiasnosci war-
stwy wplywa addytywne potaczenie efektow poje-
dynczych proceséw. Na przyktad, nieodpowiednie
potaczenie i/lub niewtasciwa kontrola proceséw moze
prowadzi¢ do pogorszenia, a nie polepszenia efektu
koncowego. Istotna jest wlasciwa identyfikacja reak-
cji, tak zeby efekty wynikajgce z pierwszego pro-
cesu nie zostaty zredukowane przez drugi proces.
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Jak wiadomo, w wyniku potaczenia azotowania
+ PVD uzyskuje sie niskie tarcie i zuzycie (charak-
teryzujgce ceramiczne powioki) i wysoka odpor-
nos¢ obcigzeniowg oraz wysokg wytrzymatosc
charakteryzujace warstwy azotowane [1]. W do-
datku moze réwniez byé osiggnieta podwyzszona
odpornos¢ adhezyjna i korozyjna, jezeli te dwa
procesy sg wiasciwie potaczone i doktadnie kontro-
lowane.

W artykule przedstawiono procedure modyfi-
kacji powierzchni matryc do cisnieniowego odle-
wania aluminium wykonanych ze stali WCL (EN:
X37CrMoV51). Jest to stal na narzedzia, ktore sg
przeznaczone do pracy na gorgco. Jej skfad che-
miczny (tabl. 1) zostat dobrany pod katem ograni-
czenia spadku plastycznosci po odpuszczaniu oraz
dodatkowo umozliwiajgcy poprzez specjalne pro-
cedury obrébki cieplnej po procesie kucia uzyska-
nie drobnoziarnistej mikrostruktury zapewniajgce;j
odpornos$é na obcigzenia dynamiczne i termiczne.

TABLICA 1. Sklad chemiczny stali WCL (X37CrMoV51)
[Yowag.]

TABLE 1. Chemical composition of the X37CrMoV51 steel
[%wt.]

C |Mn| Si P S | Cr |Ni|]Mo |W| V |Al|Cu

0,36|0,30{0,90| Max | Max |4,80| - [1,10| - |0,25| - | -
0,42|0,50{1,20(0,030(0,030|5,50| - |1,40| - |0,50| - | -

W technologii typu duplex istniejg $cisle zdefi-
niowane oczekiwania odnosnie wtasnosci warstwy
wierzchniej matryc otrzymanej w procesie azoto-
wania, obrébki poprzedzajgcej nanoszenie powiok
metodg PVD. Przede wszystkim warstwa musi
odgrywac istotng role w uzyskaniu dobrej adhezji
z wielowarstwowg powtoka. Podstawowym warun-
kiem spetniajacym to wymaganie jest otrzymanie
warstwy azotowanej bez zewnetrznej strefy weglo-
azotkow zelaza, ale jednoczesnie ze strefg dyfu-
zyjng charakteryzujgcq sie mozliwie najwiekszymi
grubosciami efektywnymi. Dodatkowo w celu unik-
niecia kruchosci warstwy nalezy dazy¢ do uniknie-
cia tworzenia sie weglikbw na granicach bytego
austenitu [1], [3], [4].

Te rygorystyczne wymagania potgczone z bez-
wzglednym warunkiem otrzymywania w powtarzal-
ny sposob zatozonej budowy warstwy stymulujg
badania w kierunku poszukiwan efektywnych me-
tod projektowania algorytmu zmian parametrow
procesu oraz poszerzenia spektrum metod kontro-
li procesu. W nurt ten wpisujg sie badania za-
mieszczone w niniejszej pracy, dotyczace rozwoju
metod wspomagajacych projektowanie procesu oraz
rozwoju uktadéw kontroli wzbogaconych o czujnik
rezultatu procesu. Egzemplifikacjg otrzymanych re-
zultatow jest przedstawiona w pracy procedura

przeprowadzenia procesu azotowania wspomnia-
nych matryc wykonanych ze stali WCL; procesu
zapewniajgcego otrzymanie wiasnosci warstwy
wierzchniej, adekwatnych dla nastepnej technologii
nanoszenia wielowarstwowych powtok.

2. PROJEKTOWANIE
PROCESU AZOTOWANIA

Przy opracowywaniu algorytmu zmian parame-
trow procesu, tj. potencjatu azotowego, temperatu-
ry i czasu, zapewniajgcego otrzymanie zatozonej
budowy warstwy, tj. zbudowanej wytacznie ze stre-
fy dyfuzyjnej, charakteryzujgcej sie maksymalnymi
grubosciami efektywnymi oraz pozbawionej wy-
dzielen weglikdw na granicach ziaren bytego au-
stenitu skorzystano z opracowanego matematycz-
nego modelu analitycznego (rys. 1a) do obliczen
grubosci stref warstwy oraz numerycznego (rys.
1b) umozliwiajgcego obliczanie profili azotu w stre-
fie dyfuzyjnej warstwy azotowanej [4-6].

a b

Rys. 1. Model analityczny: a — symulacja grubosci stref warstwy
azotowanej, b — symulacja profili stezen azotu w roztworze
aFe(N) i azotkach pierwiastkow stopowych

Fig. 1. Analytical model: a — simulation of nitride layers thickness,
b — simulation of nitrogen concentration profiles in solution aFe(N)
and nitrides of alloying elements

Obliczone, w zaleznosci od zmian parametréw
procesu profile azotu, tj. profile azotu zwigzanego
w azotki pierwiastkéw stopowych oraz profile azotu
rozpuszczonego miedzyweziowo w matrycy (rys.
2), postuzyty do obliczen maksymalnego strumie-
nia azotu dyfundujgcego do s$rodka azotowanej
stali (rys. 3). Innymi stowy, obliczono maksymalne
zapotrzebowanie na azot przez strefe dyfuzyjng
zmieniajgce sie wraz z czasem procesu. A zatem,
zeby spefni¢ przyjete zatozenia odnosnie budowy
warstwy, tj. otrzymac warstwe azotowang zbudo-
wang wytgcznie ze strefy dyfuzyjnej, podaz azotu
ze strony atmosfery azotujgcej nie moze przekra-
cza¢ zapotrzebowanie na azot ze strony strefy
dyfuzyjnej. Na podstawie tego warunku i przeprowa-
dzonych stosownych symulacji opracowano algorytm
zmian potencjatu azotowego w funkcji czasu proce-
su, determinujacy strumien azotu przez powierzchnie
azotowanego materiatu (rys. 3).
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Rys. 2. Modelowanie kinetyki wzrostu warstwy azotowanej oraz profili koncentracji azotu

Fig. 2. Simulation of the kinetics of growth nitride layers and nitrogen concentration profiles
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Rys. 3. Modelowanie strumienia azotu dyfundujacego do strefy azotowania roztworowego

Fig. 3. Simulation of the flow of nitrogen into aFe(N) zone
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3. REALIZACJA
PROCESU AZOTOWANIA

Proces azotowania przeprowadzono na stano-
wisku opisanym w pracach [7], [8]. Oprécz standar-
dowych ukfadéw regulacji sktadem atmosfery azotu-
jacej oraz temperatury, stanowisko to wyposazone
zostato w automatyczny dysocjometr wodny doko-
nujacy pomiaru stopnia dysocjacji amoniaku i okre-
Slajacy potencjat azotowy a takze czujnik rezultatu
procesu (czujnik magnetyczny) — rys. 4. Obydwa
urzadzenia zostaty opracowane i wykonane w Poli-
technice Koszaliriskiej [9-11].

e ©

Rys. 4. Automatyczny dysocjometr wodny (a) oraz czujnik
magnetyczny (b) z ukladem zasilania i detekcji (c)

Fig. 4. The automatic water dissociometer device (a), magnetic sensor
(b) with supply and detection unit
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Rys. 5. Zaprojektowany przebieg temperatury oraz potencjalu
azotowego w trakcie procesu azotowania

Fig. 5. The projected course of temperature and nitrogen potential
values during nitriding process
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Rys. 6. Zapis zmian sygnalu czujnika magnetycznego w trakcie
procesu azotowania stali WCL (numeryczna kompensacja wplywu
temperatury)

Fig. 6. The experimental course of sensor signal during the nitriding
process of X37CrMoV51 steel with numerical compensation of the
effect of temperature

Niezaleznie od doboru zmian potencjatu azoto-
wego, a nastepnie kontroli parametréw procesu
zapewniajgcych uzyskiwanie jego wartosci w trakcie
trwania procesu, monitorowano i kontrolowano wia-
Sciwy przebieg procesu za pomocg czujnika magne-
tycznego. Realizowano to poprzez pordwnywanie
przebiegu biezgcego rejestrowanego przez czujnik
z przebiegiem wzorcowym odwzorowujgcym two-
rzenie sie warstwy azotowanej na stali WCL zbudo-
wanej wytacznie ze strefy dyfuzyjne;.

Rzeczywiste przebiegi zmian temperatury i sktadu
wejsciowego atmosfery azotujacej, zgodne z za-
projektowanymi oraz sygnat czujnika magnetyczne-
go odwzorowujacy kinetyke tworzenia warstwy —
przedstawiono narys. 51 6.

4. NAKLADANIE TWARDEJ
POWLOKI PVD NA MATRYCE
DO CISNIENIOWEGO ODLEWANIA
ALUMINIUM - DRUGA OBROBKA
TECHNOLOGII DUPLEX

Po obrébce cieplno-chemicznej zmodyfikowang
warstwe wierzchnig matryc weryfikowano na pod-
stawie pomiaréw twardosci na przekroju poprzecz-
nym (rys. 7a) oraz badan mikrostruktury za pomocg
mikroskopii optycznej (rys. 7b). Przed wiasciwym
procesem nanoszenia powtoki metodg PVD, po-
wierzchnie matryc byty aktywowane jonowo przez
10 min. w atmosferze argonu o cisnieniu 0,5 Pa
oraz przy napieciu podtoza — 600 V.

Ostatecznie budowa otrzymanej wielowarstwo-
wej powtoki, ujawniona za pomocg metody Calotest,
jest przedstawiona na rys. 8. Jest to powtoka troj-
warstwowa skfadajgca sie z warstw TiN, TiCN oraz
TiAIN. Ogolny widok matryc po technologii duplex
zaprezentowano na rys. 9.

18

INZYNIERIA POWIERZCHNI NR 3 — 2009




1100

1000 \-\
g 900 \‘
z \
o \
9 800
S AN
5 700 r,
E \
2
< 600
£ T — Py Y
500 twardosc rdzenia - 53 Hge
400

0 100 200 300 400 500
odleglos¢ od powierzchni [um]

a

Rys. 7. Profil twardos$ci w warstwie (a) i mikrostruktura azotowanej stali WCL (b)
Fig. 7. The hardness profile (a) and microstructure of nitrided layer of X37CrMoV51 steel (b)
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Rys. 8. Wytarcie powloki metoda Kalotest oraz jej architektura (z prawej)

Fig. 8. The image of the Kalotest thickness test and the architecture of deposited multilayer coating

Rys. 9. Wkladki matrycowe po procesie azotowania i nakladania
powloki metoda PVD

Fig. 9. The casting dies after nitriding process and PVD deposition

5. PODSUMOWANIE

Kojarzenie procesu azotowania z innymi techni-
kami, np. PVD w procesach ,duplex” poszerza spek-
trum mozliwosci ksztaltowania wtasciwosci mecha-
nicznych, chemicznych oraz eksploatacyjnych cze-
Sci maszyn i narzedzi. W dazeniu do maksymal-
nych, mozliwych do otrzymania korzysci w wyniku
stosowania tego procesu, w ukfadach powtoka ce-
ramiczna — azotowana warstwa, jednym z najistot-
niejszych warunkéw jest otrzymanie warstwy azo-
towanej charakteryzujacej sie maksymalnymi gru-
bosciami efektywnymi oraz, w zaleznosci od zasto-
sowan, pozbawiong zewnetrznej warstwy weglo-
azotkéw lub z tg warstwg ale o grubosci nie prze-
kraczajacej kilku mikrometréw.
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Opisany w niniejszej pracy innowacyjny uktad
sterowania procesem zawiera modut projektowania
procesu umozliwiajacy dobér algorytmu zmian pa-
rametréw procesu, ktéry zapewnia otrzymanie zato-
zonej budowy warstwy. Eliminuje sie w ten sposob
kosztowng iteracyjng procedure prob i btedéw. Nie-
zaleznie, unikatowg wartoscig ukfadu jest modut
monitorowania in-situ przebiegu wzrostu warstwy
dziatajacy w oparciu o komplementarne wspoétdzia-
tanie czujnika rezultatu procesu (czujnika magne-
tycznego) i modeli matematycznych. Funkcjonowa-
nie obu modutéw przedstawiono w artykule na przy-
ktadzie azotowania matryc do ciSnieniowego odle-
wania aluminium wykonanych ze stali WCL.

W szczegolnosci:

e zalozono okreslong budowe warstwy azoto-
wanej,

e zaprojektowano algorytm zmian parametrow
procesu,

o wytworzono warstwe azotowang o zatozonych
parametrach na matrycach monitorujac jej
wzrost,

e naniesiono powtoke PVD o ztozonej architek-
turze TIAIN/TiICN/TIN.

Tak modyfikowane matryce do cisnieniowego
odlewania aluminium stosowane w VISTEON Po-
land SA Praszka wykazaty ponad trzykrotny wzrost
trwatosci eksploatacyjnej w poréwnaniu do niemody-
fikowanych technologig duplex.

Badania wspéifinansowane ze $rodkéw Europej-
skiego Funduszu Rozwoju Regionalnego w ramach
Programu Operacyjnego Innowacyjna Gospodarka
2007-2013, Dziatanie 1.3.
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