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ABSTRACT
A study of the effect of high pressure torsion (HPT) on the structure, mechanical properties and 
corrosion resistance of pure Zn was conducted in this work. The studies have shown that HPT leads 
to a significant refinement of the microstructure of pure Zn: from 100–150 µm in the as-cast state 
to 700–800 nm after deformation. This grain refinement leads to an increase in the ultimate tensile 
strength of pure Zn from 89 ± 6 MPa to 260 ± 21 MPa. In addition to an increase in strength, 
the growth in ductility is observed (the elongation increased from 5.0 ± 1.0% in the as-cast state  
to 58.1 ± 21.1% after HPT). It should also be noted that the increase in mechanical characteristics 
is not accompanied by a deterioration in the corrosion resistance of pure Zn. Thus, the corrosion 
potential is –1005 ± 14 and –1016 ± 30 mV, the current density is 14.26 ± 4.77 and 8.37 ± 5.32 μA/cm2, 
and the degradation rate is 0.27 ± 0.09 and 0.16 ± 0.10 mm/y for as-cast and HPT-treated Zn, 
respectively. The data obtained allow us to conclude that HPT is promising for improving the strength 
characteristics of pure Zn without losing its corrosion resistance.

KEYWORDS
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АННОТАЦИЯ
Проведено исследование влияния кручения под высоким давлением (КВД) на структуру, ме-
ханические свойства и коррозионную стойкость чистого Zn. Исследования показали, что КВД 
приводит к существенному измельчению микроструктуры чистого Zn: со 100–150 мкм в литом 
состоянии до 700–800 нм после деформации. Такое измельчение зерна приводит к росту преде-
ла прочности чистого Zn с 89 ± 6 МПа до 260 ± 21 МПа. Дополнительно к росту прочности 
наблюдается рост пластичности (относительное удлинение увеличилось с 5,0 ± 1,0% в литом 
состоянии до 58,1 ± 21,1% после КВД). Стоит также отметить, что рост механических харак-
теристик не сопровождается ухудшением коррозионной стойкости чистого Zn. Так потенци-
ал коррозии составляет –1005 ± 14 и –1016 ± 30 мВ, плотность тока коррозии – 14,26 ± 4,77  
и 8,37 ±5,32 мкА/см2, а скорость деградации – 0,27 ± 0,09 и 0,16 ± 0,10 мм/год для литого и де-
формированного Zn соответственно. Полученные данные позволяют сделать вывод о перспек-
тивности применения КВД для улучшения прочностных характеристик чистого Zn без потери 
его коррозионной стойкости.

КЛЮЧЕВЫЕ СЛОВА 
Цинковые сплавы; кручение под высоким давлением (КВД); ультрамелкозернистая (УМЗ) 
структура; прочность; пластичность; коррозионная стойкость.

Введение

Цинк и его сплавы в последнее время ста-
ли все чаще рассматриваться как потенци-
альные материалы медицинского назначения 
[1–4]. Благодаря хорошей биосовместимости 
и способности к биорезорбции с приемле-
мой скоростью из них можно создавать био-
деградируемые имплантаты – материалы но-
вого поколения для остеосинтеза. Такие им-
плантаты постепенно деградируют в теле па-
циента и одновременно переносят нагрузку  
с имплантата на кость. Благодаря этому от-
падает потребность в проведении повторной 
операции, что способствует скорейшему вы-
здоровлению пациента. Однако, несмотря на 
преимущества, основным недостатком цин-
ка являются его низкие механические харак-
теристики. Известно, что в литом состоянии 
предел прочности чистого цинка составляет 
около 50 МПа [5, 6]. Поэтому повышение 
механических характеристик чистого цинка 
является актуальной задачей. Первым спосо-
бом улучшения механических свойств цинка 
является его легирование [7, 8]. Однако ко-
личество легирующих элементов, которые 
можно добавить в чистый Zn без ухудшения 

коррозионной стойкости и охрупчивания, 
ограничено [9]. Поэтому легирование не-
обходимо сочетать с деформационной обра-
боткой. Ранее было показано, что примене-
ние горячей экструзии позволяет повысить 
предел прочности чистого цинка до 110 МПа 
при росте пластичности до 14% [10]. Также 
в работе [11] было показано, что горячая про-
катка приводит к росту прочности и пластич-
ности чистого цинка до 118 МПа и ε ~ 26,8% 
соответственно. Однако такой уровень проч-
ности все еще недостаточно высок для рас-
сматриваемого применения. Поэтому целе-
сообразно рассматривать методы деформа-
ции, которые позволяют существенно упроч-
нять металлы и сплавы, например, за счет 
формирования ультрамелкозернистой (УМЗ) 
микроструктуры. Для получения УМЗ струк-
туры чаще всего применяют интенсивную 
пластическую деформацию (ИПД) [12]. Так 
было показано, что равноканальное угло-
вое прессование (РКУП) сплава Zn-0,1%Mg 
приводит к росту его предела прочности  
до 383 МПа при значении относительного 
удлинения равном 45,6% [13]. Также было 
показано, что кручение под высоким дав-
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лением (КВД) приводит к существенному 
упрочнению чистого Zn [14] и сплавов Zn-
0,5%Cu [15] и Zn-0,8%Ag [16]. То есть мож-
но сделать вывод, что ИПД является пер-
спективным методом обработки сплавов на 
основе цинка для медицинского применения. 
Учитывая вышеизложенное, цель настояще-
го исследования заключалась в исследова-
нии микроструктуры, механических свойств 
и коррозионной стойкости чистого Zn после 
кручения под высоким давлением. Примене-
ние КВД позволяет существенно повысить 
прочность цинковых сплавов за счет сильно-
го измельчения их микроструктуры, что яв-
ляется очередным шагом на пути к разработ-
ке конечного медицинского изделия. 

1. Материалы и методы

Материалом исследования в данной 
работе послужил чистый цинк марки Ц0  
(99,975 масс.%Zn). Прутки для исследования 
получали путем выплавки в индукционной 
печи с использованием в графитошамотном 
тигле на воздухе без применения защитных 
флюсов. Полученный расплав отливали  
в стальную изложницу наполнительного ли-
тья диаметром 35 и высотой 150 мм и охлаж-
дали на воздухе. Затем из полученного слит-
ка вырезали диски диаметром 20 мм и высо-
той 1,5 мм для проведения КВД. КВД про-
водили на наковальне Бриджмена при ком-
натной температуре под давлением 4 ГПа. 
Деформация проводилась со скоростью  
1 оборот в минуту в лунке глубиной 0,9 мм. 
Общее количество оборотов составляло 10, 
что соответствует истинной степени дефор-
мации равной 5,7. 

Исследование микроструктуры Zn в ис-
ходном состоянии проводилось с исполь-
зованием оптического микроскопа Axio 
Observer D1m Carl Zeiss. Микроструктуру 
сплавов после КВД исследовали методом 
просвечивающей электронной микроскопии 
(TEM) на электронном микроскопе a JEM-
2100 (JEOL), работающем под напряжением 
200 кВ. 

Оценку коррозионной стойкости прово-
дили электрохимическим методом на потен-
циостате SP-300 (Bio-Logic SAS). Исследова-
ния проводили в 0,9% растворе NaCl (pH = 7) 
при комнатной температуре с использовани-
ем плоской ячейки PAR (Ametek Instruments, 
Oak Ridge, TN, USA) с «трехэлектродной 
конфигурацией» (рабочий электрод, Ag/AgCl 
электрод сравнения и противоэлектрод из Pt-
сетки). Площадь рабочей поверхности со-
ставляла 0,8 см2. Сканирование проводилось 
со скоростью 1 мВ/с. Диапазон сканирова-
ния составлял от 150 мВ ниже потенциала 
разомкнутой цепи до 500 мВ выше потенци-
ала разомкнутой цепи. Время определения 
потенциала разомкнутой цепи составляло 
10 минут. Для каждого тестового образца 
было проведено как минимум шесть скани-
рований. Потенциал коррозии, плотность 
тока коррозии, а также скорость деградации 
(DR) рассчитывались с помощью программы 
EC-Lab (BioLogic, Франция). Расчет DR осу-
ществляли, исходя из значений плотности 
тока коррозии (1) [17]:

,
Sñ

EWi103,27DR corr
3

⋅
⋅⋅⋅

=
−

            (1)

где DR – скорость коррозии (мм/год), icorr – 
плотность тока коррозии, мкА/см2; EW – эк-
вивалентная масса, г/экв; ρ – плотность спла-
вов, г/см3.

Механические свойства сплавов опреде-
ляли на испытательной машине Instron 3382 
при комнатной температуре со скоростью 
деформирования 1 мм/мин. Испытания про-
водились на плоских образцах с площадью 
поперечного сечения 2 мм × 1 мм и рабочей 
длиной равной 5,75 мм.

2. Результаты и их обсуждение

Исследование микроструктуры чистого 
Zn до и после КВД представлено на рис. 1.

DR = 
3,27 ∙ 10 –3 ∙ icorr∙ EW

ρ
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Рис. 1. Микроструктура чистого Zn в литом состоянии (а) и после КВД (б)

Fig. 1. Microstructure of pure Zn in as-cast state (а) and after HPT (б)

В исходном состоянии структура чисто-
го цинка состоит из дендритов неправиль-
ной формы размером порядка 100–150 мкм. 
В процессе КВД происходит существенное 
измельчение микроструктуры с образовани-
ем зерен размером 700–800 нм. Зерна после 
КВД имеют четкие ровные границы, что го-
ворит о частичной рекристаллизации, про-
шедшей в процессе деформации. Кроме того, 
следует отметить наличие контуров экстинк-
ции по границам некоторых зерен, чистого 
Zn после КВД. Наличие контуров экстинк-
ции свидетельствует о процессах релаксации 
накопленных напряжений по границам.

Для биорезорбируемых материалов од-
ной из основных коррозионных характе-
ристик является коррозионная стойкость.  
В данной работе исследования коррозион-
ной стойкости проводили потенциодинами-
ческим методом в растворе, имитирующем 
кровь (0,9%NaCl в дистиллированной воде). 
По результатам испытаний были опреде-
лены потенциал коррозии, отвечающий  
за стойкость к электрохимической корро-
зии, и плотность тока коррозии, отвечающая  
за скорость электрохимической коррозии. 
Кроме того, были проведены расчеты ско-
рости деградации. Результаты исследования 
коррозионной стойкости чистого Zn до и по-
сле КВД представлены на рис. 2.

Рис. 2. Вольтамперограммы в тафелевских координатах чистого Zn до и после КВД  
(электрод сравнения – Ag/AgCl)

Fig. 2. Tafel’s voltammograms of pure Zn before and after HPT (reference electrode – Ag/AgCl)
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Исследования показали, что структура, 
сформировавшаяся после КВД, не приво-
дит к ухудшению коррозионной стойкости 
чистого Zn. Потенциал коррозии изменяет-
ся в пределах погрешности эксперимента и 
составляет –1005 ± 14 мВ и –1016 ± 30 мВ 
для Zn до и после КВД, соответственно. 
Плотность тока коррозии также остается не-
изменной в пределах ошибки и составляет 
14,26 ± 4,77 мкА/см2 и 8,37 ± 5,32 мкА/см2 

для Zn до и после КВД соответственно.  
При этом скорость деградации Zn до и по-
сле КВД составляет 0,27 ± 0,09 мм/год  
и 0,16 ± 0,10 мм/год соответственно. 

Известно, что степень деформации при 
КВД зависит от удаленности от центра об-
разца [18]. С увеличением расстояния  

от центра образца степень деформации рас-
тет, что приводит к формированию неодно-
родности структуры и свойств в пределах об-
разца. Поэтому однородность свойств иссле-
довали путем изучения распределения микро-
твердости по поверхности образца (рис. 3).

Исследования показали, что микротвер-
дость после КВД имеет довольно однородное 
распределение по сечению образца. Неболь-
шое снижение наблюдается только в центре, 
где степень деформации имеет меньшее зна-
чение. При этом рост микротвердости после 
КВД растет незначительно с 553 ± 18 МПа  
до 587 ± 26 МПа (измерено на середине ради-
уса образца после КВД). В то же время КВД 
приводит к заметному росту механических 
характеристик чистого Zn (табл. 1).

а                                                                         б
Рис. 3. Распределение микротвердости чистого Zn по диаметру образца после КВД (a),  
а также карта распределения микротвердости по поверхности образца после КВД (б) 

Fig. 3. Distribution of microhardness of pure Zn over the sample diameter after HPT (а) and microhardness 
distribution over the sample surface after HPT (б)

Таблица 1. Механические свойства и коррозионная стойкость чистого Zn до и после КВД 

Table 1. Mechanical properties and corrosion resistance of pure Zn before and after HPT

Состояние σ0,2, МПа σВ, МПа ε, % CR, мм/год

Литое 67 ± 4 89 ± 6 5,0 ± 1,0 0,27 ± 0,09
КВД 204 ± 30 260 ± 21 58,1 ± 21,1 0,16 ± 0,10
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В литом состоянии условный предел те-
кучести чистого Zn составляет 67 ± 4 МПа, а 
предел прочности – 89 ± 6 МПа. Измельчение 
зерна после КВД приводит к росту этих ха-
рактеристик до 204 ± 30 МПа и 260 ± 21 МПа 
соответственно. Интересно отметить, что 
наряду с ростом прочности после КВД на-
блюдается также увеличение пластичности  
с 5,0 ± 1,0% до 58,1 ± 21,1%. Вероятной при-
чиной роста пластичности после КВД яв-
ляется  формирование благоприятного типа 
текстуры. Ранее было показано, что РКУП 
приводит к росту прочности и пластичности 
сплава Zn–1%Cu из-за измельчения зерна и 
формирования благоприятной текстуры [19].

Выводы

1. КВД чистого Zn приводит к измельче-
нию зерна с 100–150 мкм в литом состоянии 
до 700–800 нм.

2. КВД не приводит к ухудшению корро-
зионной стойкости чистого Zn, измеренной 
методом потенциодинамической поляриза-
ции.

3. Измельчение микроструктуры после 
КВД приводит к росту прочности (σ0,2 рас-
тет с 67 ± 4 до 204 ± 30 МПа, σВ – с 89 ± 6  
до 260 ± 21 МПа) и пластичности (с 5,0 ± 1,0 
до 58,1 ± 21,1%) чистого Zn.
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