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Geleitwort

Die Forschungsaktivititen des Fachgebiets Werkstoffpriiftechnik (WPT) an der
Technischen Universitit Dortmund im Bereich Magnesiumlegierungen umfassen
insbesondere die anwendungsorientierte Charakterisierung des Ermiidungsver-
haltens unter verschiedensten Umgebungsrandbedingungen, mit dem Ziel, Mag-
nesiumlegierungen fiir verschiedene Anwendungen aus den Bereichen Leichtbau
und Medzintechnik zu qualifizieren. Die Untersuchungen zielen grundsitzlich
auf ein werkstoffspezifisches Verstdndnis zwischen Gefiigeeigenschaften und
den sich daraus ergebenden Gebrauchseigenschaften wie der mechanischen,
chemischen Zuverldssigkeit ab.

Die vorliegende Arbeit befasst sich mit dem Korrosionsermiidungsverhalten der
beiden kriechbestindigen Magnesiumlegierungen DieMag422 und AE42. Die
durchgefiihrten grundlagenorientierten Untersuchungen hatten in erster Linie
zum Ziel, die generelle Wechselwirkung zwischen zyklisch-mechanischer und
medial-korrosiver Beanspruchung zu charakterisieren. Hierbei wurde ein innova-
tiver methodischer Ansatz etabliert, beide Legierungen bei gezielt eingestellten,
dquivalenten korrosiven Beanspruchungen zu priifen und so insbesondere den
Einfluss der Korrosionsrate und -morphologie aufzuzeigen. Mittels eines selbst-
entwickelten mechanisch-elektrochemischen Sensorsystems konnten zudem
charakteristische Korrosionsermiidungsschiddigungsvorgénge identifiziert und
verfolgt werden. Die Arbeit vermittelt ein tiefgreifendes Verstidndnis iiber die
korrosionsermiidungsfestigkeits- und -lebensdauerbestimmenden Schédigungs-
mechanismen in Abhéngigkeit der korrosiven und mechanischen Beanspruchun-
gen.

Dortmund, Dezember 2018 Frank Walther

Technische Universitdt Dortmund
Fachgebiet Werkstoffpriiftechnik (WPT)
Baroper Str. 303, 44227 Dortmund

Telefon +49 231 755 8028
E-Mail frank.walther@tu-dortmund.de
Web www.wpt-info.de
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Kurzfassung

Magnesiumlegierungen sind aufgrund ihrer geringen Dichte und hohen spezifi-
schen Festigkeit sehr attraktiv fiir Leichtbauanwendungen, bspw. im Automobil-
bau. Insbesondere kriechbestindige Magnesiumlegierungen konnen auch im
Motorbereich von Automobilen, wie bspw. in Zylinderkurbel- oder Getriebe-
gehdusen, eingesetzt werden und bieten daher enormes Potential zur Gewichts-
einsparung. Der Einsatz von Magnesiumlegierungen in solchen Anwendungen
im AufBlenbereich von Automobilen, in denen neben korrosiven auch zyklische
Lasten auf die Bauteile wirken, wird allerdings bis heute durch deren geringe
Korrosionsbestiandigkeit begrenzt.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde der Einfluss der Korrosion auf die Mikrostruk-
tur und die davon abhingigen mechanischen Eigenschaften unter zyklischer Last
fiir die kriechbestdndigen Magnesiumlegierungen DieMag422 und AE42 charak-
terisiert und verglichen. Ziel der Untersuchungen war eine mechanismenorien-
tierte Beschreibung der Wechselwirkungen zwischen Korrosions- und Ermii-
dungseffekten auf die Korrosionsermiidungslebensdauer und -festigkeit. Zu
diesem Zweck wurden Einstufenversuche mit beiden Legierungen bei verschie-
denen, dquivalenten Korrosionsraten durchgefiihrt, die durch gezielte Wahl der
Elektrolyten sowie galvanostatische, anodische Polarisation eingestellt wurden.
Die Ergebnisse dieser lebensdauerorientierten Versuche wurden mit dem jewei-
ligen Korrosionsverhalten beider Legierungen korreliert, welches mittels poten-
tiodynamischer Polarisationsmessungen, Immersionstests sowie elektrochemi-
scher Impedanzspektroskopie charakterisiert wurde. Dariiber hinaus wurden vor-
gangsorientierte Einstufenversuche unter Einsatz eines mechanisch-elektro-
chemischen Sensorsystems durchgefiihrt, um die Ergebnisse der lebensdauer-
orientierten Untersuchungen zu begriinden. Dasselbe Sensorsystem wurde
zudem auch in Laststeigerungsversuchen eingesetzt, um die Korrosionsermii-
dungsfestigkeit basierend auf den aufgezeichneten Werkstoffreaktionen abzu-
schitzen. Zur Uberpriifung des Einflusses von Spannungsrisskorrosionseffekten
auf das Korrosionsermiidungsverhalten wurden abschlieBend Slow-Strain-Rate-
Tests unter verschiedenen Polarisationsbedingungen durchgefiihrt.

In den lebensdauerorientierten Versuchen konnte gezeigt werden, dass die Kor-
rosionsermiidungsfestigkeit mit der Korrosionsrate bzw. der Kerbwirkung der
durch korrosiven Werkstoffabtrag gebildeten Korrosionsnarben korreliert, wo-
durch das Korrosionsermiidungsverhalten im HCF-Bereich durch das Korro-
sionsverhalten bestimmt ist. Demgegeniiber wurde festgestellt, dass im LCF-
Bereich eine starke Wechselwirkung zwischen verformungsinduzierten Ande-
rungen der Mikrostruktur und der korrosiven Beanspruchung stattfindet sowie



X Kurzfassung

auch eine Beeinflussung des Korrosionsermiidungsverhaltens aufgrund von
Spannungsrisskorrosionseffekten durch Wasserstoffversprodung, was im Rah-
men eines Bruchflichenvergleichs zwischen Proben aus den LCF-Versuchen und
den Slow-Strain-Rate-Tests gezeigt werden konnte. Die Wechselwirkung zwi-
schen mikrostrukturellen Anderungen und iiberlagerter Korrosionsbeanspru-
chung konnte zudem in den vorgangsorientierten Versuchen mittels des mecha-
nisch-elektrochemischen Sensorsystems belegt werden und klare Unterschiede in
den Schidigungs- und Versagensmechanismen zwischen LCF- und HCF-Bereich
auf Grundlage simultan aufgezeichneter Dehnungs- und Korrosionspotential-
kennwerte aufgezeigt werden. In intermittierenden Versuchen wurden zudem
diese charakteristischen Werkstoffreaktionen mit den real auftretenden korro-
sions- und ermiidungsinduzierten mikrostrukturellen Vorgéngen korreliert,
wodurch diese im Sinne eines Condition-Monitoring-Systems identifiziert und
verfolgt werden konnten. Basierend auf dieser Korrelation zwischen Werk-
stoffreaktionsgrofen und ablaufenden Schidigungsvorgéingen war in den Last-
steigerungsversuchen eine Abschitzung der Korrosionsermiidungsfestigkeit auf
allen Korrosionsstufen moglich.



Abstract

Magnesium alloys are very attractive for light-weight applications due to their
low density and high strength-to-weight-ratio. Especially creep-resistant magne-
sium alloys can also be used in applications in the engine area of automobiles,
such as engine blocks or gear boxes, and therefore offer high potential for weight
reduction. However, their application range in the outer area of automobiles is
still strongly limited due to their low corrosion resistance, since components are
exposed to corrosive as well as cyclic loads.

In the present study, the influence of corrosion on the microstructure and the
correspondent mechanical behavior under cyclic loading for the creep-resistant
magnesium alloys DieMag422 and AE42 was characterized and compared. The
investigations aimed at a mechanism-oriented description of the interdependency
of corrosion and fatigue effects on the corrosion fatigue lifetime and strength.
For this purpose, the corrosion fatigue behavior was investigated in constant
amplitude tests at equivalent corrosion rates, which were adjusted using different
environments and targeted polarization of the alloys. Results of these lifetime-
oriented tests were correlated with the corrosion behavior of the alloys, which
was investigated by means of potentiodynamic polarization measurements, im-
mersion tests as well as electrochemical impedance spectroscopy. Furthermore,
process-oriented constant amplitude tests were performed using a mechanical-
electrochemical sensor system to interpret the results of the lifetime-oriented
tests. The same sensor system was also applied in load increase tests for an esti-
mation of the corrosion fatigue strength based on the recorded material reactions.
Finally, the influence of stress corrosion cracking effects on the corrosion fatigue
behavior was checked in slow-strain-rate-tests under different polarization condi-
tions.

The lifetime-oriented tests revealed, that the corrosion fatigue strength is a func-
tion of the corrosion rate and the stress concentration due to corrosively formed
pits, respectively. Therefore, the corrosion fatigue behavior in HCF-regime is
dependent of the corrosion behavior. In contrast, in LCF-regime a strong inter-
dependency between deformation-induced microstructural changes and the su-
perimposed corrosive load was observed as well as influence of stress corrosion
cracking effects on the corrosion fatigue behavior due to hydrogen embrittle-
ment, which was shown in the framework of a fracture surface comparison be-
tween failed specimens from LCF- and slow-strain-rate-tests. Furthermore, the
interdependency between microstructural changes and the corrosive load was
proven in the process-oriented tests by means of the mechanical-electrochemical
sensor system, which revealed significant differences in the deterioration and
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failure mechanisms between LCF- and HCF-regime based on simultaneously
recorded strain and corrosion potential responses as well. These characteristic
material responses were additionally correlated with the occurring corrosion and
fatigue induced microstructural processes in the framework of intermittent tests,
whereby these processes could be identified in terms of a condition monitoring
system. Based on this relationship between material responses and occurring
deterioration processes, an estimation of the corrosion fatigue strength by means
of load increase tests on all corrosion stages was enabled.
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1 Einleitung

Magnesiumlegierungen sind aufgrund ihrer geringen Dichte und hohen spezifi-
schen Festigkeit sehr attraktiv fiir Leichtbauanwendungen, bspw. im Automobil-
bau [1-4]. Da mit geeigneten Magnesiumlegierungen bei gleicher Funktion eine
Gewichtsreduktion von 50% gegeniiber Stahl und 20% gegeniiber Aluminium
erreichbar ist, nimmt, vor dem Hintergrund der zunechmenden Bedeutung des
Klimaschutzes und gestiegener Primérenergiekosten, das Interesse an dieser
Werkstoffgruppe seit etwa 20 Jahren wieder deutlich zu [1, 5-7]. Insbesondere
kriechbestidndige Magnesiumlegierungen konnen auch im Motorbereich von
Automobilen, wie bspw. in Zylinderkurbel- oder Getriebegehdusen, eingesetzt
werden, wobei die Substitution typischer, derzeit hierfiir verwendeter, Werkstof-
fe, wie Stahl oder Aluminium, ein enormes Potential zur Gewichtsreduktion
bietet. Da allerdings die eingesetzten Werkstoffe in solchen Anwendungen im
Auflenbereich von Automobilen auch potentiell einer korrosiven Beanspruchung
ausgesetzt sind, ist die Anwendung von Magnesiumlegierungen in solchen Bau-
teilen aufgrund der geringen Korrosionsbestindigkeit immer noch stark einge-
schrankt [8-11]. Neben der korrosiven Beanspruchung wirken zeitgleich auch
zyklische Lasten auf die Bauteile, wodurch eine starke Beeinflussung der struk-
turellen Integritit hervorgerufen werden kann. Zum sicheren und effizienten
Einsatz in solchen Anwendungsbereichen miissen die Legierungen also sowohl
eine gute Ermiidungsfestigkeit als auch eine gute Korrosions- und Kriechbestén-
digkeit aufweisen.

Werkstoffe zum Einsatz im Motorbereich von Automobilen miissen Temperatu-
ren bis etwa 200 °C standhalten. Derzeit verfiigbare Magnesiumlegierungen fiir
Einsatztemperaturen von bis zu 300 °C enthalten hiufig Seltene Erden als Legie-
rungselemente und sind daher relativ teuer. Von verschiedenen Forschungsein-
richtungen wurde deshalb iiber die letzten Jahre die Entwicklung kostengiinsti-
ger, warmfester Magnesiumlegierungen ohne den Zusatz von Seltenen Erden
vorangetrieben [3, 7, 12, 13]. In diesem Zusammenhang wurde am Magnesium
Innovation Center des Helmholtz-Zentrums Geesthacht die kriechbestindige
Magnesiumlegierung DieMag422 (Mg-4Al-2Ba-2Ca) entwickelt, deren verbes-
sertes Kriechverhalten durch den Zusatz der Erdalkalimetalle Barium und Calci-
um erreicht wird.

In der vorliegenden Arbeit wird der Einfluss gleichzeitig wirkender korrosiver
und zyklischer Beanspruchung (Korrosionsermiidung) auf die Mikrostruktur und
das sich daraus ergebende Ermiidungsverhalten fiir die neuentwickelte Magnesi-
umlegierung DieMag422 und die Seltene Erden-haltige Legierung AE42 (Mg-
4Al1-2SE) vergleichend charakterisiert. Ziel der Untersuchungen ist eine mecha-
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nismenbasierte Beschreibung der Abhéngigkeit zwischen Korrosions- und Er-
miidungseinfluss auf die Ermiidungsfestigkeit und -lebensdauer, wozu neben
begleitenden Untersuchungen der Mikrostruktur auch ein adaptiertes mecha-
nisch-elektrochemisches Sensorsystem eingesetzt wird, um Schiadigungsvorgin-
ge detektieren und identifizieren zu kdnnen. Im Sinne einer moglichst allge-
meingiiltigen Beschreibung werden beide Legierungen unter Anwendung eines
innovativen methodischen Ansatzes, der sich von bisherigen Studien abhebt, bei
verschieden starken, &quivalenten korrosiven Beanspruchungen gepriift und
hierdurch auch der Einfluss der Korrosionsrate und -mechanismen mit in die
Betrachtung einbezogen, die gerade bei Magnesiumlegierungen aufgrund der
intrinsischen Korrosionsanfilligkeit eine entscheidende Rolle in Bezug auf das
Korrosionsermiidungsverhalten spielen. Die fiir die Untersuchungen gewahlten
kriechbestidndigen Legierungen sind in diesem Zusammenhang cher als De-
monstratorlegierungen anzusehen, die zwar im Rahmen der Arbeit umfassend
charakterisiert werden, aber die hierbei aufgestellte Beziehung zwischen Korro-
sions- und Ermiidungseinfluss universell auf verschiedenste Anwendungsszena-
rien von Magnesiumlegierungen iibertragbar ist und auch fiir eine Lebensdauer-
abschitzung in Abhingigkeit der korrosiven Beanspruchung nutzbar gemacht
werden kann.

Ausgehend von einer grundlegenden quantitativen sowie auch qualitativen Cha-
rakterisierung des reinen Korrosionsverhaltens hinsichtlich der fiir das Korrosi-
onsermiidungsverhalten entscheidenden Faktoren, wie Korrosionsrate, Korrosi-
onsmorphologie und Passivierungsverhalten, wird die Briicke zum Korrosions-
ermiidungsverhalten geschlagen, indem die ermittelten, lebensdauerbasierten
Ermiidungskennwerte mit dem Korrosionsverhalten (quantitativ sowie auch
mikrostrukturell-qualitativ) korreliert werden. Ein weiterer Bestandteil dieser
Arbeit ist die Etablierung des selbstentwickelten mechanisch-elektrochemischen
Sensorsystems, das die vorgangsorientierte Charakterisierung des Korrosionser-
miidungsverhaltens im Sinne eines Condition-Monitoring-Systems ermdglichen
soll. Hierzu werden Korrosionsermiidungsversuche unter Anwendung dieses
Sensorsystems und begleitenden mikrostrukturellen Untersuchungen durchge-
fihrt, um die erfassten Signale mit tatséchlich ablaufenden mikrostrukturellen
Schadigungsvorgéngen zu korrelieren. Die gewonnenen Erkenntnisse werden
anschlieBend genutzt, um zu iberpriifen, ob das Sensorsystem auch auf ein
Kurzzeit-Ermiidungspriifverfahren angewendet werden kann, welches eine zeit-
geraffte vorgangsorientierte Charakterisierung des Ermiidungsverhaltens ermog-
licht und dadurch eine ideale Ergéinzung zum oben beschriebenen Ansatz der
Ermiidungsuntersuchungen unter variierter korrosiver Beanspruchung darstellt,
da mittels weniger und schnell durchzufiihrender Versuche eine umfassende
Abschitzung der Korrosionsermiidungsfestigkeit iiber ein breites Korrosions-
ratenspektrum erfolgen kann. Um das Korrosionsermiidungsverhalten moglichst
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ganzheitlich zu beschreiben, wird die Arbeit mit quasi-statischen Untersuchun-
gen zum Spannungsrisskorrosionsverhalten beider Legierungen abgeschlossen,
wobei insbesondere ein Vergleich der Bruchcharakteristika mit den Korrosions-
ermiidungsuntersuchungen zeigen soll, ob auch unter Korrosionsermiidungsbe-
anspruchung Spannungsrisskorrosion eine Rolle spielt.



