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１．緒　言

熱間加工中に形成されるミクロ組織は材料特性に大
きな影響を与える。熱間圧延は再結晶温度以上の温度
で行われることも多いが，条件によっては圧延方向に
伸びた繊維状のミクロ組織を形成する1）。このような
場合には，繊維状のミクロ組織の中には亜結晶粒組織
が確認されることが多い。このことは熱的安定な下部
組織の形成により，再結晶粒組織を形成することなく，
亜結晶粒組織が維持されることを示している。堀田ら2）

はこれまでにECAP（Equal-Channel Angular Pressing）
法により加工した実用アルミニウム合金の熱的安定性

の調査を行っている。彼らによると，熱間で強加工を
受けた5083アルミニウム合金や3004アルミニウム合金
は200℃まで微細結晶粒組織が維持され，2024アルミ
ニウム合金や7075アルミニウム合金では300℃まで微
細結晶粒組織を維持できると報告している。

筆者らはこれまでにAl-Mg合金3），Al-Mg-Si合金4）お
よびAl-Zn-Mg合金5）の熱的安定な下部組織の形成につ
いて調査を行ってきた。その結果，マンガンやジルコ
ニウムなどの遷移元素を含有するアルミニウム合金に
対して加工温度とひずみ速度を制御して熱間圧延を行
うことにより，熱的安定な下部組織が形成されること
を見出した。また，亜結晶粒組織から成る繊維状組織
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は特性に強い異方性をもたらし，高い強度と優れた耐
食性をもたらすことも確認している3）～5）。3000系アル
ミニウム合金は食品や飲料の缶に現在広く用いられて
いる。この3000系アルミニウム合金の強度や耐食性を
さらに向上させるためには熱的安定な下部組織が得ら
れるよう，製造工程を最適化することが重要である。

本研究では，Al-1mass%Mn合金の下部組織形成条件
について，熱間平面ひずみ圧縮（PSC）試験4）により調査
を行った。この研究の目的は，熱的安定な下部組織の形
成に対する不純物，および熱間加工条件の影響を明ら 
かにすることである。まず不純物の影響を明らかにする
ために，2種類のAl-1mass%Mn合金を用意した。すな
わち，鉄（Fe）やケイ素（Si）の含有量の低い高純度のア
ルミニウム地金を用いたAl-1mass%Mn合金（4N-1Mn）
と，1050合金を用いたAl-1mass%Mn（1050-1Mn）であ
る。これらの合金の再結晶挙動について，PSCサンプ
ルに熱処理を行うことで調査した。

２．実験方法

本研究に用いたアルミニウム合金の成分をTable 1
に示す。4N-1Mnと1050-1Mnについて，一般的な半連
続鋳造により175 mm角のスラブを造塊した。

4N-1Mnと1050-1Mnの鋳塊の平均結晶粒径を切断法6）

により測定した。この結果，それぞれ250 µmと94 µm
であった。この鋳塊から厚さ10 mm（ST方向），幅20 mm

（LT方向），長さ50 mm（L方向）の試験片を調製した。
なお，熱間加工中の溶質元素の挙動を明らかにするた
め，これらのスラブに均質化処理は行わなかった。
PSCは300℃から500℃の温度域で実施した。試験片を
加工温度まで60 sで昇温を行い，その後60 sの保持の
後，厚さ5 mmまで圧縮を行った。ひずみ速度はそれ
ぞれ0.1 s-1，1 s-1，10 s-1の三条件で実施した。圧縮後
は直ちに水冷し，さらに500℃，530℃の硝石炉にて
120 s熱処理を行った後に再度水冷を行った。圧縮試験
片断面組織を偏光顕微鏡で観察した。また，圧縮部の
中心部，および非圧縮部の表層に対し，導電率測定を
実施した。

３．実験結果

3.1	 ミクロ組織の変化

ひずみ速度1 s-1で圧縮した試験片のミクロ組織を
Fig. 1に示す。4N-1Mnの場合，300℃でPSC試験を行
った試験片は繊維状組織を示したが，400℃以上の温度
でPSC試験を行った試験片には部分的に再結晶粒が認
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Fig. 1	 Optical micrographs of the constriction parts of the compression test pieces after PSC test 
and heat treatment at 500℃ or 530℃ on the 4N-1Mn alloy and the 1050-1Mn alloy.

（mass%）
Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti Al

4N-1Mn 0.01 0.02 <0.01 0.99 <0.01 <0.01 <0.01 0.01 Bal
1050-1Mn 0.16 0.34 <0.01 0.99 <0.01 <0.01 <0.01 0.01 Bal

Table 1　Chemical composition of the samples.
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められた。さらに，圧縮部を500℃で熱処理を行ったと
ころ，すべての加工条件において再結晶粒組織を示し
た。一方1050-1Mnの場合，PSC試験後に500℃での熱
処理を行っても繊維状組織を維持していることが確認
された。Table 2およびTable 3に4N-1Mnと1050-1Mn
のミクロ組織変化をそれぞれ示す。4N-1Mnは本実験条
件でPSC試験を行うと，すべてのPSC試験条件におい
て500℃での熱処理後に再結晶粒組織を示した。一方
で1050-1Mnは400℃以上の温度でPSC試験を行った場
合，530℃での熱処理を行っても繊維状組織を維持する
ことが確認できる。また，350℃以下の温度でPSC試験
を行った場合には，熱処理後に再結晶組織を示すことが
わかる。以上の結果より，1050-1Mnは4N-1Mnと比べ
てPSC試験後にほとんど再結晶せず，これは1050-1Mn

では熱間圧縮中に熱的安定な下部組織が形成されてい
るためだと考える。

3.2	 導電率の変化

4N-1Mnと1050-1Mnの鋳塊の導電率はそれぞれ
29.4%IACS，および30.5%IACSであった。Fig. 2に
PSC試験後の導電率を示す。4N-1Mnにおいては圧縮
部と非圧縮部で導電率にわずかな変化が見られた。一
方，1050-1Mnにおいては圧縮部の導電率が非圧縮部に
比べて高くなる傾向が確認された。さらに，400℃以上
で圧縮試験を行ったサンプルにおいては，圧縮部程で
はないが，非圧縮部の導電率も高くなった。

Table 2　Microstructural change in the 4N-1Mn alloy.

4N-1Mn After PSC 500℃-120s
Strain rate

Temp. 0.1 /s 1 /s 10 /s 0.1 /s 1 /s 10 /s

500℃ F+R F+R F+R R R R
450℃ F F+R F+R R R R
400℃ F F+R F+R R R R
350℃ F F F+R R R R
300℃ F F F+R R R R

Symbol / R: Recrystallization, F: Fibrous structure

Table 3　Microstructural change in the 1050-1Mn alloy.

1050-1Mn After PSC 500℃-120s 530℃-120s
Strain rate

Temp. 0.1 /s 1 /s 10 /s 0.1 /s 1 /s 10 /s 0.1 /s 1 /s 10 /s

500℃ F F F F F F F F F
450℃ F F F F F F F F F
400℃ F F F F F F F F F
350℃ F F F F F F F F F+R
300℃ F F F F F F+R F+R R R

Symbol / R: Recrystallization, F: Fibrous structure
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Fig. 2　Change in the electrical conductivity after PSC tests on (a) the 4N-1Mn alloy and (b) the 1050-1Mn alloy.
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４．考察

導電率は固溶原子や析出物，転位に代表される格子
欠陥の存在によって値が変動する。転位に関しては，
1011 cm-2の転位密度でおよそ0.2%IACSの導電率低下
がみられる7），8）ことが知られている。

アルミニウム合金の冷間加工において，転位密度は
およそ1010 cm-2程度になることも知られている9）。本
研究の熱間圧縮試験においては，圧縮部における転位
密度は1010 cm-2以下であると推測される。このため，
圧縮部の導電率に及ぼす転位密度の影響は小さいと考
えられる。一方，導電率はMnの固溶量が0.1mass%増
加すると6.5%IACS低下する10）ことが知られている。し
たがって，Fig. 2に見られる導電率の変化はMnの固溶
量が減少したことによるものと考えられる。

Fig. 3にPSC試験による圧縮加工時間とFig. 2で示
した1050-1Mnの導電率変化の関係を示す。Fig. 2から
も明らかではあるが，非圧縮部の導電率は圧縮部の導
電率と比べて低かった。ここから熱間加工により析出
が促進されたことが示唆される。また，導電率の変化
は式（1）に示すとおり，圧縮加工時間の自然対数に従
うことが確認できる。1050-1Mnの導電率変化はＭnを
含有する析出物の量と相関関係がある。以上より，熱
間圧縮加工中の析出量は圧縮加工時間の対数に大まか
に比例していると考えられる。

	
（1）

ここでEC：導電率［%IACS］，K：定数，t：圧縮加
工時間［s］を示す。

熱間圧縮試験中の析出物を同定するため，あいちシ

ンクロトロンにてXRD測定を実施した。Table 4にこ
の測定条件を示す。測定する試験片には温度400℃，ひ
ずみ速度1 s-1でPSC試験を実施した試験片を用い，測
定面は導電率を測定した面と同じ面を用いた。この測
定結果をFig. 4に示す。4N-1Mnでは，圧縮部において
非常に小さなピークが観察された。このピークは
Al0.5Fe0.9Mn0.6と同定された。非圧縮部においては鋳造
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Fig. 4	 X-ray diffractograms taken on the PSC specimens 
compressed at 400℃ at a rate of 1 s-1 from  
(a) the 4N-1Mn alloy and (b) the 1050-1Mn alloy.
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Fig. 3	 Relationship between the forming time and the 
electrical conductivity.

Table 4　�Analysis method in Aichi synchrotron.

Beam line BL8S1
Analysis method XRD (2θ method)

2D detector PILATUS-100K
Diffraction angle 7～49.99 deg

Scan speed 2 deg/min
Step width 0.03 deg

Exposure area 0.5×0.5 mm
Wave Length 0.8692 Å
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Fig. 5　Hypothesis on the formation of the stabilized substructures. a: lattice constant.
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時に晶出したと考えられるAl6Mnのピークが観察され
た。このAl6Mnはその密度が低いため，光学顕微鏡によ
る観察では確認することが困難であった。このAl6Mn
に起因するXRD測定で見られたピークはPSC試験での
圧縮部では検出されなかった。

1050-1Mnでは，圧縮部と非圧縮部の双方で同じ回折
角にいくつかのピークが確認された。これらのピーク
の内，Al5Mn2Si5とAl0.5Fe0.9Mn0.6以外は鋳造時に晶出
したものであると考えられる。圧縮部において，
Al5Mn2Si5のピークは明瞭に観察された。以上より，
1050-1Mnおよび4N-1Mnで見られた圧縮試験後の導電
率の増加は，それぞれAl5Mn2Si5とAl0.5Fe0.9Mn0.6の析
出物が熱間圧縮加工中に析出し，Mn固溶量が低下した
ためにおきたものと考えられる。本研究では，熱間加工
中にSiおよびFeの不純物がAl5Mn2Si5やAl0.5Fe0.9Mn0.6

などのAl-Mn系化合物の析出を促進することを明らか
にした。

熱的安定な下部組織の形成に関するメカニズムは
Fig. 5の様に考える。熱間加工中の動的析出が転位の
移動を妨げ，一方で異なるすべり面の転位が移動する
ことにより不動転位を形成する11）。この2つの転位が
反応してできた転位はこの転位のすべり面は（001）面
であるため，動くことができなくなると考える。

熱間加工をC曲線のノーズとなる温度で実施した場
合，多くの不動転位が形成され，これらの不動転位が
熱的安定な下部組織や亜結晶粒界になる。この仮説は
今後実験等により裏付けを行っていく必要があると考
える。今後我々はX線小角散乱（SAXS）法により，
Al5Mn2Si5のサイズおよび数密度を明らかにし，上記
仮説の裏付けを実施していく予定である。

５．結　言

熱間加工中の熱的安定な下部組織形成に対する不純
物および加工条件の影響をPSC試験により調査した。
この結果，下記の結論を得た。
（1）	 4N-1Mnは300℃から500℃のいずれの温度で熱

間圧縮試験を行っても，またその熱間圧縮試験
時のひずみ速度を0.1 s-1から10 s-1のいずれの条
件で実施しても，後の500℃での熱処理で再結晶
することが確認された。一方，1050-1Mnに400℃
以上の温度で熱間圧縮試験を実施したところ，
530℃で熱処理を行っても繊維状組織を維持する
ことが確認された。しかし，350℃以下の温度で
熱間圧縮試験を実施すると，熱処理時に再結晶
することが確認された。

（2）	 4N-1Mnは圧縮部と非圧縮部で導電率に差がみ
られたがその差は小さかった。一方，1050-1Mn
は非圧縮部に比べて圧縮部の導電率が高かった。

（3）	シンクロトロンでのXRD測定により，1050-1Mn
の圧縮部にAl5Mn2Si5が析出していることが確
認された。これは，不純物元素であるSiやFeが
熱間圧縮試験中にAl5Mn2Si5やAl0.5Fe0.9Mn0.6な
どのMnを含んだ化合物の動的析出を促進した
ためと考える。
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