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Аннотация. В работе исследована структура и механические свойства магниевых сплавов системы 
Mg-1%Zn-xCa после интенсивной пластической деформации кручением (ИПДК). Установлено, что хими-
ческий состав сплава существенно влияет на формирование нанокристаллической структуры. Показано, 
что после ИПДК сплава Mg-1%Zn-0,005%Ca средний размер зерен составил 250 нм. ИПДК сплава с повы-
шенным до 0,2% содержанием Са в сплаве приводит к формированию наноструктуры 
со средним размером зерна 90 нм. Методом измерения микротвердости было показано, что все об-
разцы, подвергнутые ИПДК характеризуются высокими значениями микротвердости. Установлено, что 
формирование мелкодисперсных частиц Mg2Ca способствует повышению термостабильности структуры 
сплава. 
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ВВЕДЕНИЕ 

Магниевые сплавы обладают большим по-

тенциалом для применения в медицине в каче-

стве имплантатов, т.к. они полностью биосов-

местимы, обладают механическими свойствами 

схожими с механическими свойствами есте-

ственной кости, не вызывают воспалительной 

реакции и стимулируют рост новой костной 

ткани [1]. Кроме того, магний играет важную 

роль в метаболизме и присутствует в костной 

ткани. Благодаря способности магния к раство-

рению, исчезает необходимость в повторной 

операции по удалению имплантата. Недостат-

ком сплавов на основе магния является их невы-

сокая прочность. Повышение прочности с помо-

щью большого количества упрочняющих доба-

вок, как правило, резко снижает пластичность и 

вязкость разрушения, что делает сплав непри-

годным для использования в качестве имплан-

татов. Более того, ввиду растворимости сплава 

в организме человека, существенно сужается 

выбор легирующих элементов, которые должны 

быть биологически инертными, либо быть сов-

местимыми со средой организма. В данной ра-

боте для легирования использованы цинк и 

кальций, которые так же являются жизненно не-

обходимыми для человека. Легирование цин-

ком повышает прочность сплава, добавление 

кальция в количестве нескольких десятков до-

лей процента повышает коррозионную стой-

кость сплава [2–4]. Также повышения прочно-

сти возможно достичь измельчением зеренной 

структуры различными методами [5], например 

методом интенсивной пластической деформа-

ции кручением (ИПДК). Таким образом, целью 

данной работы стало изучение влияния химиче-

ского состава сплава на изменения микрострук-

туры и механических свойств в процессе ИПДК. 

Материалы и методики исследования 

В качестве материала для исследований были 

выбраны сплавы Mg -1%Zn-0,005%Ca, 

Mg-1%Zn-0,1%Ca и Mg-1%Zn-0,2%Ca в литом 

состоянии. Исходные литые образцы были под-

вергнуты гомогенизационному отжигу при тем-

пературе 450оС в течение 24 часов с охлажде-

нием в воду. Термическая обработка образцов 

проводилась в муфельной печи Nabertherm. Фор-

мирование наноструктурного состояния осу-

ществляли методом интенсивной пластической 

деформации кручением при комнатной темпера-
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туре. Для этого диски, диаметром 20 мм и тол-

щиной 1 мм, подвергали кручению под высоким 

давлением (6 ГПа) с количеством оборотов рав-

ным 10. Макроструктуру исследовали на оптиче-

ском микроскопе Olympus GX51. Анализ микро-

структуры проводили на растровом электронном 

микроскопе (РЭМ) JEM-6390 и просвечивающем 

электронном микроскопе (ПЭМ) JEM-2100 с 

ускоряющими напряжениями 10 кВ и 200 кВ со-

ответственно. Исследования структуры прово-

дили на середине радиуса образцов. Измерение 

микротвердости (Hv) осуществляли методом 

Виккерса на микротвердомере Micromet 5101 с 

нагрузкой 50 г и временем выдержки 10 с. 

Результаты исследования и их обсуждение 

Структура образцов исследованных спла-

вов представлена на рис. 1. Структура сплава 

Mg-1%Zn-0,005%Ca после гомогенизацион-

ного отжига состоит из равноосных зерен α-Mg 

со средним размером 555 мкм (рис. 1, а). 

Внутри зерен, а также по границам наблюда-

ются частицы размерами до 30 мкм, в соответ-

ствии с литературой [3, 6, 7] это фаза 

Ca2Mg6Zn3 с тригональной структурой. Объем-

ная доля Ca2Mg6Zn3 частиц составила 1%. 

В теле зерен, также как и на их границах, были 

обнаружены мелкие частицы размером до 

1 мкм (рис. 1, б), которые соответствуют фазе 

Mg2Ca, и, согласно [7], присутствуют в магни-

евых сплава исследуемой системы с содержа-

нием Zn ≤ 2,5%. В образцах сплава 

Mg-1%Zn-0,1%Ca после гомогенизационного 

отжига наблюдается крупнозернистая неодно-

родная структура со средним размером зерен 

410 мкм (рис. 1, в).

а б 

в г 

д        е 
Рис. 1. Структура образцов магниевых сплавов после гомогенизационного отжига: 

а, б – Mg-1%Zn-0,005%Ca; в, г – Mg-1%Zn-0,1%Ca; д, е – Mg-1%Zn-0,2%Ca 

МАШИНОСТРОЕН ИЕ И М АШ ИНОВЕ ДЕНИЕ  
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В структуре присутствовали частицы 

Ca2Mg6Zn3 с размером до 30 мкм и объемной до-

лей 2,5%. По границам зерен были выявлены 

Mg2Ca частицы, имеющие размер 4 мкм, однако 

внутри зерен наблюдались мелкие Mg2Ca ча-

стицы с размерами до 1 мкм 

(см. рис. 1, г). Средний размер зерна (СРЗ) в об-

разцах сплава Mg-1%Zn-0,2%Ca составил 

270 мкм (см. рис. 1, д). В теле зерен также при-

сутствуют Mg2Ca частицы размером до 1 мкм, а 

на границе размер этих частиц составил 4 мкм, 

объемная доля частиц Mg2Ca в образцах сплава 

Mg-1%Zn-0,2%Ca составил 4%. В структуре всех 

исследуемых образцов хорошо просматривались 

двойники отжига различных размеров (см. рис. 1, 

а, г, е). На основе полученных результатов было 

установлено, что при увеличении процентного 

содержания кальция с 0,005 до 0,2% объемная 

доля частиц Ca2Mg6Zn3 увеличивается с 1 до 4%, 

средний размер частиц возрастает, а средний раз-

мер самих зерен уменьшается с 555 до 270 мкм. 

Эффект уменьшения среднего размера зерен с 

увеличением содержания кальция уже наблю-

дали в работах [8, 9]. 

Было проведено исследование эволюции 

структуры сплава в ходе интенсивной пласти-

ческой деформации методом ИПДК. 

В процессе ИПДК в образцах сплава 

Mg-1%Zn-0,005%Ca была сформирована уль-

трамелкозернистая структура со средним 

размером  зерен  250  нм,  однако  в  структуре 

а б 

в г 

д      е 
Рис. 2. Структура образцов сплавов после ИПДК:  

а, б – Mg-1%Zn-0,005%Ca; в, г – Mg-1%Zn-0,1%Ca; д, е – Mg-1%Zn-0,2%Ca.  

а, в, г – типичная картина структуры, б – единичное зерно с высокой плотностью дислокаций; 

г, е – мелкодисперсные частицы в структуре образцов (темное поле); 

г – дифракционная картина от частиц Mg2Ca 
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также наблюдали небольшое количество 
(до 3%) крупных зерен с размером до 620 нм 
(см. рис. 2, а, б). Структура некоторых зерен 
характеризовалась большой плотностью дис-
локаций (см. рис. 2, б). Также наблюдались ре-
кристаллизованные в процессе деформации 
зерна, свободные от дислокаций (см. рис. 2, а). 

Типичная микроструктура образцов сплава 
Mg-1%Zn-0,1%Ca после ИПДК представлена на 
рис. 2, в, г. Средний размер зерен в образцах, под-
вергнутых ИПДК, уменьшился до 150 нм 
(см. рис. 2, в). Неоднородность дифракционного 
контраста объясняется высокой плотностью дисло-
каций внутри зерен. В структуре было обнаружено 
наличие дисперсных частиц со средним размером 
порядка 10 нм (см. рис. 2, г). В результате анализа 
электроннограмм было установлено, что наблюда-
емые на темнопольном изображении частицы 
(см. рис. 2, г), соответствуют составу Mg2Са. 

Однородная нанокристаллическая структура 
со средним размером 90 нм была сформирована 
в образцах сплава Mg-1%Zn-0,2%Ca методом 
ИПДК (см. рис. 2, д, е). Как видно из результатов 
ПЭМ (см. рис. 2, д) в результате ИПДК сформи-
ровалась измельченная зеренно-субзеренная 
структура, большинство зерен и фрагментов 
имеют несовершенные трудноразличимые гра-
ницы, что вероятно обусловлено высокой плот-
ностью дефектов и большими внутренними 
напряжениями. Частицы Mg2Са порядка 10 нм 
были обнаружены также в структуре образцов 
сплава Mg-1%Zn-0,2%Ca (см. рис. 2, е).  

Механическое поведение сплавов после го-

могенизационного отжига и ИПДК было проана-

лизировано методом измерения микротвердости. 

Значения микротвердости гомогенизированных 

образцов сплавов Mg-1%Zn-0,005%Ca, 

Mg-1%Zn-0,1%Ca и Mg-1%Zn-0,2%Ca составили 

42, 44 и 50 Hv соответственно. В процессе интен-

сивной пластической деформации кручением 

микротвердость в исследуемых сплавах повыси-

лась до значений 93, 98 и 99 Hv соответственно. 

Можно отметить, что чем больше содержание Ca 

в сплаве, тем выше микротвердость сплава, как в 

гомогенизированном состоянии, так и после 

ИПДК. Несколько возможных механизмов могут 

быть ответственными за повышение микротвер-

дости в исследуемых образцах. Первый – это 

твердорастворное упрочнение. Второй – эффект, 

связанный с уменьшением среднего размера 

зерна, и третий – дисперсное упрочнение. Для 

изучения термической стабильности были про-

ведены изохронные отжиги и получена зависи-

мость микротвердости от температуры отжига 

(рис. 3). Видно, что в образцах сплава Mg-1%Zn-

0,005%Ca уже при отжиге 100 оС микротвер-

дость заметно уменьшается (на 45%) до 70 Hv, а 

при отжиге 150 оС снижается до 55  Hv. Предпо-

ложительно это связано с отсутствием мелкодис-

персных частиц фазы Mg2Ca, которые сдержи-

вают рост зерен, в результате структура стреми-

тельно трансформируется в крупнозернистую. 

В образцах сплава Mg-1%Zn-0,1%Ca микротвер-

дость образцов монотонно снижается с увеличе-

нием температуры дополнительной термической 

обработки (ТО).  

В образцах сплава Mg-1%Zn-0,2%Ca после 

дополнительной ТО при 150 оС наблюдали уве-

личение значений микротвердости до 108 Hv 

(на 18%), что скорее всего указывает на проте-

кание процессов старения. И только после от-

жига при температуре 250 оС заметно резкое 

снижение значений микротвердости, что гово-

рит о стабильности структуры до этой темпе-

ратуры. 

Рис. 3. Термостабильность образцов сплавов Mg-1%Zn-0,005%Ca, Mg-1%Zn-0,1%Ca и Mg-1%Zn-0,2%Ca, 

подвергнутых ИПДК и дополнительным отжигам. 

МАШИНОСТРОЕН ИЕ И М АШ ИНОВЕ ДЕНИЕ  
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Микроструктура образцов сплава 

Mg-1%Zn-0,005%Ca после ИПДК и дополни-

тельного отжига при 150 оС характеризовалась 

неоднородным размером зерен (рис. 4, а). 

Крупные зерна размером 3  мкм занимали ≈ 40% 

просмотренной площади, что свидетельство-

вало о нестабильности зеренной структуры. 

При температуре отжига 250 оС средний раз-

мер зерен в ИПДК образцах составил уже 

8 мкм (рис. 4, б). В ИПДК образцах сплава 

g-1%Zn-0,1%Ca и ТО при 150 оС происходила 

релаксация структуры, плотность дислокаций 

заметно снизилась (рис. 4, в). Средний размер 

частиц Mg2Ca увеличился до 50 нм, объемная 

доля которых составила 3 %, однако средний 

размер зерен не превышал 500 нм. При темпе-

ратуре дополнительного отжига 200 оС в образ-

цах был установлен рост среднего размера зе-

рен, который увеличился до 1,5 мкм (рис. 4, г). 

В структуре ИПДК образцов сплава Mg-1%Zn-

0,2%Ca заметный рост зерен начался с темпе-

ратуры дополнительного отжига при  темпера-

туре  250  оС, средний размер зерен составил 

550 нм (см. рис.4, д). При этой температуре 

также наблюдали рост Mg2Ca частиц до раз-

мера 80 нм, объемная доля их составила 7,5 %. 

При температуре 300 оС средний размер зерен 

составил 4 мкм (см. рис. 4, е). То есть, наличие 

мелкодисперсных частиц Mg2Ca привело к по-

вышению термостабильности структуры. 

а б 

в г 

д       е 
Рис. 4. Структура образцов сплавов после ИПДК и дополнительных отжигов: 

а, б – Mg-1%Zn-0,005%Ca; в, г – Mg-1%Zn-0,1%Ca; д, е – Mg-1%Zn-0,2%Ca; 

а – 150 оС, б – 250 оС; в – 150 оС; г – 200 оС; д – 250 оС; е – 300 оС. 
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ВЫВОДЫ 

1. Установлено, что содержание Са в сплавах

системы Mg-Zn-Ca оказывает влияние на вели-

чину рекристаллизов зерен, формирующихся в 

процессе гомогенизационного отжига. Увеличе-

ние содержания кальция до 0,2% ведет к умень-

шению среднего размера зерен, и, соответ-

ственно к увеличению микротвердости образцов 

2. Химический состав сплава существенно

влияет на формирование нанокристаллической 

структуры. Так, увеличение содержания Са в 

сплаве способствует формированию нанокри-

сталлической структуры методом ИПДК в 

сплаве Mg-1%Zn-0,2%Ca. 

3. Во всех образцах после ИПДК было обна-

ружено повышение значений микротвердости. 

Максимальное значение 99 Hv было достигнуто 

в образцах сплава Mg-1%Zn-0,2%Ca, в которых 

был сформирован наименьший средний размер 

зерен и однородное распределение мелкодис-

персных частиц Mg2Ca. 

4. Установлено, что структура ИПДК образ-

цов сплава, в которой отсутствуют мелкодис-

персные частицы Mg2Ca, не обладает термиче-

ской стабильностью. Значительный рост зерна 

(3 мкм) наблюдается уже при температуре 

150 оС. Таких же значений среднего размера зе-

рен образцы сплава Mg-1%Zn-0,2%Ca достигают 

при более высокой температуре 300 оС, вслед-

ствие наличия наибольшей объемной доли мел-

кодисперсных частиц Mg2Ca второй фазы. Тем 

самым формированием мелкодисперсных частиц 

Mg2Ca была повышена стабильность структуры. 

Работа выполнена при поддержке РФФИ 

№16-08-01013 А и гранта СПбГУ 6.37.204.2016. 
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