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ABSTRACT
Biomaterials for medicine at the moment attract a huge attention of the scientific community all over 
the world. Of  particular interest are biodegradable materials that with potential application in the 
form of implants, namely bone plates and vascular stents, since they can completely dissolve within 
a certain time, which disappears, excluding the necessity of the repeated surgery. In the present work, 
a study was made of the high-pressure torsion (HPT) of the mechanical properties of a zinc alloy 
of the Zn-Fe-Mg system. Studies show that severe plastic deformation (SPD) leads to a significant 
increase in mechanical properties, namely, the value of yield strength, tensile strength grows by 41% 
and  31%, respectively, compared with size, homogenization annealing and hardening. Increase in 
strength is accompanied by plasticity growth (relative stretch increased to 17%). At the same time, 
solid particles of FeZn13 do not change shape during plastic deformation. The research results allow 
to conclude that plastic deformation is a promising way for improving mechanical properties of the 
of the Zn-Fe-Mg zinc alloy system.
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АННОТАЦИЯ
В настоящее время большое внимание уделяется биоматериалам для медицины. Особый ин-
терес представляют биодеградируемые материалы, которые применимы в виде имплантатов, 
а именно, костных пластин и сосудистых стентов, они полностью растворяются в организме  
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в течение определенного времени, вследствие чего исчезает необходимость в повторной опе-
рации. В настоящей работе было проведено исследование влияния кручения под высоким дав-
лением (КВД) на механические свойства цинкового сплава системы Zn-Fe-Mg. Исследования 
показали, что интенсивная пластическая деформация (ИПД) приводит к существенному из-
менению механических свойств, а именно, повышению значения предела текучести, предела 
прочности (временное сопротивление разрыву) на 41%, 31%, соответственно, по сравнению  
с образцом, подвергнутом гомогонезационному отжигу и закалке. Повышение прочности со-
провождается с увеличением пластичности (относительное удлинение увеличилось до 17%). 
При этом твердыми частицами FeZn13 не меняют свои формы во время интенсивной пластиче-
ской деформации. Результаты исследований позволяют сделать вывод о перспективности ин-
тенсивной пластической деформации для улучшения механических  свойств цинкового сплава 
системы Zn-Fe-Mg.

КЛЮЧЕВЫЕ СЛОВА 
Цинковый сплав; кручение под высоким давлением; прочность; пластичность.

Введение

В настоящие время ведутся разработки 
нового класса биоматериалов – биодегради-
руемых металлов, которые являются хоро-
шей альтернативой материалам существу-
ющих временных имплантатов в медицине  
[1, 2]. Биодеградируемые материалы должны 
равномерно разрушаться до восстановления 
поврежденных тканей, при этом сохраняя 
механическую целостность устройства. Хи-
мический состав материла не должен нега-
тивно воздействовать на организм. К таким 
биодеградируемым металлам относят Mg, 
Zn, Fe и  сплавы на их основе [1, 3].

Большой интерес возникает к cплавам 
Mg за счет биологических свойств, но суще-
ствуют некоторые недостатки в виде невы-
соких механических свойств, быстрой ско-
рости разложения [4–7] в физиологических 
условиях, что сопровождается значительным 
образованием водорода в процессе коррозии 
[8–10].  

Считается, что среди трех видов вышеу-
помянутых металлов сплавы на основе же-
леза обладают некоторыми преимущества-
ми из-за их регулируемых механических 
свойств, общей биосовместимости и гиб-
кости в обработке [11], но низкая скорость 
коррозии ограничивает их применение. Для 
ускорения процессов и регулирования ско-

рости коррозии в физиологических условиях 
предложено перейти на композиты с желез-
ной матрицей. Авторами статьи [12] были 
предложены композиты на основе Fe, арми-
рованные частицами Mg2Si. Исходные по-
рошки были приготовлены с помощью раз-
личных комбинаций процессов смешивания 
и измельчения, а также уплотнены горячей 
прокаткой. Исследования влияния микро-
структуры на механические и коррозион-
ные свойства показали, что образцы с мень-
шим размером частиц Mg2Si имеют более 
однородное распределение по объему, что 
привело к увеличению предела прочности  
до 523 МПа по сравнению с чистым Fe  
416 МПа. Добавление Mg2Si увеличивает 
скорость коррозии в 2 раза.

Цинковые сплавы демонстрируют при-
влекательные прочностные и коррозионные 
свойства, что делает их потенциальными 
кандидатами биоматериалов, однако меха-
нические свойства Zn все еще нуждаются  
в дальнейшем улучшении [13–15]. Для кли-
нического применения материала в виде 
сосудистых стентов, он должен соответ-
ствовать характеристикам: временное сопро-
тивление разрыву от 300 МПа, а относитель-
ное удлинение более 20% [16]. Недавно было 
проведено исследование для изучения влия-
ния добавки Fe на микроструктуру, механи-
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ческие и коррозионные свойства сплавов Zn-
3,0Cu- xFe (где x = 0,5 и 1 мас.%) [17]. Было 
установлено, что добавка Fe не способствует 
однородности микроструктуры, наблюда-
лись крупные частицы FeZn13 (20–80 мкм) и  
CuZn5. Добавление Fe не повышает предел 
прочности в тройных сплавах Zn-Cu-Fe.

Известно, что повышение механиче-
ских свойств металлических материалов 
возможно путем применения интенсивной 
пластической деформации [18], которая 
способствует формированию ультрамелко-
зернистой структуры (УМЗ), ведущей к по-
вышению функциональных свойств, что 
также продемонстрировано на чистом цинке  
[19, 20] и на сплаве Zn-4Ag-Fe [21].

В цинковых сплавах Zn-Mg после экс-
трузии при температуре 250 ℃ формируется  
мелкозернистая равноосная структура из Zn 
и эвтектики Mg2Zn11, которые распределены 
вдоль направления экструзии неравномерно. 
Полученная деформация не разрушила фазу 
Mg2Zn11, что привело к довольно широкому 
диапазону их размеров (1–20 мкм). Увели-
чение содержания Mg до 0,5 мас.% приво-
дит к  наименьшему измельчению зерна, так  
и к увеличению объемной доли твердой ин-
терметаллидной фазы Mg2Zn11, что сопрово-
ждается улучшением механических свойств. 
В сплаве Zn-0,5Mg после обработки были 
получены повышенные прочностные свой-
ства до 297 МПа и относительное удлинение 
13% [19].

Исследования соединений трех биоме-
таллов Zn, Mg и Fe практически отсутствуют 
и поэтому целью настоящей работы является 
определение механических свойств нового 
цинкового сплава  после кручения под высо-
ким давлением. 

1. Материалы и методики исследования

В качестве материала для исследования 
был выбран сплав системы Zn-Mg-Fe.  Плав-
ка сплава Zn-Mg-Fe осуществлялась в ка-
мерной печи KS 600/25 в графитовом тигле 
диаметром 20 мм с крышкой. Температура 

в печи составляла 580 ℃. Заливка металла 
производилась в металлическую разъемную 
изложницу, нагретую до 150 ℃.  Для отливки 
сплава использовался чистый цинк Ц0, желе-
зо марки АРМКО. Чистый магний вводился 
в конце плавки. Время плавки составляло  
3 часа с периодическим перемешиванием  
и отбором шлаков. Химический состав опре-
деляли оптико-эмиссионным спектрометром 
Bruker Q4 TASMAN  (см. в табл. 1).  

Таблица 1. Химический состав исследуемого матери-
ала, вес.%

Table 1. Chemical composition of the material under the 
study, wt.% 

Доля химических элементов, вес.% / 
The content of chemical elements, wt.%
Zn Mg Fe

88,52±0,16 9,67±0,15 1,41±0,06

После отливки проводили гомогониза-
ционный отжиг с последующей закалкой 
в воду. Закаленный материал нарезали на 
электро-эрозионном станке с ЧПУ «АРТА 
120» в виде дисков диаметром 20 мм с тол-
щиной 1,8 мм с последующей механической 
полировкой. Подготовленные образцы под-
вергались кручению под высоким давлением 
на установке, конструкция которой является 
развитием известной идеи наковальни Брид-
жмена. При этом, образец помещали между 
бойками и сжимали под приложенным дав-
лением 5 ГПа и в результате возникающей 
силы поверхностного трения при вращении 
нижнего бойка, образец деформировался 
сдвигом в условиях гидростатического сжа-
тия под действием приложенного давления.  
Кручение проводили при комнатной темпе-
ратуре с количеством оборотов 1, 5 и 10. 

Механические испытания проводились 
на малых образцах (рис. 1) в условиях их 
статического растяжения осевой силы с ис-
пользованием сервогидравлической измери-
тельной системы Instron 8801. Механические 
испытания проводили при комнатной темпе-
ратуре со скоростью 10–3с–1.
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Рис. 1. Форма малых образцов для испытаний  
на статическое растяжение: 
а – чертеж; б – вид образца

Fig. 1. The appearance of small specimens  
for the static tension tests: 

а – drawing; б – specimen view

Микротвердость Нv определяли по ме-
тоду Виккерса, согласно ГОСТ 9450-60,  
на приборе Buehler «Micromet 5101» с пи-
рамидальным алмазным индентором при 
нагрузке 0,1 кг и длительности выдержки 
под нагрузкой 10 секунд. За микротвердость 
сплава принималась величина, усреднен-

ная по 60 точкам измерения. Для получения 
графического изображения распределения 
микротвердости измерения проводили с ша-
гом 2 мм. Полученные данные представили в 
виде прямоугольной координационной сетки 
и затем уже в виде цветных карт изолиний.

Исследования микроструктуры проводи-
ли на оптическом микроскопе Olympus GX51 
и растровом электронном микроскопе JEOL 
JSM-6490LV. 

Исследовательская часть работы выпол-
нена с использованием оборудования ЦКП 
«Нанотех» ФГБОУ ВО «УУНиТ».

2. Результаты и обсуждения
Микроструктура образцов сплава Zn-Fe-

Mg состоят из матрицы и интерметалличе-
ских соединений (крупные темные области 
на рис. 2, а) угловатой формы с размером  от 
20 до 100 мкм. На рис. 3 представлен EDS 
анализ в виде индивидуальных карт распре-
деления элементов на выбранном участке 
образца, где наблюдается скопление содер-
жания Fe в крупных структурных частях, что 
соответствует ранним работам [17, 23] и ука-
зывает на частицы FeZn13.

После 10 оборотов кручения под высоким 
давлением размеры частиц FeZn13 остались 
преимущественно неизменными, однако 
большая пластическая деформация повлия-
ла на их целостность, частицы не полностью 
раздробились на более мелкие (рис. 2, б).  

   
а                                                                          б

Рис. 2. Структура сплава Zn-Fe-Mg:  
a – исходного сплава; б – после КВД 10 оборотов

Fig. 2. The structure of the Zn-Fe-Mg alloy:  
a – original alloy; б – after HPT 10 turns
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Рис. 3. Микроструктура  исходного сплава  Zn-Fe-Mg  
на растровом электронном микроскопе и данные EDS анализа

Fig. 3 Microstructure of original Zn-Fe-Mg alloy  
on a scanning electron microscope and EDS analysis

Распределения микротвердости пред-
ставлены в виде цветной шкалы (рис. 4), 
где наблюдается анизотропия прочностных 
свойств, вероятнее из-за попадания инден-
тора микротвердомера в крупные частицы 
FeZn13. Для образца, подвергнутого ИПДК 
5 оборотов, степень однородности увели-
чилась, однако последующее увеличение 
деформации привело к уменьшению микро-
твердости. 

В табл. 2 и на рис. 5 представлены ре-
зультаты механических испытаний на растя-
жение при комнатной температуре КВД об-
разцов, из которых следует, что наивысшие 
значения предела прочности и предела теку-
чести наблюдаются после обработки ИПДК 
в 1 оборот и достигает 145 МПа и185 МПа 
соответственно, при этом относительное уд-
линение составляет 17,5%.  
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Рис. 4. Распределение микротвердости по Виккерсу на поверхности дисков, подвергнутых ИПДК:
а – КВД 1 об.; б – КВД 5 об.; в – КВД 10 об.

Fig. 4. Distribution of Vickers microhardness on the surface of disks subjected to HPT:
а – HPT 1 vol.; б – HPT 5 vol.; в – HPT 10 vol.

Рис. 5. Графики растяжения малых образцов сплава  Zn-Fe-Mg

Fig. 5. Tensile tests of small  specimens Zn-Fe-Mg alloy
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Таблица 2. Механические свойства сплава Zn-Fe-Mg до и после КВД

Table 2. Mechanical properties of Zn-Fe-Mg alloy before and after HPT

Состояние /  
Condition

Микротвердоcть Hv0,1 /  
Microhardness, Hv0,1

σ02, MPа σUTS, MPа δ, %

CG 69,8±12,3 109,61 141,32 –

HPT 1 ℃ 105,6±17,1 145,28±10 185,29±10 17,5±2

HPT 5 ℃ 55,6±10,1 146,97±10 170,27±10 10±2

HPT 10 56,2±6,6 156,93±10 174,49±10 12,5±2

В исходном литом состоянии и по-
сле гомогонезационного отжига сплав  
Zn-9,6Mg-1,4Fe  непластичен, так как дефор-
мационная способность цинка ограничена 
числом систем скольжения, что приводит  
к высоким напряжениям и разрушению. По-
сле КВД 1 оборота пластичность цинка воз-
растает благодаря переходу литой структуры 
в деформированную. При этом происходит 
рост числа кристаллов, благоприятно ориен-
тированных для деформации.

В данной работе не затронута фаза 
Mg2Zn11, так как применяемые методы не 
позволили их обнаружить, хотя наличие 
их в структуре не подвергается сомнению.  
В дальнейшем планируются более деталь-
ные исследования микроструктуры другими 
методами.

Выводы

1. Цинковый сплав Zn-9,6Mg-1,4Fe ха-
рактеризуется наличием крупных частиц 
FeZn13, где КВД не приводит к их полному 
раздроблению.

2. Применение кручения под высоким 
давлением приводит к увеличению предела 
прочности до 31% и увеличению пластично-
сти до 17%.

3. Распределение микротвердости после 
КВД цинкового сплава Zn-9,6Mg-1,4Fe не-
однородна, что говорит о анизотропии меха-
нических свойств.
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