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Streszczenie

W pracy przedstawiono proces regeneracji matryc do wyciskania profili aluminiowych, ktére klasycznie w fir-
mie Albatros Aluminium sa poddawane zazwyczaj wielokrotnemu azotowaniu gazowemu, az do koficowego zu-
zycia. W artykule starano si¢ wyjasni¢ przyczyng zwigkszonej trwatosci matryc po trzecim lub czwartym azoto-
waniu. Struktura i twardosci oceniane podczas badania matryc wykonanych aktualnie stosowang technologia
azotowania pozwalaja stwierdzi¢, ze uzyskana grubo§¢ warstwy oraz przede wszystkim budowa warstwy (np.
stezenie azotu, rodzaj weglikoazotkéw).

Abstract

In this work, the regeneration process of dies used in the extrusion of aluminium profiles has been presented.
Traditionally, at the Albatros Aluminium company, dies are usually subjected to multiple gas nitriding until they
are ultimately worn out. In the article, it was sought to explain the cause of increased die durability after
the third or fourth nitriding. The structure and hardness assessed during tests of dies made with current nitrid-
ing technology make it possible to state that the causes are: the obtained thickness of the layer, and above all,

the structure of the layer (e.g. nitrogen concentration, type of carbonitrides).

Stowa kluczowe: azotowanie, matryce do wyciskania, zuzycie

Keywords: nitriding, die for extrusion, wear

1. WSTEP

Wyciskanie profili aluminiowych jest jed-
nym z najbardziej dynamicznie rozwijajacych
si¢ sposobow ksztaltowania pétwyrobow. Me-
toda wyciskania na goraco jest zazwyczaj sto-
sowana do otrzymywania dilugich wyrobow
w postaci pretow, rur, drutéw itp. Nagrzany do
wysokiej temperatury wsad jest wyciskany
w prasach poziomych o sile nacisku od 4 do
100 MN przez otwarta matrycg. Proces ten
zazwyczaj jest procesem ciaglym dzigki zasto-
sowaniu automatycznego podawania wlewka
(wsadu) i taczenia go poprzez obrébke pla-
styczna.

1. INTRODUCTION

Extrusion of aluminium profiles is one
of the most dynamically developing methods
of forming semi-products. The hot extrusion
method is usually used to obtain long products
in the form of rods, pipes, wires, etc. A charge,
heated to a high temperature, is extruded
in horizontal presses with a pressure from 4
to 100 MN by a half die. This process is usually
a continuous process thanks to the application
of automatic feeding of the ingot (charge) and
its joining through plastic working.
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Jak wykazuja dane literaturowe i badania wta-
sne wsad oraz matryca nagrzewane sa zazwy-
czaj do temperatury 450-500°C, lecz w wyniku,
migdzy innymi, tarcia wewngtrznego materiatu
i powierzchni ksztattujacych moze zwigkszy¢
sie nawet do 620°C [1].

Najczgsciej stosowana stala na matryce
jest stal do pracy na goraco AISI H13, ktorej
polskim odpowiednikiem jest stal WCLV.
Z dotychczasowych doswiadczen produkcyj-
nych wynika, ze wytwarzane w matrycach war-
stwy azotowane nie zapewniaja odpowiednio
dtugiej trwatosci eksploatacyjnej. Nie zapew-
niaja tez powtarzalnosci wynikow. Zjawiska
zuzycia matryc opisywane sa w réznych publi-
kacjach, migdzy innymi w [2], w ktérej wyrdz-
niono zuzycie adhezyjne, wykruszenia i zuzy-
cie Scierne. Skutki dziatania wysokiej tempera-
tury na powierzchni roboczej narzedzi powodu-
ja, ze od kilku lat podejmowane sa proby wdra-
zania technologii modyfikacji powierzchni
robocze] matryc metodami PVD/CVD i anali-
zowanie ich odpornos$ci na zuzycie [3, 4].

Autorzy pracy [5] udowodnili, ze ksztatt
matrycy ma istotny wptyw na réwnomiernosc,
grubos¢ 1 jako$¢ warstwy azotowanej oraz na
twardos$¢; zaré6wno mierzona na powierzchni,
jak 1 na jej rozktad, od powierzchni w gtab ma-
terialu. Zaobserwowano, ze narozniki ze-
wnetrzne wykazuja szeroka warstwg azotowa-
na z powodu dyfuzji jednoczesnej, z dwdch
zbieznych kierunkéw, zjawisko to nazywane
jest ,.efektem naroza” (ang. ,.corner effect”).
Natomiast w przypadku naroznikéow we-
wnetrznych dyfuzja jest utrudniona i tym sa-
mym tworzy si¢ cienka warstwa azotowana.
Efekt ten powoduje zmniejszenie twardosci,
a tym samym zmniejszenie wytrzymatosci war-
stwy. Wyniki ich doswiadczen uwydatniaja
koniecznos¢ uwzglednienia wpltywu ksztattu
profilu matrycy na warstwg azotowana przy
projektowaniu nowych typéw narzedzi do wy-
ciskania aluminium o podwyzszonej trwatosci
[5]. Regulowane azotowanie gazowe, pozwoli
na dobér parametréw procesu, wykluczajacy
tworzenie si¢ warstwy bogatej w weglikoazotki
zelaza, zwtaszcza w narozach powierzchni ro-
bocze;j.

As indicated in data from the literature and by
own studies, the charge and die are usually
heated to a temperature of 450-500°C, how-
ever, as a result of internal friction of the mate-
rial and forming surfaces, among other things,
this temperature can increase to 620°C [1].

The steel most often used for dies is AISI
H13 steel for hot working, of which the Polish
counterpart is WCLV steel. It results from ex-
perience in production gained up to this point,
that nitrided layers produced in dies do not
provide the appropriately long operating life.
They also do not provide repeatability of re-
sults. Die wear phenomena are described
in various publications, among others, in [2],
where adhesive wear, abrasive wear, and chi-
pping are distinguished. The effects of high
temperature on the working surface of tools
have given rise, over the last several years,
to attempts to implement technology for modi-
fication of the working surface of dies using
PVD/CVD methods and to analysis of their
wear resistance [3, 4].

The authors of work [5] proved that
the shape of the die has a significant influence
on uniformity, thickness, and quality of the ni-
trided layer as well as on hardness; measured
on the surface as well as its distribution from
the surface to deeper parts of the material.
It was observed, that exterior corners exhibit
a broad nitrided layer due to simultaneous di-
[ffusion, from two convergent directions, this
phenomenon is called the “corner effect’.
However, in the case of interior corners, diffu-
sion is impeded, and a thin nitrided layer
is formed. This effect causes a decrease
of hardness and reduction of the strength of
the layer at the same time. The results of
the authors’ experiments emphasize the nece-
ssity to consider the effect of the die profile
on the nitrided layer during design of new
types of tools for extrusion of aluminium with
improved durability [5]. Regulated gas ntirid-
ing will allow for selection of process parame-
ters that eliminate the formation of a layer rich
in iron carbonitrides, especially in the corners
of the working surface.
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Analiza eksploatacji matryc (w firmie
Albatros Aluminium) przy produkcji profili
otwartych, jaki i zamknigtych wykazata, ze ich
trwato$¢ opisywana ilosciag wyciskanego mate-
riatu, zalezy réwniez od kolejnego cyklu rege-
neracji (rys. 1). Zauwazono m.in., ze warstwa
azotowana wytworzona w trzecim cyklu azo-
towania (matryce azotuje si¢ kilkakrotnie) wy-
kazuje znacznie wigksza trwalo$¢ eksploata-
cyjna anizeli warstwa otrzymana po pierwszym
azotowaniu.

Analysis of die exploitation (at the Alba-
tros Aluminium company) during the produc-
tion of open and closed profiles showed that
die durability, expressed by the amount of ex-
truded material, is also dependent on
the amount of regeneration cycles (fig. 1).
It was observed, among other things, that
the nitrided layer produced during the third
nitriding cycle (dies are nitrided several times)
exhibits a significantly higher operating life
than a layer obtained after first nitriding.
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Rys. 1. Ilo$¢ metréw wycisnigtego profilu w jednym otworze (Y) matrycy po kolejnych cyklach (I-IV)
azotowania regeneracyjnego

Fig. 1. Number of meters of extruded profile in one opening (Y) of die after consecutive cycles (I-1V)
of regenerative nitriding

Regeneracja matryc do wyciskania profili alu-
miniowych jest procesem zmudnym i diugo-
trwatym, w ktérym bezwzglednie konieczne
jest wlasciwe przygotowanie czgsci kalibruja-
cej matryc. Pierwszy i najwazniejszy etap to
usunig¢cie pozostatosci aluminium. Wykonuje
si¢ to poprzez trawienie w sodzie kaustycznej o
odpowiednim stezeniu (ok. 30%) i temperatu-
rze (80°C). Czysty i bezpieczny proces mozna
przeprowadzac tylko na urzadzeniach specjali-
stycznych, importowanych. Po przygotowaniu
powierzchni i ewentualnej korekcie ksztattu,
matryce moga by¢ poddane azotowaniu gazo-
wemu. Taka technologia, jak wykazuje literatu-
ra, jest najbardziej ekonomiczna i ma przewage
nad technologiami PVD 1 CVD. Mozna ja sto-
sowac¢ do profili, nawet tych, o grubosci $cian-
ki ponizej 1 mm, jak réwniez przy regeneracji.

Regeneration of dies for extrusion of aluminum
profiles is an arduous and long-lasting proc-
ess, in which it is strictly necessary to appro-
priately prepare the calibrating part of dies.
The first and most important stage is to remove
aluminium remnants. This is done by etching
in caustic soda of the appropriate concentra-
tion (approx. 30%) and temperature (80°C).
A pure and safe process can only be performed
using specialized imported devices. After
preparation of the surface and possible correc-
tion of shape, dies can be subjected to gas ni-
triding. Such technology, as shown in the lite-
rature, is the most economic and is more ad-
vantageous than PVD and CVD technologies.
It can be applied to profiles, even those with
a wall thickness of less than 1 mm, as well as
for regeneration.



8 J. Borowski, J. Wendland, A. Laurentowska, H. Jurczak

Jak istotnym zagadnieniem jest wzrost
trwato$ci matryc moze Swiadczy¢ fakt, ze Sred-
nia trwato$¢ matrycy do wyciskania aluminium
wynosi 25 ton przerobionego aluminium. Do
wyprodukowania 100 000 ton wyciskanych
ksztattownikéw (w Polsce), konieczne jest za-
stosowanie ok. 4000 matryc o szacunkowym
koszcie ich wykonania 10 000 000 €. Obnize-
nie potrzeb zakupu matryc o min. 10% to po-
tencjalne oszczednosci 1+2 min €.

Biorac pod uwage temperatur¢ procesu
azotowania 1 temperaturg pracy matryc zatozo-
no, ze podczas eksploatacji moze nastgpowac
wzrost warstwy dyfuzyjnej w wyniku dtugo-
trwatego wytrzymywania w temperaturze zbli-
zonej do temperatury azotowania a to bedzie
miato wplyw na wzrost trwato$ci eksploatacyj-
nej matrycy po trzecim azotowaniu regenera-

cyjnym.
2. BADANIA WLASNE

2.1. Przedmiot i metodyka badan

Przedmiotem badan byty matryce do wyci-
skania profili aluminiowych wykorzystywane
w procesie produkcyjnym w zaktadzie Albatros
Aluminium. Badaniom poddano matryce po
r6znych etapach produkcyjnych, tzn. po pierw-
szym azotowaniu (matryca nr 1) oraz po rege-
neracji, czyli drugim i trzecim azotowaniu (od-
powiednio matryca nr 2 i nr 3). Obraz otworéw
roboczych matryc oraz sposéb pobrania probek
pokazano na rys. 2-4. Z probek wykonano
zgtady metalograficzne do obserwacji struktury
1 pomiaru twardos$ci. Probki wycigto przy uzy-
ciu elektrodrazarki drutowe;.

a)

The significance of the improvement of die
life is indicated by the fact, that the average life
of a die for extrusion of aluminium amounts
to 25 tons of processed aluminium. To produce
100,000 tons of extruded profiles (in Poland),
it is necessary to use approx. 4000 dues, and
the estimated cost of their production is
10,000,000 €. Reduction of the need to pur-
chase dies by a minimum of 10% is a potential
saving of 12 million €

Considering the temperature of the nitrid-
ing process and the operating temperature
of dies, it was assumed that, during exploita-
tion, growth of the diffusive layer may occur as
a result of long-term holding at a temperature
nearing the nitriding temperature, and this will
have an influence on the improvement of
the die's operating life after the third regenera-
tive nitriding.

2. OWN STUDIES
2.1. Subject and methodology of studies

The subject of studies were dies for extru-
sion of aluminium profiles used in the produc-
tion process at the Albatros Aluminium estab-
lishment. Dies after various stages of produc-
tion were subjected to studies, that is, after first
nitriding (die No. 1) and after regeneration,
that is, after the second and third nitriding
(die No. 2 and No. 3, respectively). An image
of the operating holes of dies and the method
of sample acquisition is shown on figs. 2-4.
Metallographic specimens were made from
samples for observations of structure and
hardness measurement. Samples were cut out
using a wire electrical discharge machine.

) N .

Rys. 2. Miejsce pobrania prébki do badan z matrycy nr 1: a) matryca nr 1 z zaznaczona linig cigcia, b) rozkrdj matrycy
z zaznaczonym miejscem pobrania prébki, c) zgtad metalograficzny

Fig. 2. Place where sample was taken for study from die No. 1: a) die No. I with marked cutting line, b) halve of die
with marked place where sample was taken, c) metallographic specimen
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b) )

Rys. 3. Miejsce pobrania prébki z matrycy nr 2: a) otwor ksztattujacy matrycy z zaznaczona linig cigcia,
b) rozkréj matrycy z zaznaczonym miejscem pobrania probki, c) zgtad metalograficzny

Fig. 3. Place where sample was taken from die No. 2: a) forming hole of die with marked cutting line,
b) halve of die with marked place where sample was taken, c) metallographic specimen

b) 9
Rys. 4. Miejsce pobrania prébki z matrycy nr 3: a) otwor ksztattujacy matrycy z zaznaczona linig cigcia,
b) rozkréj matrycy z zaznaczonym miejscem pobrania probki, c) zglad metalograficzny

Fig. 4. Place where sample was taken from die No. 3: a) forming hole of die with marked cutting line,
b) halve of die with marked place where sample was taken, c) metallographic specimen

Obserwacje metalograficzne wykonano za
pomoca mikroskopu optycznego Eclipse L150
(Nikon), wyposazonego w program do analizy
obrazu NIS Elements. Prébki wytrawiano roz-
tworem alkoholowym kwasu azotowego, uzy-
skujac wyrézniong warstwe¢ azotowana. Bada-
nia mikrotwardosci HV 0,1 przeprowadzono
metoda Vickersa za pomoca twardosciomierza
MICROMET 2104 firmy Buehler zgodnie
znormg PN PN-EN ISO 6507-1:2007 - ,,Po-
miar twardos$ci sposobem Vickersa. Czgs¢ 1:
Metoda badan”.

2.2. Wyniki badan

Na podstawie obserwacji mikroskopowe;j
zgtadéw metalograficznych oszacowano gru-
bos¢ oraz budoweg warstwy azotowanej. W ma-
trycach po drugim azotowaniu (rys. 6) wyraz-
nie widoczna jest ,.biata warstwa” skladajaca
si¢ z wydzielen weglikoazotkow zelaza typu €
iy’. W strefie kontaktu z ksztaltowanym mate-
rialem widoczna jest zewngtrzna powloka od-
dzielajaca si¢ od matrycy (rys. 6¢). Taka war-
stwe stwierdzono tylko w jednym przypadku.

Observations of metallographic speci-
ments were performed using the Eclipse L150
optical microscope (Nikon), equipped with
the NIS Elements image analysis software.
Samples were etched in an alcohol solution
of nitric acid, with a distinguished nitriding
layer being obtained. HV 0.1 microhardness
tests were performed using the Vickers method
by means of the MICROMET 2104 hardness
tester of the Buehler company in accordance
with standard PN PN-EN 1SO 6507-1:2007 —
“Vickers hardness testing. Part 1: Test
method” .

2.2. Test results

Based on observation of metallographic
specimens under a microscope, the thickness
and structure of the nitrided layer were esti-
mated. In dies after second nitriding (fig. 6),
a “white layer” is clearly visible, made up
of iron carbonitride precipitations of the € and
Y type. In the area of contact with the shaped
material, the exterior coat separating from the
die is visible (fig. 6 c). Such a layer was ob-
served in only one case.
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Rys. 5. Struktura matrycy nr 1 (po pierwszym azotowaniu) z zaznaczong grubos$cia warstwy azotowanej
Fig. 5. Structure of die No. I (after first nitriding) with marked thickness of the nitrided layer

a)

Rys. 6. Struktura matrycy nr 2 (po drugim azotowaniu) z zaznaczong gruboscia warstwy azotowanej: a) obszar wstgpnie
ksztaltujacy profil, b) obszar kalibrujacy profil, c¢) obszar bez kontaktu z profilem

Fig. 6. Structure of die No. 2 (after second nitriding) with marked thickness of nitrided layer: a) area of initial profile
forming, b) bearings surface on the die, c) area without contact with the profile

a) b)
Rys. 7. Struktura matrycy nr 3 (po trzecim azotowaniu) z zaznaczong grubos$cia warstwy azotowanej: a) obszar wstgp-
nie ksztaltujacy profil, b) obszar kalibrujacy profil, ¢) obszar bez kontaktu z profilem

c)

Fig. 7. Structure of die No. 3 (after third nitriding) with marked thickness of nitrided layer: a) area of initial profile
forming, b)-bearings surface on the die, c) area without contact with the profile

Jak wykazaly badania za pomoca mikroanalizy
rentgenowskiej jest to powtoka skladajaca si¢
aluminium 1 wysokiej zawartosci azotu i zela-
za. Swiadczy to o tym, ze proces oczyszczania
1 polerowania matrycy przed azotowaniem nie
zostal dobrze wykonany. Takie pozostatosci
wyciskanego aluminium sa prawdopodobnie
efektem zablokowania si¢ wyptywu profilu
1 moga spowalnia¢ proces dyfuzji azotu.

As shown in studies using X-ray micro-
analysis, this is a coat made up of aluminium
and has a high content of nitrogen and iron.
This indicates that the die cleaning and polish-
ing process before nitriding was not performed
well. Such remainders of extruded aluminium
are probably the effect of blocking of the pro-
file's outflow and may slow down the nitrogen
diffusion process.
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Przyrost grubosci warstwy w matrycach 2
1 3-krotnie azotowanych (rys. 8-11), spowodo-
wany jest prawdopodobnie nie tylko kolejnymi
procesami azotowania, ale réwniez dyfuzja
azotu podczas eksploatacji matryc, pod wpty-
wem  temperatury  procesu  wyciskania.
Potwierdzenie tej tezy wymaga jednak
dodatkowych badan. Autorzy pracy zaktadaja,
ze krétsza eksploatacja (mniejsze rozpuszcze-
nie azotu w roztworze w wyniku wytrzymy-
wania w temperaturze zblizonej do temperatury
azotowania) powoduje, ze przy kolejnym
azotowaniu zwigksza si¢ ryzyko powstania
duzej ilosci azotkéw powodujacych wykrusze-
nia np. w strefach naroznikowych. Zjawisko
wykruszenia, opisywane w literaturze, zostato
stwierdzone w matrycach, poddanych azotowa-

The increase of layer thickness in dies nitrided
2 and 3 times (fig. 8-11) is probably caused not
only by consecutive nitriding process, but also
by diffusion of nitrogen during die exploitation
under the influence of the temperature of the
extrusion process. Confirmation of this thesis
requires additional studies, however.
The authors of the work assume that a shorter
time of exploitation (less dissolved nitrogen
in solution as a result of holding at a tempe-
rature near nitriding temperature) increases
the risk of formation of a large amount
of nitrides during successive nitriding, causing
chipping in e.g. corner areas. The phenomenon
of chipping, described in the literature, has
been observed in dies subjected to regenerative
gas nitriding 3 or 4 times (fig. 12); this

niu gazowemu, regenerujacemu 3 lub 4 razy indicates  improperly  selected  nitriding
(rys. 12); swiadczy to o nieprawidtowo dobie- parameters.
ranych parametrach azotowania.
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Rys. 8. Rozktad twardosci na matrycy nr 1
Fig. 8. Hardness distribution in die No. 1
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Rys. 9. Rozklad twardosci na matrycy nr 2: $ciezka nr 1 - obszar wstgpnie ksztattujacy profil,
$ciezka nr 2 - obszar kalibrujacy profil, §ciezka nr 3 - obszar bez kontaktu z profilem
Fig. 9. Hardness distribution in die No. 2: path No. 1 — initial profile forming area, path No. 2 —bearing area ,
path No. 3 — area without contact with the profile
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Rys. 10. Rozklad twardosci na matrycy nr 3: §ciezka nr 1 - obszar wstgpnie ksztaltujacy profil,
$ciezka nr 2 - obszar kalibrujacy profil, §ciezka nr 3 - obszar bez kontaktu z profilem
Fig. 10. Hardness distribution in die No. 3: path No. I — initial profile forming area, path No. 2 —bearing area,
path No. 3 — area without contact with the profile
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Fig. 11. Hardness distribution
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Rys. 12. Naroznik obszaru kalibrujacego matrycy azotowanej 4-krotnie

Fig. 12. Corner of the bearing area of a die nitrided 4 times

3. WNIOSKI

Na podstawie analizy publikacji dotycza-

cych azotowania i1 zuzycia matryc oraz badan
wlasnych mozna stwierdzi¢, ze:

trwato$¢ matrycy wyrazona dlugoscia me-
trow wycisnigtego materiatu profilu w jed-
nym otworze jest uzalezniona od krotnosSci
gazowego azotowania regeneracyjnego,
przyrost grubosci warstwy azotowanej jest
uzalezniony od czasu trwania eksploatacji
1 zwiazany jest z dyfuzja wewngtrzna azotu
podczas wytrzymywania matrycy w pod-
wyzszonej temperaturze,

dob6r parametréw kolejnych, regeneracyj-
nych proces6w azotowania powinien
uwzglednia¢ istniejaca budowg warstwy
azotowanej, aby nie dopusci¢ do powstania
zjawiska pegkania krawedzi z powodu nad-
miernej ilosci wydzielonych azotkéw na
granicach ziaren,

wzrost trwatosci matrycy po kolejnych
(zwtaszcza 3 1 4) procesach azotowania
mozna tlumaczy¢ optymalnym przyrostem
grubosci warstwy azotowanej do ok. 0,3-0,4
mm bez nadmiernego udzialu azotkéw
epsilon i gamma prim (bialej warstwy).

3. CONCLUSIONS

Based on analysis of a publication con-

cerning nitriding and die wear as well as on
own studies, it can be stated that:

the life of a die, expressed by the number
of meters of extruded section—meateried pro-
file per hole, is dependent on the number
of gas nitriding regeneration cycles,

growth of the thickness of the nitrided layer
is dependent on the time of exploitation and
is related to internal diffusion of nitrogen
during holding of the die at high tempera-
tures,

selection of the parameters of subsequent
regenerative nitriding processes should
account for the existing structure of the ni-
trided layer, so as not to allow the occur-
rence of cracking of edges due to an exce-
ssive amount of nitrides precipitated
on grain boundaries,

the increase in die life after consecutive
(especially 3 and 4) nitriding processes can
be explained by an optimal growth of
the thickness of the nitrided layer to approx.
0.3-0.4 mm without an excessive fraction
of epsilon and gamma prime nitrides (white
layer).
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