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1 Abstract

Semi-solid metal alloys (SSM) are suspensions of solid alloy particles segregated in the liquid alloy
due to solubility differences. The rheological and microstructural behaviours of these materials
are intertwined. Throughout literature, there are strong hypotheses stating that agglomeration
and de-agglomeration behaviours are linked to the SSM characteristic thixotropic flow behaviour.
However, limited published experimental proof of this was found at the onset of this research.
In this work, theoretical and experimental investigations of the rheological and microstructural
behaviour of semi solid AlCul0%wt of volume solid fraction 18-40% during isothermal shear 1-
1000 s~! were performed. This was used to evaluate the connections between the microstructural
and rheological behaviours. From the microstructural analysis of the investigated system, it was
observed that at low shear rates, the primary solid forms a porous, percolated network. At high
shear rates the solid forms separate, densely packed cellular clusters. Agglomeration was observed
at all levels of shear, but in different manners depending on the rate of shear. A mechanistic
model which gives the dependency of the steady-state cluster radius, r., on the shear rate, 5:

7 ox 4815

was developed. The agglomeration process was found to be partly reversible by de-
agglomeration at increasing shear, but it also contributed to irreversible coarsening by sintering
and coalescence of the structure. It was discovered that the crystallographic misalignment in the
agglomeration process decreases with increasing shear rate, so that at high shear rates the clusters
become monocrystalline. The coarsening rate was found to generally increase with increasing
shear rate. For the microstructural time dependency, published analytical Ostwald ripening
models were compared to the coarsening observed in the experiments herein. The investigated
SSM macroscopic flow behaviour was as expected found to be thixotropic (shear thinning in
the steady-state). This was semi-quantitatively linked to de-agglomeration and agglomeration
processes. As expected, a significant irreversible decrease in steady-state viscosity over time
was observed, especially at higher rates of shear, meaning that a fully thixotropic recovery
cannot be achieved after a certain duration of shear. This was, as in previous literature works,
linked to the microstructural coarsening phenomenon. With the input of the experimentally
determined microstructural properties, a semi-empirical model for the steady-state viscoplastic
rheological behaviour was set up. In conclusion, the presented results give strong empirical
indication of the relation between agglomeration and de-agglomeration of the microstructure

and the macroscopically observed thixotropy of SSM.



2 Kurzfassung

Teilerstarrte Metalllegierungen (semi-solid metal alloys, SSM) sind Suspensionen von festen
Legierungspartikeln in der fliissigen Legierung, die aufgrund von Léslichkeitsunterschieden aus-
geschieden werden. Die rheologischen und mikrostrukturellen Eigenschaften dieser Materialien
sind miteinander verkniipft. In der Literatur finden sich starke Hypothesen denen zufolge die
charakteristisch, thixotropen Fliefeigenschaften der SSM vom Agglomerations- und Desagglom-
erationsverhalten abhéngen. Jedoch waren, am Ausgangspunkt dieses Forschungsvorhabens
nur wenige publizierte experimentelle Beweise fiir diesen Sachverhalt auffindbar. Diese Ar-
beit beschiftigt sich mit theoretischen und experimentellen Untersuchungen zu den rheolo-
gischen und mikrostrukturellen Eigenschaften teilerstarrter AlCu mit 10-Gew% Cu Legierun-
gen mit einem Volumen-Feststoffanteil von 18-40% bei isothermer Scherung mit 1-1000 s !,
sowie der Evaluierung der Verbindung zwischen den mikrostrukturellen und rheologischen Eigen-
schaften. Die mikrostrukturellen Untersuchungen zeigen, dass bei niedrigen Scherraten die
primére Festphase zu pordsen Netzwerken perkoliert. Bei hohen Scherraten formt die primére
Festphase einzelne dicht gepackte, zellfsrmige Zusammenballungen (Cluster). Agglomeration
wurde bei allen Scherraten beobachtet, allerdings mit unterschiedlichen Mechanismen in Ab-
hingigkeit von der Scherrate. Ein mechanistisches Modell wurde zur Beschreibung der Ab-
héngigkeit des stationdren Clusterradius, r., von der Scherrate, 4, mit: r, o '7’8/15, entwickelt.
Obwohl die Agglomeration mit steigender Scherrate zum Teil reversibel ist, trégt sie zu irre-
versiblen Vergroberungen durch Sintern und Zusammenwachsen der Struktur bei. Es wurde
entdeckt, dass sich kristallographische Ausrichtungsfehler beim Prozess der Agglomeration mit
steigender Scherrate verringern, so dass die Cluster bei hohen Scherraten monokristallin werden.
Es hat sich herausgestellt, dass die Vergroberungsgeschwindigkeit generell mit steigender Scher-
rate steigt. Zur Erfassung der zeitlichen Abhéngigkeit der Mikrostruktur wurden publizierte
analytische Modelle der Ostwald-Reifung mit der Vergroberung der vorliegenden Experimente
verglichen. Das makroskopische Fliefverhalten der untersuchten SSM ist wie erwartet thixotrop
(Scherverdiinnung im stationidren Zustand), was semi-quantitativ mit Agglomerations- und De-
sagglomerationsprozessen erklirt werden konnte. Eine signifikante und irreversible Abnahme der
Viskositédt mit der Zeit im stationdren Zustand wurde wie erwartet beobachtet, besonders bei
héheren Scherraten. Daher kann eine vollstindige thixotrope Wiederherstellung nach einer bes-
timmten Scherzeit nicht mehr erreicht werden. Wie in der Literatur beschrieben, ist dies mit der
mikrostrukturellen Vergréberung verbunden. Mithilfe der experimentell bestimmten mikrostruk-
turellen Eigenschaften wurde ein semi-empirisches Modell des viskoplastischen, rheologischen
Verhaltens im stationdren Zustand erstellt. Zusammenfassend zeigen die Untersuchungen einen
starken empirischen Zusammenhang zwischen dem Agglomerations- und Desagglomerationsver-

halten der Mikrostruktur und der makroskopisch beobachteten Thixotropie in SSM.
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