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Аннотация: Известно, что сплавы на основе магния являются подходящими материалами для использования  

в качестве биоразлагаемых металлов для изготовления медицинских имплантатов нового поколения. Магний мо-

жет растворяться в человеческом организме в процессе заживления. Если растворение контролируется, то после 

завершения заживления не требуется дополнительная операция по удалению имплантата. В частности, сплавы 

системы Mg–Zn–Ca считаются наиболее подходящими для биоразлагаемых металлических имплантатов вследст-

вие их биосовместимости. В сплавах Mg–Zn–Ca добавление Zn и Ca в качестве легирующих элементов может 

улучшить механические свойства и повысить коррозионную стойкость по сравнению с чистым Mg без ущерба для 

биосовместимости. Работа посвящена исследованию структуры и механических свойств магниевого сплава  

Mg–1%Zn–0,2%Ca, подвергнутого интенсивной пластической деформации (ИПД). Исследования структуры про-

ведены с применением растровой и просвечивающей электронной микроскопии. Исследования механических 

свойств выполнены методами измерения микротвердости и испытаний на растяжение. Показано, что применение 

метода равноканального углового прессования (РКУП) и дополнительной обработки методом интенсивной пла-

стической деформации (ИПДК) к сплаву Mg–1%Zn–0,2%Ca ведет к формированию ультрамелкозернистой (УМЗ) 

структуры со средним размером зерна менее 1 мкм. Обнаружено, что в результате сильного измельчения зеренной 

структуры магниевого сплава происходит значительное повышение предела прочности более чем в 2 раза  

до 283 МПа по сравнению с гомогенизированным состоянием, в котором наблюдался предел прочности 125 МПа. 

При этом одновременно в УМЗ состоянии наблюдается существенное снижение пластичности до 3 %. 

Ключевые слова: Mg–1%Zn–0,2%Ca; РКУП; ИПДК; УМЗ структура; механические свойства. 
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ВВЕДЕНИЕ 

Магниевые сплавы привлекают повышенное внима-

ние в области исследования биомедицинских материа-

лов вследствие своих уникальных преимуществ: чрез-

вычайно низкого модуля Юнга, превосходной биосо-

вместимости и привлекательной биорезорбируемости. 

При этом чистый магний имеет невысокие прочност-

ные свойства. Чтобы повысить прочность магния, часто 

применяют легирование различными элементами для 

использования потенциала твердорастворного и дис-

персионного механизмов упрочнения. Вместе с тем 

дополнительно к легированию есть другая возмож-

ность повышения прочности магния, а именно форми-

рование ультрамелкозернистой (УМЗ) структуры ме-

тодом интенсивной пластической деформации (ИПД) 

[1]. Как известно, применение к металлическим мате-

риалам методов интенсивной пластической деформа-

ции (ИПД), таких как кручение под высоким давлением 

или равноканальное угловое прессование (РКУП), при-

водит к образованию ультрамелкозернистых или на-

нокристаллических структур с высокой плотностью 
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дефектов кристаллической решетки [2; 3]. Поскольку 

магний имеет гексагональную плотноупакованную ре-

шетку (ГПУ), основным механизмом деформации явля-

ется базальное скольжение. Из-за большой разницы  

в критическом скалывающем напряжении сдвига между 

первичным и вторичным скольжением пластическая де-

формация магния ограничена, особенно при низких тем-

пературах [4], поэтому ИПД-обработка магния обычно 

проводится при повышенных температурах. Другим 

следствием наличия ГПУ решетки является зависимость 

прочности и пластичности от текстуры [5]. Из-за до-

вольно низкой температуры плавления (Tпл=650 °C) 

значительную роль при ИПД-обработке магния играет 

динамическая рекристаллизация [6; 7]. 

Обработку методом РКУП для магниевых сплавов 

обычно проводят при температуре выше 200 °C, чтобы 

избежать образования трещин [6]. В этих условиях из-

мельчение зерна довольно ограничено из-за сильного 

динамического возврата и рекристаллизации [8], а раз-

меры зерна ниже 1 мкм обычно не достигаются. Мень-

шие по размеру зерна могут быть сформированы только 

с использованием последовательной деформации 

РКУП, где температура снижается пошагово для каж-

дого прохода [9]. 

Сплавы Mg–Zn–Ca, исследуемые в настоящей рабо-

те, были разработаны для использования в качестве 

биоразлагаемых материалов, поскольку добавление Zn 

и Ca в качестве легирующих элементов может улуч-

шить механические свойства по сравнению с чистым 

Mg [10]. Известно также, что добавление Zn до 1,7 % 

способствует улучшению коррозионных свойств сплава 

Mg–xZn–0,8Ca по сравнению со сплавом Mg–0,8%Ca 

[11], тогда как добавление Ca до 0,2 % в сплаве Mg–

2Zn–xCa ведет к небольшому росту скорости растворе-

ния с 0,14 до 0,17 мг/см
2
 в день в растворе Хэнкса [10]. 

Кроме того, Zn и Ca не токсичны для человеческого 

организма, поэтому сохраняется важное условие биосо-

вместимости материала.  

Известно, что легирующие элементы определяют 

микроструктуру и, следовательно, влияют на механиче-

ские и коррозионные свойства сплавов. В частности, 

добавки легирующих элементов обычно приводят к об-

разованию вторых фаз, которые вызывают локальную 

гальваническую коррозию [12]. Пластическая деформа-

ция может уменьшить размер зерна и изменить распре-

деление вторых фаз для одновременного улучшения 

механических и коррозионных свойств [13]. Однако 

деформационная способность магниевых сплавов низка 

при обычных методах обработки из-за малого количе-

ства плоскостей скольжения в ГПУ решетке. 

Для получения материалов с УМЗ структурой могут 

быть использованы методы ИПД, такие как интенсив-

ная пластическая деформация кручением и равнока-

нальное угловое прессование. При этом металлические 

материалы после деформации методом РКУП способны 

демонстрировать улучшенные механические свойства 

за счет измельчения зеренной структуры [14].  

К настоящему времени известны публикации, в ко-

торых рассмотрены структура и свойства магниевых 

сплавов системы Mg–Zn–Ca с различным содержанием 

Zn и Ca, но они выполнены на образцах с крупнозерни-

стой структурой [11; 15; 16]. При этом есть только еди-

ничные работы, посвященные исследованию структуры 

и свойств магниевых сплавов системы Mg–Zn–Ca, под-

вергнутых РКУП для формирования ультрамелкозер-

нистого состояния [17; 18]. Но применение метода 

РКУП не позволяло измельчить зеренную структуру до 

размеров менее нескольких микрон. 

Цель работы – исследование влияния равноканаль-

ного углового прессования и интенсивной пластиче-

ской деформации кручением на формирование ультра-

мелкозернистой структуры и механические свойства 

сплава Mg–1%Zn–0,2%Ca. 

 

МЕТОДИКА ПРОВЕДЕНИЯ ИССЛЕДОВАНИЙ 

В качестве материала для анализа и исследования 

был выбран магниевый сплав Mg–1%Zn–0,2%Ca. Ли-

тые исходные образцы были подвергнуты гомогениза-

ционному отжигу при температуре 430 °С и времени 

выдержки 22 ч. Термическая обработка образцов про-

водилась в муфельной печи Nabertherm. К образцам 

было применено два метода интенсивной пластической 

деформации: РКУП и ИПДК. Процесс РКУП проводил-

ся на образцах диаметром 20 мм в оснастке с углом 

пересечения каналов 120°. РКУП выполнялось с посте-

пенным понижением температуры от 400 до 300 °С  

(с общим количеством проходов, равным 6). Далее про-

водилась деформация методом ИПДК при комнатной 

температуре. Для этого от РКУП-прутка были отрезаны 

диски диаметром 20 мм и толщиной 2 мм, которые под-

вергали кручению под высоким давлением 6 ГПа с ко-

личеством оборотов, равным 0,5 и 1. После деформации 

были получены образцы диаметром 20 мм и высотой 

1,1 мм.  

Для измерения микротвердости (HV) был выбран 

метод Виккерса, измерение проводили по диаметру 

образца на микротвердомере Micromet 5101 с нагрузкой 

0,49 Н и временем выдержки 10 с.  

Плоские образцы с размерами рабочей части 

4×1×0,5 мм
3
 были испытаны на одноосное растяжение 

на испытательной машине Instron 5982 при комнатной 

температуре со скоростью нагружения 10
–3

 с
–1

. На каж-

дое состояние было испытано минимум по 3 образца. 

Исследование и анализ микроструктуры проводили 

на растровом электронном микроскопе (РЭМ) JEM-

6390 и просвечивающем электронном микроскопе 

(ПЭМ) JEM-2100 с ускоряющими напряжениями 10  

и 200 кВ соответственно. Тонкие фольги готовили ме-

тодом двухсторонней струйной электрополировки на 

установке «Тенупол-5» с использованием электролита 

следующего состава: азотная кислота – 30 %, метанол – 

70 %. Полировку проводили при температуре −30 °С  

и напряжении 8–14 В.  

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ 

Исходная структура сплава Mg–1%Zn–0,2%Ca 

(рис. 1) представляет собой крупные зерна твердого рас-

твора со средним размером 250 мкм (рис. 1 a). В струк-

туре также присутствуют частицы размером 4 мкм. По 

результатам рентгеноструктурного анализа на ди-

фрактограмме были обнаружены пики от фаз Mg2Ca  

и Ca2Mg6Zn3 (рис. 2), эти частицы наблюдались также 

ранее в [15; 16]. Методом РКУП была сформирована 

однородная структура со средним размером 3,7 мкм 
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 a b 

      

 c d 

Рис. 1. Структура сплава Mg–1%Zn–0,2%Ca:  

a – после гомогенизации; b – после РКУП; c – после РКУП+ИПДК, 0,5 оборота;  

d – после РКУП+ИПДК, 1 оборот 

Fig. 1. The structure of Mg–1%Zn–0.2%Ca alloy:  

a – after homogenization; b – after ECAP; c – after ECAP+SPD, 0.5 revolutions;  

d – after ECAP+SPD, 1 revolution 

 

 

 

(рис. 1 b). В результате деформации сдвигом в процессе 

РКУП произошло значительное уменьшение среднего 

размера частиц. С целью дальнейшего измельчения 

структуры к РКУП-образцам дополнительно была при-

ложена обработка методом ИПДК с числом оборотов, 

равным 0,5 и 1. Структура после ИПДК трансформиро-

валась в УМЗ со средним размером зерен около 1 мкм 

при 0,5 оборотах (рис. 1 c) и менее 500 нм после 1 обо-

рота ИПДК (рис. 1 d). 

В исходном гомогенизированном состоянии микро-

твердость образцов составляла 405 МПа. В результате 

пластической деформации методом РКУП микротвер-

дость выросла до 618 МПа (рис. 3 а). Дальнейшее из-

мельчение структуры методом ИПДК на 0,5 и 1 оборот 

привело к увеличению значений микротвердости до 732 

и 785 МПа соответственно. Следует отметить, что по-

сле деформации методом РКУП и дополнительной об-

работки ИПДК (1 оборот) значение микротвердости 

(рис. 3 а) было повышено почти в 2 раза по сравнению 

с исходным состоянием за счет сильного измельчения 

зеренной структуры (рис. 1 d). 

Механические испытания на растяжение исследуе-

мого сплава Mg–1%Zn–0,2%Са в гомогенизированном 

состоянии показали, что образцы продемонстрировали 

предел прочности 125 МПа и относительное удлинение 

8 % (рис. 3 b). Деформация методом РКУП привела 

к повышению предела прочности до 225 МПа и повы-

шению пластичности до 16 %. В результате дальнейше-

го измельчения структуры при дополнительной дефор-

мации в 0,5 и 1 оборота ИПДК предел прочности был 

увеличен и составил 263,7 и 283,3 МПа соответственно 

вследствие дальнейшего измельчения среднего размера 

зерна.  

 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 

Известно, что прочностные свойства сплавов систе-

мы Mg–Zn–Ca в крупнозернистом состоянии сущест-

венно зависят от содержания Zn и Ca. Например, 
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a 

         

 b c d 

Рис. 2. Рентгеноструктурный анализ сплава Mg–1%Zn–0,2%Ca после гомогенизации:  

a – дифрактограмма сплава Mg–1%Zn–0,2%Ca после гомогенизации; b – увеличенный фрагмент области 1;  

c – увеличенный фрагмент области 2; d – увеличенный фрагмент области 3 

Fig. 2. X-ray diffraction analysis of Mg–1%Zn–0.2%Ca alloy after homogenization:  

a – X-ray diffraction pattern of Mg–1%Zn–0.2%Ca alloy after homogenization; b – the enlarged part of area 1;  

с – the enlarged part of area 2; d – the enlarged part of area 3 

 

 

 

в работе [19] с увеличением содержания Zn с 0 до 6 % 

предел прочности сплава Mg–xZn–1Ca меняется от 105 

до 182 МПа, а относительное удлинение до разрушения 

демонстрирует значения от 4 до 9 %.  

Применение традиционных методов деформацион-

но-термической обработки также позволяет повысить 

прочностные свойства сплавов системы Mg–Zn–Ca.  

В частности, горячая экструзия сплава Mg–4,0Zn–0,2Ca 

уменьшает средний размер зерна до 3–7 мкм и, соот-

ветственно, увеличивает предел прочности до 297 МПа 

при сохранении пластичности 21 % [20]. 

Дальнейшее измельчение зеренной структуры в спла-

вах системы Mg–Zn–Ca методом РКУП и формирова-

ние бимодальной структуры в сплаве Mg–4Zn–0,56Ca 

привело к повышению предела прочности до 276 МПа 

и пластичности до δ=30 %, что в 1,5–2 раза больше по 

сравнению с исходным состоянием [17].  

В работе [20] методом РКУП была сформирована 

УМЗ структура в сплаве Mg–5,12%Zn–0,32%Ca со 

средним размером 0,7 мкм и получена более однород-

ная структура в сравнении с работой [17]. Тем самым 

удалось повысить предел прочности до 290 МПа при 

удлинении до разрушения 17 %.  

В настоящей работе в сплаве Mg–1%Zn–0,2%Ca, 

содержащем меньшее количество легирующих эле-

ментов по сравнению с работами [18; 20], также уда-

лось повысить предел прочности до уровня 280–

290 МПа (рис. 3 b). Вместе с тем следует отметить, что 

1 2 3 
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 a b 

Рис. 3. Механические свойства сплава Mg–1%Zn–0,2%Ca:  

a – микротвердость при разных обработках;  

b – механические испытания на растяжение при разных обработках:  

1 – исходный; 2 – РКУП; 3 – РКУП +ИПДК, 0,5 оборота; 4 – РКУП+ИПДК, 1 оборот 

Fig. 3. Mechanical properties of Mg–1%Zn–0.2%Ca alloy:  

a – microhardness at different types of treatment; b – mechanical tensile tests at different types of treatment:  

1 – initial; 2 – ECAP; 3 – ECAP+SPD, 0.5 revolutions; 4 –ECAP+SPD, 1 revolution 

 

 

 

уменьшение размера зерна до значений менее 1 мкм не 

привело к существенному повышению прочности, ко-

торое можно было бы ожидать в соответствии с соот-

ношением Холла – Петча.  

В исследуемом сплаве, имеющем ГПУ решетку, 

пластическая деформация может быть обеспечена не-

большим количеством благоприятно ориентированных 

плоскостей скольжения. Поскольку испытания на рас-

тяжение были проведены на малых образцах, имевших 

площадь поперечного сечения 1×0,5 мм
2
, то в гомоге-

низированном образце со средним размером зерен 

250 мкм имелось небольшое количество зерен, в кото-

рых плоскости скольжения были бы благоприятно ори-

ентированы относительно оси растяжения. Поэтому в го-

могенизированных образцах наблюдалась малая пла-

стичность. В РКУП-образцах со средним размером зе-

рен 3,7 мкм количество зерен с благоприятно ориенти-

рованными плоскостями было намного больше, что 

обеспечило большую пластичность по сравнению с го-

могенизированным образцом. 

Вместе с тем, чем больше степень деформации в про-

цессе дополнительной обработки методом ИПДК, тем 

меньше пластичность сплава из-за наличия сильноде-

формированной структуры, содержащей большую 

плотность дефектов, препятствующих дополнительно-

му зарождению и движению дислокаций в процессе 

растяжения. 

 

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ  

Исследования показали, что применение метода 

РКУП и дополнительной обработки методом ИПДК  

к сплаву Mg–1%Zn–0,2%Ca ведет к формированию УМЗ  

структуры, в результате чего микротвердость и проч-

ность образцов увеличились до 785 и 283 МПа соответ-

ственно, что более чем в 2 раза превышает значения  

в гомогенизированном состоянии. Вместе с тем значи-

тельное повышение прочности сопровождалось умень-

шением пластичности до 3 % вследствие формирования 

сильнодеформированной УМЗ структуры, содержащей 

большую плотность дефектов, препятствующих допол-

нительному зарождению и движению дислокаций. 
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Abstract: It is known, that magnesium-based alloys are the appropriate materials to be used as biodegradable metals to 

produce new-generation medical implants. Magnesium can decompose in the human body during the healing process. If 

dissolution is controlled, there is no need in additional operation for implant removal after healing completion. Particular-

ly, Mg-Zn-Ca alloys are considered the most appropriate biodegradable metal implants due to their biocompatibility. In  

the Mg-Zn-Ca alloys, the addition of Zn and Ca as alloying elements can improve the mechanical properties and increase 

the corrosion resistance compared to pure Mg without affecting biocompatibility. The work covers the study of the struc-

ture and mechanical properties of the magnesium Mg-1%Zn-0.2%Ca alloy after severe plastic deformation (SPD).  

The research of the structure was carried out using scanning and transmission electron microscopy. The study of mechani-

cal properties was carried out by measuring microhardness and tension tests. The study shows that applying the equal 

channel angular pressing (ECAP) method and additional treatment with the severe plastic deformation (SPD) method to 

the Mg–1%Zn–0.2%Ca alloy leads to the formation of the ultra-fine grain (UFG) structure with the average grain size of 

less than 1 micron. The authors identified that, as a result of strong refinement of the magnesium alloy grain structure,  
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the ultimate strength increases twice up to 283 MPa compared to the homogenized state, when the ultimate strength is  

125 MPa. At the same time, in the UFG state, the plasticity significantly decreases up to 3 %. 

Keywords: Mg–1%Zn–0.2%Ca; ECAP; SPD; UFG structure; mechanical properties. 
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