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Trwalos¢ matryc azotowanych metoda ZeroFlow

Durability of dies nitrided with the ZeroFlow method

Streszczenie

W pracy przedstawiono analiz¢ wpltywu parametréw azotowania gazowego metoda ZeroFlow na strukture i twardo$¢
warstw azotowanych wytwarzanych na matrycach do wyciskania profili aluminiowych przeprowadzong w skali labora-
toryjnej. Uzyskane wyniki zweryfikowano w warunkach przemystowych w Albatros Aluminium, poréwnujac trwatoé¢
matryc azotowanych metoda ZeroFlow z dotychczas stosowanymi matrycami azotowanymi w sposéb komercyjny.
Uzyskano wzrost trwaloéci matryc po jednokrotnym azotowaniu ZeroFlow.

Abstract

In this work is presented an analysis of the influence of the parameters of gas nitriding with the ZeroFlow method on the
structure and hardness of dies for extruding aluminum profiles, performed on a laboratory scale. The obtained results were
verified under industrial conditions at Albatross Aluminum, comparing the durability of the dies nitrided with the ZeroFlow
method with so-far-used dies nitrided in the commercial way. An increase of the dies durability was achieved after a single

ZeroFlow nitriding.

Stowa kluczowe: matryce do wyciskania aluminium, azotowanie gazowe, metoda ZeroFlow

Keywords: dies for aluminum extrusion, gas nitriding, ZeroFlow method

1. WSTEP

Profile aluminiowe s3 szeroko stosowane
w réznych galeziach przemystu, np. w przemysle
motoryzacyjnym, budownictwie, w artykulach
gospodarstwa domowego. Z uwagi na stale ros-
nace wymagania rynku, tak pod wzgledem ich
wiasciwosci mechanicznych, jak i tolerancji wy-
miarowych, nowym wyzwaniem dla producen-
tow profili, jest adekwatna do potrzeb kontrola
proceséw wyciskania oraz ich rozwoj, a takze
obnizenie kosztéw produkcji oraz krétkie ter-
miny realizacji zamdowien.

Badania nad opracowaniem nowego spo-
sobu azotowania matryc s3 odpowiedzig na prob-
lemy zglaszane przez przemyl zajmujacy sie wy-
ciskaniem profili aluminiowych. Z ich analizy
wynika, Ze dotychczas wytwarzane na matrycach
warstwy azotowane nie zapewniaja odpowiednio
dlugiej trwalosci eksploatacyjnej i powtarzalnosci

1. INTRODUCTION

Aluminum profiles are widely used in various
branches of industry, eg. in the automobile in-
dustry, construction, and in household products.
Due to constantly growing requirements of the
market, both in terms of mechanical properties
and dimensional tolerances, a new challenge for
the manufacturers of profiles is adequate control
over and development of the processes of extru-
sion, as well as lowering the costs of production
and shortening lead times.

Studies on developing a new way of nitrid-
ing dies are an answer to problems reported by
the aluminum profile extrusion industry. From
their analysis, it follows that the nitrided layers
so far produced on dies do not ensure sufficient
service life and repeatability of results, even though
this is the leading method for increasing their du-
rability. Dies are nitrided repeatedly, even 8 times,
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wynikéw pomimo, ze jest to wiodaca metoda
zwiekszania ich trwalosci. Matryce azotuje si¢
wielokrotnie, w zaleznosci od geometrii wycis-
kanego profilu, nawet 8 razy [1]. Zauwazono m.in.,
ze warstwa azotowana wytworzona w drugim lub
trzecim procesie azotowania wykazuje znacznie
wigkszg trwalos$¢ eksploatacyjng anizeli warstwa
otrzymana w pierwszym azotowaniu, co potwier-
dzity takze wyniki badan prezentowane w pra-
cach [1-3]. W $wietle dostepnej wiedzy litera-
turowej, a przede wszystkim doswiadczen wtas-
nych przyjeto, Ze rozwigzaniem powyzszego prob-
lemu moze by¢ okreslenie takich wlasciwosci
warstwy azotowanej, pod wzgledem budowy fa-
zowej i grubosci wystepujacych w niej stref
oraz rozkladu stezenia azotu i twardosci na prze-
kroju warstwy, ktére zapewniaja wzrost trwa-
tosci matryc. W badaniach wykorzystano opra-
cowang na Politechnice Poznanskiej wspdlnie
z firmg Seco/Warwick Europe nowoczesng, eko-
logiczng i ekonomiczng metode¢ azotowania ga-
zowego ZeroFlow. Pozwala ona wytwarzac¢ wars-
twy o zadanej budowie fazowej przy uzyciu pros-
tej, a jednoczesnie precyzyjnej regulacji skladu
chemicznego atmosfery w retorcie pieca, poprzez
okresowe otwieranie i zamykanie doplywu amo-
niaku do retorty. Takie rozwigzanie zmniejsza
kilkukrotnie zuzycie NH;, emisje gazéw popro-
cesowych do otoczenia, a w rezultacie - koszty
azotowania [4, 5].

Gloéwnym celem pracy bylo zbadanie wplywu
parametréw azotowania metoda ZeroFlow na
budowe fazows i twardo$¢ warstwy azotowanej
oraz dobdr parametréw pozwalajacych na zwigk-
szenie trwatos$ci matryc w warunkach przemys-
fowych.

2. METODYKA BADAN

Badania wplywu azotowania ZeroFlow na
budowe fazowa warstwy, jej grubos¢ oraz twar-
dos¢ przeprowadzono na probkach w postaci
wycinkéw matryc (rys. 1) oraz na wlasciwych
matrycach eksploatowanych w zakladzie produk-
cyjnym. Zaréwno probki, jak i matryce wyko-
nano ze stali narzedziowej do pracy na goraco
AISI H13 (wg PN-EN X40CrMoV5-1).

Wycinki matryc posiadaly otwor, ktéry od-
wzorowywal ksztalt matrycy do wyciskania pro-
fili zamknietych oraz szczeling, ktéra odwzoro-

depending on the geometry of the extruded pro-
file [1] It was noticed, for example, that the
nitrided layer created in the second or third nit-
riding process exhibits much greater service life
than the layer obtained in the first nitriding which
was also confirmed by the study results presen-
ted in works [1-3]. In light of the available lite-
rature, and especially our own experiences, it was
assumed that the solution to the above problem
may be to define the properties of the nitrided
layer, in terms of phase structure and the thick-
nesses of extant zones, and the distribution of
nitrogen concentration and the hardness on the
layer cross section, which ensure increased die
durability. The research employed ZeroFlow, a new,
ecological, and economical method of gas nitri-
ding developed at the Poznan University of Techno-
logy together with the company Seco/Warwick
Europe. It allows the manufacturing of a layer
of set phase structure using simple and, at the
same time, precise regulation of the chemical
composition of the atmosphere in the furnace
retort, by periodic opening and closing of the
inflow of ammonia to the retort. Such a solution
decreases several-fold the consumption of NH;,
the emission of post-process gases to the sur-
rounding, and in effect — the cost of nitriding [4, 5].

The main goal of the work was to study the
influence of the parameters of nitriding with the
ZeroFlow method on the phase structure and
hardness of the nitrided layer and to select para-
meters allowing increased durability of dies in
industrial conditions.

2. TESTING METHODOLOGY

Tests of the influence of ZeroFlow nitriding
on the layer's phase structure, thickness, and hard-
ness were performed on samples in the form of
slices (Fig. 1) and on the appropriate dies used
in the manufacturing plant. Both the samples
and the dies were made from AISI H13 hot work
tool steel (according to PN-EN X40CrMoV5-1).

The die slices each possessed an hollow, which
represented the shape of the die for extruding
hollow profiles, and a gap, which represented the
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wywala grubo$¢ i ksztalt profilu otwartego o gru-
bosci $cianki 0,9 mm.

thickness and shape of flat profile with a wall
thickness of 0.9 mm.
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Rys. 1. Prébki do badan: a) matryca podzielona na wycinki, b) wymiary czesci odwzorowujacej matryce
do wyciskania profili zamknietych, ¢) wymiary czesci odwzorowujacej matryce do wyciskania profili otwartych

Fig. 1. Samples for tests: a) die divided into slices, b) dimensions of a part represented a die
for extruding hollow profiles, c) dimensions of a part represented dies for extruding flat profiles

Program badan azotowania ustalono na pod-
stawie analizy literatury i wynikéw badan mat-
ryc do wyciskania aluminium wykonanych przez
Instytut Obrébki Plastycznej na matrycach sto-
sowanych dotychczas przez firme¢ Albatros Alu-
minium. Badania wykonano na matrycach po
réznym okresie eksploatacji i po réznej ilosci
procesdw azotowania regeneracyjnego. Uzys-
kane wyniki pozwolily przyja¢ wstepne zaloze-
nie, ze warstwa azotowana powinna posiadac
strefe faz azotowych o grubosci ok. 7 um oraz
efektywna grubos¢ warstwy 0,4 mm przy twar-
dosci powierzchni w zakresie 900-950 HV 0,1.
Ponadto niewskazane jest nadmierne przesyce-
nie narozy czesci roboczych matryc, tzw. ,efekt
krawedziowy”.

Procesy azotowania wycinkow matryc prze-
prowadzono metodg ZeroFlow dwustopniowo,
zgodnie z praktyka przemyslowy [4, 5]. Pierwszy
stopien procesu azotowania najczesciej realizo-
wany jest z wysokim potencjalem azotowym
o warto$ci w zakresie trwalosci fazy & wedlug
ukladu Lehrera-Maldzinskiego [6], w czasie kto-
rego nastepuje tatwe zarodkowanie przypowierz-

The nitriding testing program was establi-
shed on the basis of analysis of the literature and
the results of tests of dies for extruding alumi-
num performed by the Metal Forming Institute
on dies so far used by the company Albatross
Aluminum. The tests were performed on dies after
varying periods of use and after various numbers
of regenerative nitriding cycle. The obtained re-
sults allowed the initial assumption that the nit-
rided layer should possess a zone of nitride pha-
ses 7 um in thickness and effective layer thick-
ness of 0.4 mm at surface hardnesses in the range
of 900-950 HV 0.1. Furthermore, the excessive
nitrogen saturation of the corners of the work-
ing parts of dies, the so-called “corner effect”, is
contraindicated.

The processes of nitriding slices were carried
out with the ZeroFlow method in two phases, in
accord with industry practice [4, 5]. The first step
of the nitriding process is most commonly reali-
zed with high nitriding potential with a value in
the range of the € phase durability € according
to the Lehrer-Maldzinski diagram [6], during
which there occurs easy nucleation of the subsur-
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chniowej warstwy azotkow zelaza. W drugim
stopniu azotowania potencjal azotkowy obnizany
jest do takiej wartosci, ktora zapewnia uzyka-
nie wymaganej fazy, np. y’ lub a. W ten sposob
uzyskuje sie ograniczenie kinetyki wzrostu gru-
bosci przypowierzchniowej warstwy azotkow
zelaza przy jednoczesnym wzrosécie grubosci
warstwy wydzieleniowej. Parametry azotowania
zastosowane dla wycinkdéw matryc zestawiono
w tabeli 1.

face layer of iron nitrides. In the second step of
nitriding, the nitriding potential is lowered to
such a value that ensures the required phase, eg.
y’or a, to obtain. In this way, one obtains a limit
on the kinetics of the increase in thickness of
subsurface layer of iron nitrides for a simul-
taneous increase in thickness of the precipitation
layer. The parameters of nitriding used for the
die slices are listed in Table 1.

Tab. 1. Parametry azotowania wycinkéw matryc metoda ZeroFlow

Tab. 1. Parameters of nitriding die slices with the ZeroFlow method

Nr procesu Parametry procesu azotowania / Parameters of the nitriding process
Process no. Nr stopnia / Stage No. T [°C] Np [atm™] t [h]
| I 490 15 1
11 550 0,4 24
) I 490 15 1
11 550 0,4 55
3 I 490 15 1
11 550 1,0 4,5
4 I 490 15 1
11 550 1,0 55
5 I 490 15 1
11 550 1,0 100

Po procesach azotowania z wycinkéw mat-
ryc przygotowano zglady metalograficzne, ktére
obejmowaly zaréwno otwor, jak i szczeling.
W celu oceny jakosci i grubosci warstwy utwar-
dzonej wykonano obserwacje struktury oraz po-
miary twardosci. Obserwacje metalograficzne prze-
prowadzono za pomocg mikroskopu optycznego
Eclipse L150 (Nikon) wyposazonego w program
do analizy obrazu NIS Elements. Dla ujawnie-
nia warstwy azotowanej probki trawiono 3%
etanolowym roztworem kwasu azotowego (V).
Pomiary twardosci wykonano metoda Vickersa
przy obcigzeniu 0,98 N, za pomocg twardoscio-
mierza Micromet 2104 (Buehler). Badanie twar-
dosci przeprowadzono zgodnie z normg PN-EN
ISO 6507-1:2007 - ,,Pomiar twardosci sposobem
Vickersa. Czes¢ 1: Metoda badan”.

Oceng trwalosci matryc wykonano na mat-
rycach do wyciskania profili aluminiowych wy-
korzystywanych w procesie produkcyjnym Alba-
tros Aluminium. Do badan wytypowano matryce
do wyciskania profili otwartych (rys. 2a) oraz
zamknietych trudnych do wyciskania ze wzgledu
na grubos¢ $cianki <1 mm (rys. 2b). Parametry
azotowania matryc podano w tabeli nr 2.

After the nitriding processes, metallographic
specimen were prepared from the slices, includ-
ing both the hollow and the gap. In order to
assess the quality and thickness of the hardened
layer, observations of the structure and measure-
ments of the hardness were performed. The me-
tallographic observations were performed with the
use of an Eclipse L150 optical microscope (Nikon)
equipped with the NIS Elements image analysis
program. To reveal the nitrided layer, the samples
were etched with a 3% ethanol solution of nitric
acid (V). Hardness tests were performed with the
Vickers method with a load of 0.98 N, with the
use of a Micromet 2104 hardness tester (Buehler).
The hardness test was carried out in accord with
norm PN-EN 6507-1:2007 - ,,Hardness measure-
ment with the Vickers method. Part 1: Test method”.

The assessment of dies durability was per-
formed on dies for extruding aluminum profiles,
which had been used in Albatross Aluminum'’s
production process. For tests was selected a die
for extruding flat profiles (Fig. 2a) and hollow
ones hard to extrude due to the thickness of the
wall <1 mm (Fig. 2b). The dies nitriding para-
meters are given in Table 2.
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a) uklad matryc F52066 i F52157 oraz grubo$¢ scinek profili ze stopu 6005A
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Rys. 2. Schemat matryc oraz ksztalt wyciskanych profili
Fig. 2. Scheme of the dies and shapes of the extruded profiles

Tab. 2. Parametry azotowania matryc metoda ZeroFlow

Tab. 2. Parameters of nitriding dies with the ZeroFlow method

Nr procesu Parametry procesu azotowania / Parameters of the nitriding process Nr matryc
Process no. | Nr stopnia / Stage no. T [°C] Np [atm™] t [h] Die no.
5 I 490 15 1 F52066-15
11 550 0,4 55 H39128-15
4 1 450 1> ! F52157-13
11 550 1,0 55

Matryce azotowane metodg ZeroFlow pod-
dano eksploatacji w Albatros Aluminium w ta-
kich samych warunkach, jak matryce dotych-
czas stosowane (poddawane wielokrotnej rege-
neracji). Matryce przed dostarczeniem na prase
do wyciskania poddawano wygrzewaniu w tem-
peraturze 470°C przez ok. 4-5 h. Po wyci$nigciu
ok. 2-2,5 tony profilu przez kazdy otwdr mat-
rycy demontowano je i ponownie wygrzewano.
Pracownicy serwisu matryc kontrolowali stan
matryc poprzez ich ogledziny oraz na podstawie
pomiaréw wymiaréw profili i kontroli stanu ich
powierzchni. W razie koniecznosci kierowali mat-
ryce do oczyszczenia poprzez wytrawianie w so-
dzie kaustycznej o stezeniu ok. 30% w tempera-

The dies nitrided with the ZeroFlow method
were subjected to use at Albatross Aluminum
under the same conditions as the dies so far used
there (subjected to repeated regeneration). Before
delivery to the extrusion press, the dies were sub-
jected to heating at a temperature of 470°C for
about 4-5 h. After extruding about 2-2.5 tons of
profile through each opening of a die, it was dis-
mounted and again heated. Die maintenance wor-
kers monitored the states of the dies through their
inspections and on the basis of measurements of
profile dimensions and inspection of the states
of their surfaces. If necessary, they sent the dies
for cleaning through etching in caustic sodium
with a concentration of about 30% at a tempera-
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turze ok. 80°C oraz ewentualnej korekty, pole-
rowania biezni lub regeneracji poprzez azoto-
wanie w przypadku matryc ,tradycyjnych”.

3. WYNIKI BADAN

Przykladowy zglad metalograficzny przygo-
towany z wycinka matrycy pokazano na rys. 3.
Zaréwno pomiary twardosci, jak i obserwacje
metalograficzne prowadzono w obszarach ozna-
czonych ,,otwér” oraz ,szczelina”, ktére odwzo-
rowuja obszar paska kalibrujacego odpowied-
nio: matrycy do wyciskania profili zamknietych
i otwartych.

otwor / hollow

ture of about 80°C and potentially revision, po-
lishing of the bearing surface, or regeneration
through nitriding in the case of “traditional” dies.

3. TEST RESULTS

Example metallographic section prepared from
a slices of the die shown in Fig. 3. Both the hard-
ness measurements and the metallographic ob-
servations were performed on areas marked “hol-
low” and “gap”, which represent the area of the
calibrating bearings of dies for extruding hollow
and flat profiles, respectively.

szczelina/ gap

Rys. 3. Zglad metalograficzny przygotowany z wycinka matrycy

Fig. 3. Metallographic section prepared from a die slices

Wyniki pomiaréw twardosci wykonane na
wycinkach matryc, azotowanych przy réznych
parametrach procesu ZeroFlow, przedstawiono
na rys. 4. Natomiast na rys. 5 zestawiono wy-
niki pomiaréw twardosci rdzenia poszczegdlnych
wycinkow matryc.

The results of hardness measurements per-
formed on die slices, nitrided for various para-
meters of the ZeroFlow process, are presented in
Fig. 4. Fig. 5 lists the results of measurements of
the hardnesses of the cores of particular die slices.
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Rys. 4. Rozklad twardosci na wycinkach matryc azotowanych metodg ZeroFlow przy réznych
parametrach II stopnia procesu; (parametry I stopienia: T=490°C, Np=15 atm™, t=1 h)
Fig. 4. Distribution of hardness in slices of dies nitrided with the ZeroFlow method for different
parameters of stage II of the process; (stage I parameters: T=490°C, Np=15 atm™, t=1 h)
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Rys. 5. Twardo$ci rdzenia wycinkéw matryc przed azotowaniem oraz po azotowaniu metoda ZeroFlow
przy réznych parametrach II stopnia procesu (parametry I stopnia: T=490°, Np=15 atm™, t=1 h)
Fig. 4. Distribution of hardness in slices of dies nitrided with the ZeroFlow method for different
parameters of stage II of the process; (stage I parameters: T=490°C, Np=15 atm™, t=1 h)

Wartos¢ glebokosci efektywnej, okreslong
jako gtebokos¢ o twardosci rdzenia +50 jedno-
stek HV oraz twardo$¢ warstwy przypowierzch-
niowej, wyznaczong na glebokosci 20 um, zes-
tawiono w tabeli 3.

The values of the effective depth, specified
as the depth with a core hardness +50 HV units,
and subsurface hardness, determined at a depth
of 20 um, are listed in Table 3.

Tab. 3. Glebokos¢ efektywna wedtug kryterium HV rdzenia+50 HV 0,1 oraz twardo$¢ przypowierzchniowa warstw azotowanych
Tab. 3. Effective depth according to the criterion of HV core+50 HV 0.1 and near-surface hardness of the nitrided layers

Parametry procesu azotowania x Twardo$¢ przypowierzchniowa HV 0,1**
Nr I Glebokos¢
Parameters of the nitriding process Subsurface hardness HV 0.1**
procesu Nr efektywna [pum]
Process . T Np t Effective depth otwor szczelina
no. stopmia | ooy | [atm™®] | [h] [um] hollow gap
Stage no.
1 490 15 1
1 160*
11 550 0,4 24 60 260 788
1 490 15 1
2 25% 24
11 550 0,4 55 325 888 ?
1 490 15 1
145* 1002 1072
3 11 550 1,0 4,5 > 00 0
406 (pow.
I 490 15 1 otworu / area
4 of the hollow) 913 988
465 (pow.
I 550 1,0 55 | szczeliny/ area
of the gap)
I 490 15 1
5 545* 830 876
II 550 1,0 100

* wartos¢ dla powierzchni otworu oraz powierzchni szczeliny / value for the surface of the hollow and the surface of the gap
** zmierzona w odleglosci 20 pm od powierzchni / measured from a distance of 20 um from the surface

Na podstawie analizy wartosci glebokosci
efektywnej warstw azotowanych zauwazono, ze
osiggneta ona tg samg warto$¢ dla obszaru ot-
woru i szczeliny, z wyjatkiem procesu nr 4,
w ktérym dla szczeliny wyniosta 465 HV 0,1,
natomiast dla otworu 406 HV 0,1. Wraz z wy-
dluzeniem czasu azotowania, przy danej war-
tosci potencjalu azotowego, uzyskano wigksza

On the basis of analysis of the effective depths
of the nitrided layers, it was noted that they at-
tained the same value for the areas of the hollow
and the gap, with the exception of process no. 4,
in which they were 465 HV 0.1 for the gap and
406 HV 0.1 for the hollow. Along with the ex-
tension of the nitriding time, for a given value of
nitriding potential, the same effective depth was
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glebokos¢ efektywna. Zwigkszenie glebokosci efek-
tywnej zauwazono roéwniez przy zmianie poten-
cjatu azotowego z 0,4 do 1,0 atm™ przy danym
czasie procesu (55 h).

Zaobserwowano, ze wydluzenie czasu azo-
towania, niezaleznie od wartosci potencjalu,
powoduje obnizenie twardosci przypowierzch-
niowej zaréwno w obszarze otworu, jak i na
powierzchni szczeliny. Ponadto twardos¢ przy-
powierzchniowa w obszarze szczeliny w tych
samych warunkach azotowania wykazuje wyzsze
warto$ci niz w obszarze otworu (tabela 3).

Wryniki obserwacji metalograficznych wy-
cinkdw matryc w obszarach odwzorowujacych
pasek kalibrujacy matrycy otworowej i plaskiej
pokazano na rys. 6-10.

a) ,otwoér”

) »szczelina”

Ry

also noted for the change in nitriding potential
from 0.4 to 1.0 atm™ for a given process dura-
tion (55 h).

It was observed that extension of the nit-
riding time, regardless of the value of the nitrid-
ing potential, causes lowering of the subsurface
hardness both in the area of the hollow and on
the surface of the gap. Furthermore, the subsur-
face hardness in the area of the gap under these
same nitriding conditions exhibits higher values
than in the area of the hollow (Table 3).

The results of the metallographic observa-
tions of cuttings of dies in the areas modeling
the calibrating bearings of hollow and flat dies
are shown in Fig. 6-10.

d) ,,szczelina”

Rys. 6. Struktura paska kalibrujacego wycinka matrycy azotowanej przy: I st. Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
II st. Np=0,4 atm™; t=24 h, T=550°C, a-b) po stronie otworu, c-d) po stronie szczeliny
Fig. 6. Structure of the calibrating bearing of a cutting of a die nitrided with: Stage I Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
Stage II Np=0.4 atm™; t=24 h, T=550°C, a-b) on the side of the hollow, c-d) on the side of the gap

a) ,otwor”

b) ,,otwér”
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100 ym
¢) »szczelina” d) ,szczelina”

Rys. 7. Struktura paska kalibrujacego wycinka matrycy azotowanej przy: Ist. Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
IT st. Np=0,4 atm™; t=55 h, T=550°C, a-b) po stronie otworu, c-d) po stronie szczeliny
Fig. 7. Structure of the calibrating bearing of a cutting of a die nitrided with: Stage I Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
Stage II Np=0.4 atm™; t=55 h, T=550°C, a-b) on the side of the hollow, c-d) on the side of the gap

a) ,otwor” b) ,otwor”

| 16 p
Mt

) »szczelina” d) ,,szczelina”

Rys. 8. Struktura paska kalibrujacego wycinka matrycy azotowanej przy: I st. Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
II st. Np=1,0 atm™; t=4,5 h, T=550°C, a-b) po stronie otworu, c-d) po stronie szczeliny

Fig. 8. Structure of the calibrating bearing of a cutting of a die nitrided with: Stage I Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
Stage II Np=1.0 atm™; t=4.5 h, T=550°C, a-b) on the side of the hollow, c-d) on the side of the gap

3,5 um|

a) ,otwor” b) ,otwor”
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¢) »szczelina”

d) ,szczelina”

Rys. 9. Struktura paska kalibrujacego wycinka matrycy azotowanej przy: I st. Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
IT st. Np=1,0 atm™; t=55 h, T=550°C, a-b) po stronie otworu, c-d) po stronie szczeliny
Fig. 9. Structure of the calibrating bearing of a cutting of a die nitrided with: Stage I Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
Stage II Np=1.0 atm™; t=55 h, T=550°C, a-b) on the side of the hollow, c-d) on the side of the gap

;

>

a) ,,otwor’

b) ,,otwér”

¢) »szczelina”

d) ,szczelina”

Rys. 10. Struktura paska kalibrujgcego wycinka matrycy azotowanej przy: I st. Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
II st. Np=1,0 atm™; t=100 h, T=550°C
Fig. 10. Structure of the calibrating bearing of a cutting of a die nitrided with: Stage I Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
Stage II Np=1.0 atm™; t=100 h, T=550°C

Na powierzchni otworu zaobserwowano
wieksze warto$ci grubosci warstwy azotowanej
niz na powierzchni szczeliny dla wszystkich wa-
riantow procesu azotowania. Na probkach azo-
towanych z potencjalem azotowym Np=1,0 po
4,5 h na powierzchni otworu warstwa miata gru-
bos¢ 93-95 um, a na powierzchni szczeliny 70-
-73 pm (rys. 8), po 55 h azotowania na analizo-
wanych powierzchniach warstwa miata grubos¢
odpowiednio 363-366 um oraz 342 um (rys. 9).
Najwiekszg grubos¢ warstwy uzyskano w 100-
-godzinnym procesie - odpowiednio 489 pm

Greater thickness of the nitrided layer was
observed on the surface of the hollow than on the
surface of the gap for all variants of the nit-
riding process. On samples nitrided with nitrid-
ing potential Np=1.0, after 4.5 h, the layer had
a thickness of 93-95 um on the surface of the
hollow, and 70-73 um on the surface of the gap
(Fig. 8); after 55 h of nitriding, the layer had
thicknesses of 363-366 um and 342 um, respec-
tively, on the analyzed surfaces (Fig. 9). The
greatest thickness of the layer was obtained in
the 100-hour process — 489 um in the place of the
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w miejscu otworu oraz 509-511 um przy po-
wierzchni szczeliny (rys. 10).

Po azotowaniu z Np=0,4 nie zauwazono
tzw. efektu naroza (rys. 6-7), ktory wystapit na
probkach azotowanych w procesie z Np=1,0
w czasie t=55 h oraz t=100 h (rys. 10). Przy
Np=0,4 po 24 h oraz 55 h nie wytworzyla si¢ na
zadnej z badanych powierzchni warstwa biata
(rys. 6 i 7). Na prébce po procesie z Np=1,0 po
t=55 h zaobserwowano 3,5-8 um warstwy bia-
tej na powierzchni otworu oraz 2-7 pm na po-
wierzchni szczeliny (rys. 9). Po 100 h azotowa-
nia z Np=1,0 na powierzchni otworu powstala
warstwa biata o grubosci ok. 5 pm oraz 5-8 pum
na powierzchni szczeliny (rys. 10). Przy powierz-
chni szczeliny warstwa azotowana oraz wars-
twa biala miala mniejsza grubos$¢ niz na po-
wierzchni otworu, co mozna wyjasni¢ mniej
intensywna cyrkulacja atmosfery azotujacej
w przestrzeni szczeliny (o grubosci 0,9 mm).

Poréwnujgc uzyskane grubosci warstw po
55 h azotowania, zaobserwowano, ze wyzszy po-
tencjal pozwolit na otrzymanie grubszej wars-
twy azotowanej zaréwno na powierzchni ot-
woru (226-231 um dla Np=0,4 i 363-366 um
dla Np=1,0), jak i szczeliny (215-219 um dla
Np=0,4 i 342 um dla Np=0,1) (rys. 7, 9).

Dane dotyczace zachowania si¢ poszcze-
golnych matryc w procesie wyciskania w Alba-
tros Aluminium, zaréwno azotowanych komer-
cyjnie, jak i metoda ZeroFlow, zestawiono na
rys. 11. Na stupkach obrazujacych matryce azo-
towane komercyjnie zaznaczono kolejne pro-
cesy azotowania regeneracyjnego.

35000
30000

25000

hollow and 509-511 um by the surface of the
gap (Fig. 10).

After nitriding with Np=0.4, the so-called
corner effect (Fig. 6-7), which occurred in sam-
ples nitrided in the process with Np=1.0 for time
t=55 h and t=100 h, was not observed (Fig. 10).
For Np=0.4, after 24 h and 55 h, a white layer
did not form on any of the examined surfaces
(Fig. 6 and 7). On a sample processed with Np=1.0
for t=55 h, there was observed a 3.5-8 um white
layer on the surface of the hollow and 2-7 um
on the surface of the gap (Fig. 9). After 100 h of
nitriding with Np=1.0, a white layer formed with
a thickness of about 5 um on the surface of the
hollow and 5-8 um on the surface of the gap
(Fig. 10). Near the surface of the gap, the nitrided
layer and the white layer had smaller thickness
than on the surface of the hollow, which can be
explained by less intensive circulation of the nit-
riding atmosphere in the space of the gap (which
had a thickness of 0.9 mm).

Comparing the thickness of the layers ob-
tained after 55 h of nitriding, it was observed that
greater potential allowed the obtaining of a thi-
cker nitrided layer both on the surface of the
hollow (226-231 um for Np=0.4 and 363-366 um
for Np=1.0) and of the gap (215-219 um for
Np=0.4 and 342 um for Np=0.1) (Fig. 7, 9).

Data concerning the behavior of particular
dies during the process of extrusion at Albatross
Aluminum, both those nitrided commercially and
with the ZeroFlow method, are presented in Fig. 11.
Successive regenerative nitriding processes are
marked on the bars representing commercially
nitrided dies.
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15000 Y

llo$¢é aluminium wycisnietego przez
jeden otwér matrycy [kg]

10000

5000

0

Typ matrycy:

(Volume of aluminium extruded per 1 die opening)

zzzzzzzz

F52066

F52157

H39128
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(Die type)

(.

Rys. 11. Trwalo§¢ matryc ,tradycyjnych” i azotowanych metodg ZeroFlow (na stupkach matryc ,,tradycyjnych”
cyframi rzymskimi I-VIII zaznaczono kolejne procesy azotowania regeneracyjnego)

Fig. 11. Durability of traditional dies and dies nitrided with the ZeroFlow method (on the bars of traditional dies,
the Roman numerals I-VIII denote successive regenerative nitrding processes)
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Najwyzszg trwaloscig, wyrazong w ilosci
aluminium wyci$nigtego przez jeden otwdr mat-
rycy, charakteryzowala si¢ matryca F52066 azo-
towana komercyjnie o§miokrotnie — 28 745 kg.
Pozostale matryce tego typu azotowane byly
trzy- i szesciokrotnie, i po wycisnieciu przez je-
den otwdr matrycy, odpowiednio 14 020i 6 406 kg,
zostaly zlomowane. Natomiast matryca F52066
azotowana metodg ZeroFlow (przy parametrach
I st. Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C, 1II st.
Np=0,4 atm™; t=55 h, T=550°C) wycisnela
przez jeden otwdr 24 200 kg. Druga matryca
do wyciskania profili otwartych F52157 przy
o$miokrotnym azotowaniu komercyjnym poz-
wolita na wycisniecie przez jeden otwor 12 422 kg,
a po jednokrotnym procesie ZeroFlow (przy
parametrach I st. Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
I st. Np=1,0 atm™; t=55 h, T=550°C) - 8 674 kg.

Matryce H39128, do wyciskania profili zam-
knietych o grubosci $cianki 0,9 mm, zazwyczaj
byly azotowane komercyjnie 4 razy, co pozwa-
lalo na wycisniecie ok. 4500 kg aluminium
przez jeden otwor matrycy. Natomiast po azo-
towaniu tego typu matrycy metodg ZeroFlow
(przy parametrach I st. Np=15 atm™; t=1 h,
T=490°C, II st. Np=0,4 atm™; t=55 h, T=550°C)
wycisnieto 7. 521 kg.

Opisane powyzej matryce azotowane me-
toda ZeroFlow po wycofaniu ich z produkcji
poddano analizie mechanizméw zuzycia, ktorej
wyniki przedstawiono w pracy [7].

Na rys. 12-14 pokazano strukture paska
kalibrujacego zuzytych matryc azotowanych me-
toda ZeroFlow.

The greatest durability, expressed as the
amount of aluminum extruded through one open-
ing of the dies, was demonstrated by an F52066
die, which was commercially nitrided eight times
- 28,745 kg. The remaining dies of this type were
nitrided three and six times, and were scrapped
after extruding 6,406 and 14,020 kg, respectively,
through one die opening. However, an F52066 die,
nitrided with the ZeroFlow method (with para-
meters stage I Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C,
stage II Np=0.4 atm™; t=55 h, T=550°C), ex-
truded 24,200 kg through one opening. The se-
cond die for extruding flat profiles, F52157, with
eight-time commercial nitriding, allowed the ex-
trusion of 12,422 kg through one opening, and
after a single ZeroFlow process (with parameters
stage I Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C, stage II
Np=1.0 atm™; t=55 h, T=550°C) - 8,674 kg.

The H39128 dies, for extruding hollow pro-
files with a wall thickness of 0.9 mm, were usu-
ally commercially nitrided four times, which made
it possible to extrude about 4,500 kg of alumi-
num through one die opening. However, after
nitriding this type of die with the ZeroFlow me-
thod (with parameters stage I Np=15 atm™; t=1
h, T=490°C, stage II Np=0.4 atm™; t=55 h,
T=550°C), 7,521 kg were extruded.

After their withdrawal from production, the
dies nitrided with the ZeroFlow method were sub-
jected to wear mechanism analysis, whose results
are presented in work [7].

In Fig. 12-14 are shown the structures of the
calibrating bearings of worn out dies nitrided
with the ZeroFlow method.

b)

Rys. 12. Struktura paska kalibrujacego matrycy F52066 azotowanej metoda ZeroFlow przy:
I'st. Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C, II st. Np=0,4 atm™; t=55 h, T=550°C; po eksploatacji

Fig. 12. Structure of the calibrating bearing of an F52066 die, which was nitrided with the ZeroFlow method with:
stage I Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C, stage 1I Np=0.4 atm™; t=55 h, T=550°C; after use
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Rys. 13. Struktura paska kalibrujacego matrycy F52157 azotowanej metoda ZeroFlow przy:
I'st. Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C, II st. Np=1,0 atm™; t=55 h, T=550°C; po eksploatacji
Fig. 13. Structure of the calibrating bearing of an F52157 die, which was nitrided with the ZeroFlow method with: stage I
Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C, stage II Np=1.0 atm™”; t=55 h, T=550°C; after use

a)

b)

Rys. 14. Struktura paska kalibrujacego matrycy H39128 azotowanej metodg ZeroFlow przy: I st. Np=15 atm™; t=1 h,
T=490°C, II st. Np=0,4 atm™; t=55 h, T=550°C; po eksploatacji

Fig. 14. Structure of the calibrating bearing of an H39128 die, which was nitrided with the ZeroFlow method with: stage I
Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C, stage II Np=0.4 atm™; t=55 h, T=550°C; after use

Na podstawie porownania wynikdw obser-
wagcji metalograficznych wycinkéw matryc i rze-
czywistych matryc po ich eksploatacji, we wszyst-
kich analizowanych przypadkach zauwazono
przyrost grubosci warstwy azotowanej pod
wplywem pracy. Matryce F52066 (do wyciskania
profili otwartych) i H39128 do wyciskania pro-
fili zamknietych) azotowane przy tych samych pa-
rametrach procesu ZeroFlow (I st. Np=15 atm™;
t=1 h, T=490°C, II st. Np=0,4 atm™; t=55 h,
T=550°C) w momencie ztomowania wykazy-
waly grubos¢ warstwy azotowanej odpowiednio
ok. 300 um i 249 pm (rys. 12 i 14). Natomiast
w otworze wycinka matrycy grubos¢ warstwy azo-
towanej wynosila ok. 226-230 pum, a w szczeli-
nie 214-219 pm (rys. 7). W przypadku matrycy
F52157 azotowanej metoda ZeroFlow (przy para-
metrach: I st. Np=15 atm™; t=1 h, T=490°C, I st.
Np=1,0 atm™; t=55 h, T=550°C) grubos¢ wars-
twy azotowanej po pracy wynosifa ok. 410 mm
(rys. 13), natomiast dla odpowiadajacego jej wy-
cinka matrycy w obszarze szczeliny 363-366 yum.

On the basis of comparison of the results of
the metallographic observations of the die cuttings
slices and the real dies after use, an increase in the
thickness of the nitrided layer under the influence
of work was noted in all cases. F52066 (for extru-
ding flat profiles) and H39128 (for extruding hol-
low profiles) dies, nitrided with the same ZeroFlow
process parameters (stage I Np=15 atm™; t=1 h,
T=490°C, stage Il Np=0.4 atm’™”; t=55 h, T=550°C),
at the time of scrapping exhibited respective nitri-
ded layer thicknesses of about 300 um and 249 um
(Fig. 12 and 14). However, the thickness of the nit-
rided layer was about 226-230 um in the hollow of
the die slices, and 214-219 um in the gap (Fig. 7).
In the case of the F52157 die nitrided with the Zero-
Flow method (with parameters: stage I Np=15 atm™;
t=1 h, T=490°C, stage I1I Np=1.0 atm™; t=55 h,
T=550°C), after work, the thickness of the nitrided
layer was about 410 mm (Fig. 13), while for the
corresponding slices of the die in the area of the
gap, it was 363-366 um.
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4. PODSUMOWANIE I WNIOSKI

Wplywy parametréw azotowania gazowego
metoda ZeroFlow na strukture i twardos¢ mat-
ryc do wyciskania profili aluminiowych przepro-
wadzono w skali laboratoryjnej, poddajac wy-
cinki matryc obserwacjom metalograficznym oraz
pomiarom twardosci. Uzyskane wyniki zwery-
fikowano w warunkach przemystowych, pod-
dajac rzeczywiste matryce procesom wyciskania
w Albatros Aluminium i poréwnujac trwatosé
matryc azotowanych metodg ZeroFlow, z dotych-
czas stosowanymi matrycami azotowanymi
W sposOlkomercyjny (wielokrotnie regenerowa-
nymi).

Na podstawie uzyskanych wynikéw badan
stwierdzono:

— Wozrost trwaloéci matryc azotowanych
jednokrotnie metoda ZeroFlow, w po-
réwnaniu do matryc azotowanych ko-
mercyjnie. Jednokrotne azotowanie ko-
mercyjne pozwala na wyci$nigcie mak-
symalnie ok. 3 000 kg aluminium przez
jeden otwor matrycy, natomiast ZeroFlow
minimalnie ok. 8 000 kg.

— Najwyzsza trwalos¢ matrycy azotowane;j
metoda ZeroFlow uzyskano dla matrycy
do wyciskania profilu otwartego, przy
parametrach azotowania: I st. Np=15 atm™;
t=1 h, T=490°C, II st. Np=0,4 atm™;
t=55 h, T=550°C. Parametry te pozwo-
lity na uzyskanie warstwy azotowanej
o glebokosci efektywnej 325 um i twar-
dosci przypowierzchniowej 924 HV 0,1,
a wytworzona warstwa azotowana byta
wolna od siatki azotkdw i tzw. efektu
naroza.

PODZIEKOWANIA

Praca byla realizowana w ramach Umowy Nr
PBS1/B5/0/2012 O WYKONANIE I FINANSO-
WANIE Projektu realizowanego w ramach PROG-
RAMU BADAN STOSOWANYCH w §ciezce B,
pt. ,Opracowanie procesOw regeneracji matryc
do wyciskania profili aluminiowych za pomoca
azotowania gazowego~ finansowanego przez Naro-
dowe Centrum Badan i Rozwoju ze $rodkéw pub-
licznych na nauke.

4. SUMMARY AND CONCLUSIONS

The influence of parameters of gas nitriding
with the ZeroFlow method on the structure and
hardness of dies for extruding aluminum profiles
was examined on a laboratory scale, subjecting
slices of dies to metallographic observations and
hardness measurements. The obtained results were
verified under industrial conditions, subjecting
real dies to extrusion processes at Albatross Alu-
minum and comparing the durability of dies nit-
rided with the ZeroFlow method with so-far-used
dies nitrided in the commercial way (repeatedly
regenerated).

On the basis of the obtained results of the
research, it was concluded that:

— An increase in the durability of dies nit-
rided once with the ZeroFlow method,
compared to dies nitrided commercially.
One-time commercial nitriding allows for
the extrusion of at most about 3,000 kg
of aluminum through one opening of the
die, while the ZeroFlow allows at least
about 8,000 kg.

— The greatest durability of dies nitrided
with the ZeroFlow method was obtained
with a die for extruding flat profiles, with
nitriding parameters: stage I Np=15 atm™;
t=1 h, T=490°C, stage II Np=0.4 atm™;
t=55 h, T=550°C. These parameters made
it possible to obtain a nitrided layer with
an effective depth of 325 ym and a sub-
surface hardness of 924 HV 0.1, and the
produced nitrided layer was free of nit-
ride grids and the so-called corner effect.
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