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ABSTRACT
Development of new high strength biodegradable materials is one of the hot topics of world science. 
Recently, interest in zinc alloys for medicine has increased due to compliance with the clinical 
requirements for the degradation of the material in the body and the participation of zinc in a large 
number of processes in the body. The microstructure and mechanical properties of the Zn-4Ag-1Cu 
zinc alloy (wt.%) after high pressure torsion at temperatures 20 °C and 200 °C have been investigated 
in this paper. An ultrafine-grained structure with a size from 250 nm to 1.5 μm was produced as 
a result of dynamic recrystallization at HPT processing at 200 ℃, in addition dispersed particles 
were observed throughout the HPT sample. The HPT samples processed at temperature of 200 °C 
demonstrated the ultimate tensile strength of 293 MPa with enhanced ductility of 30%.

KEYWORDS
Biodegradable zinc alloys; microstructure; strength; plasticity.

УДК 669.721.5:621.7.044 
P.A.C.S. 62.20.−x

АННОТАЦИЯ
Создание новых биодегралируемых материалов с высокими механическими свойствами – одна 
из актуальных тем мировой науки. В последнее время значительно вырос интерес к цинковым 
сплавам для медицины за счет соответствия клиническим требованиям по деградации 
материала и участия цинка в большом количестве процессов в организме. В настоящей работе 
представлены результаты исследований микроструктуры и механических свойств цинкового 
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Введение

Спрос на биоразлагаемые имплантаты 
постоянно растет и основной причиной яв-
ляется достижения высоких стандартов ка-
чества медицинской помощи и комфорта 
пациента [1]. Биодегралируемые материалы 
имеют свойство постепенно растворяться  
в организме человека, выполнив свои со-
единительные и опорные функции. При 
этом они должны соответствовать основным 
требованиям для клинического применения  
в медицине, это высокие механические свой-
ства, нетоксичное поведение, оптимальная 
скорость коррозии в организме человека  
[2–4].

Сплавы на основе цинка привлекают 
все большее внимание в последние два де-
сятилетия, поскольку эти сплавы не только 
обладают хорошими механическими и тех-
нологическими свойствами в качестве ме-
таллических материалов, но и усваиваются 
организмом человека [5–7]. При этом они 
демонстрируют подходящие скорости де-
градации, которые обычно ниже, чем скоро-
сти, наблюдаемые для сплавов на основе Mg  
[8–11], но выше, чем у сплавов на основе Fe 
[12–16]. Однако механические свойства чи-
стого Zn [17, 18] далеки от показателей для 

клинических применений, таких как сосуди-
стые стенты, требующие предел прочности 
примерно 300 МПа и удлинение более 20% 
[19].

Как известно, повышение механических 
свойств металлических материалов возмож-
но путем применения интенсивной пласти-
ческой деформации [20], которая способ-
ствует формированию ультрамелкозерни-
стой структуры (УМЗ), ведущей к повыше-
нию функциональных свойств. 

Поэтому, цель настоящего исследова- 
ния – исследовать взаимосвязь структуры и 
механических свойств цинкового сплава Zn-
4Ag-1Cu после ИПДК.

1. Материал и методы исследований

Плавка сплава Zn-Ag-Cu велась в ка-
мерной печи в графитовом  тигле с крыш-
кой. Температура в печи составляла 580 ℃. 
Шихта загружалась в тигель одновременно. 
После полного растворения и перед залив-
кой металл перемешивался. Заливка металла 
производилась в металлическую разъемную 
изложницу, нагретую до 150 ℃. Химический 
состав определяли рентгеновским флуорес-
центным спектрометром ARL Optim’X. Хи-
мический состав представлен в табл. 1. 

сплава Zn-4Ag-1Cu (вес.%) после интенсивной пластической деформации кручением 
(ИПДК) при температурах 20 и 200 °С. Анализ микроструктуры показал, что в результате 
деформации произошла динамическая рекристализация с образованием ультрамелкозернистой 
структуры с размером зерен от 250 нм до 1,5 мкм. После ИПДК при 200 °С по всему объему 
образца дополнительно выделились дисперсные частицы. Образцы, подвергнутые ИПДК  
при температуре 200 °С, продемонстрировали повышенный предел прочности на растяжение 
293 МПа с одновременным повышением пластичности до 30%.

КЛЮЧЕВЫЕ СЛОВА 
Биоразлагаемые цинковые сплавы; микроструктура; прочность; пластичность.

Таблица 1. Химический состав литого цинкового сплава

Table 1. Chemical composition of cast zinc alloy

Содержание химических элементов, вес.% / The content of chemical elements, wt.%
Zn Ag Сu Ni Mg 

Сплав / Alloy 92,68 ± 0,12 4,08 ± 0,1 1,06 ± 0,05 0,83 ± 0,08 0,35 ± 0,014
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Гомогонезационный отжиг с последую-
щей закалкой в воду проводили при 400 ℃ 
в течение 24 часов. Термическая обработ-
ка образцов проводилась в муфельной печи 
Nabertherm.

 Закаленный материал нарезали на ди-
ски диаметром 20 мм и толщиной 2,2 мм  
на электроэрозионной машине с последу-
ющей механической полировкой. Подго-
товленные образцы обрабатывали методом 
ИПДК на установке, конструкция которой 
является развитием известной идеи нако-
вальни Бриджмена. При этом, образец поме-
щали между бойками и сжимали под прило-
женным давлением 5 ГПа и в результате воз-
никающей силы поверхностного трения при 
вращении нижнего бойка, образец деформи-
ровался сдвигом в условиях гидростатиче-
ского сжатия под действием приложенного 
давления. ИПДК проводили как при комнат-
ной температуре, так и при температуре 200 
℃ с количеством оборотов  равным 1.

Для исследования микроструктуры УМЗ 
образцов были получены тонкие фольги ме-
тодом двухсторонней струйной электрополи-
ровки на установке Tenupol-5 при температу-
ре –35 ℃ и напряжением 20 В с использова-
нием электролита, который состоял из 95% 
этанола и 5% хлорной кислоты. Фольги про-
мывали в этиловом спирте.

Исследование структуры УМЗ образцов 
проводили с использованием просвечиваю-
щего электронного микроскопа JEМ-2100  
с ускоряющим напряжением 200 кВ и скани-
рующего электронного микроскопа Thermo 
Scientific Q250.

Рентгеноструктурные исследования об-
разцов проводили на дифрактометре Rigaku 
Ulyima IVс в Cu-Kα излучении с длиной 
волны λ = 1,54418 Å. Методом РСА были 
определены параметры кристаллической ре-
шетки (а/c), величины среднеквадратичной 
микродеформации (<e2>1/2) и размеры обла-
стей когерентного рассеивания (D). Общий 
вид рентгенограмм был снят с шагом ска-
нирования 0,05 град и временем экспозиции  
5 сек в каждой точке.

Микротвердость Нv определяли по ме-
тоду Виккерса, согласно ГОСТ 9450-60,  
на приборе Buehler «Micromet 5101» с пира-
мидальным алмазным индентором при на-
грузке 0,1 кг и длительности выдержки под 
нагрузкой 10 секунд.

Испытания на растяжение осуществля-
лись на электромеханической измеритель-
ной системе для проведения статических 
испытаний Instron 5982 при комнатной тем-
пературе со скоростью растяжения 10−3 с−1 на 
малых образцах с рабочей базой 0,8×1×4 мм.

Механические характеристики, такие как 
предел текучести (σ02), предел прочности 
при растяжении (σUTS) и удлинение до разру-
шения (δ), были оценены путем испытаний 3 
образцов на состояние для обеспечения вос-
производимости результатов.

2. Результаты исследований

Цинковый сплав после отливки и гомоге-
низационного отжига состоит из первичных 
кристаллов и эвтектики (рис. 1.). При этом в 
эвтектике наблюдается повышенная концен-
трация серебра.

Исследования методом РЭМ и ПЭМ 
показали, что размер зерна после ИПДК  
при 20 ℃ варьируется от  250 до 600 нм, при 
этом наблюдаются также дисперсные части-
цы размером от 25 нм до 100 нм (рис. 2, а, 
рис. 3).

После ИПДК при 200 ℃ отчетливо на-
блюдаются две фазы: с темным контрастом 
размеры варьируются от 500 нм до 1,5 мкм,  
в фазе со светлым контрастом – от 250  
до 900 нм (рис. 2, б, рис. 4).  

Рентгеноструктурный анализ цинкового 
сплава Zn-4Ag-1Cu после ИПДК показал, 
что с повышением температуры размер ОКР 
увеличивается, микроискажения кристалли-
ческой решетки с повышением температуры 
уменьшаются, что соответствует структур-
ным исследованиям методом ПЭМ и РЭМ 
(табл. 2).
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Рис. 1. Структура исходного сплава Zn-4Ag-1Cu

Fig. 1. Structure of the original alloy Zn-4Ag-1Cu

                                     a                                                                    б                     
Рис. 2. Микроструктура сплава Zn-4Ag-1Cu после ИПДК 1 оборота, наблюдаемая методом РЭМ:  

а – при 20 ℃; б  – при 200 ℃

Fig. 2. The microstructure of the Zn-4Ag-1Cu alloy after HPT 1 turn, observed by SEM:  
a  – at 20 ℃; б  – at 200 ℃

 
Рис. 3. Микроструктура сплава Zn-4Ag-1Cu после ИПДК 1 оборота при 20 °C, наблюдаемая методом ПЭМ

Fig. 3. The microstructure of the Zn-4Ag-1Cu alloy after HPT 1 turn at 20 °C observed by TEM
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Рис. 4. Микроструктура сплава Zn-4Ag-1Cu после ИПДК 1 оборота при 200 °С, наблюдаемая методом ПЭМ

Fig. 4. The microstructure of the Zn-4Ag-1Cu alloy after HPT 1 turn at 200 °C observed by TEM

В табл. 3 представлены результаты ме-
ханических испытаний на растяжение при 
комнатной температуре ИПДК образцов, из 
которых следует, что наивысшие значения 
предела прочности и предела текучести на-
блюдаются после обработки ИПДК при тем-
пературе 200 ℃, при этом относительное уд-
линение составляет 30%. 

Выше было показано, что ИПДК уже при 
одном обороте приводит к трансформации 
крупнозернистой структуры в ультрамелко-
зернистую. При этом образцы, подвергнутые 
ИПДК при температуре 200 °C, характери-
зуется большими размерами структурных 

элементов, чем после ИПДК при комнатной 
температуре. Во время деформации проис-
ходит динамическое старение, ведущее к 
выделению частиц упрочняющих фаз уже 
при комнатной температуре. Поскольку при 
ИПДК 200 ℃ температура обработки близ-
ка температуре старения, то в данном случае 
происходит наложение таких процессов как 
старение (распад пересыщенного цинкового 
твердого раствора и дисперсионное тверде-
ние), возврат и рекристаллизация фрагмен-
тированной структуры, что, возможно, и 
увеличивает количество источников выделе-
ния дисперсных частиц, которые повышают 
прочность материала.

Таблица 2. Результаты рентгеноструктурного анализа цинкового сплава Zn-4Ag-1Cu после ИПДК

Table 2. Results of X-Ray diffraction analysis of Zn-4Ag-1Cu Zinc alloy after HPT

Condition a/c, angstrom D, nm <e2>1/2, %

Cast 2,681639
4,858156 123  – 

HPT 20 °C 2,674293
4,933763 38 0,109

HPT 200 °С 2,677943
4,941076 49 0,079
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Таблица 3. Микротвердость и прочность ИПДК образцов 

Table 3. Microhardness and strength of HPT specimens 

Condition
Микротвердость 

Hv0,1 / 
Microhardness, Hv0,1

σ02, MPа σUTS, MPа δ, %

Cast 100 76 ± 10 149 ± 15 5 ± 2

HPT 20 ℃ 100 165 ± 10 236 ± 15 50 ± 2

HPT 200 ℃ 108 249 ± 10 293 ± 15 30 ± 2

Выводы

После проведения сравнительного анали-
за микроструктуры и механических свойств, 
цинкового сплава, подвергнутого ИПДК, 
можно сделать следующие выводы:

1. Применение ИПДК приводит к ди-
намической рекристаллизации с образова-
нием УМЗ структуры в цинковом сплаве  
Zn-4Ag-Cu. Образцы, подвергнутые ИПДК 
при комнатной температуре, характеризуют-
ся размером зерна от 250 до 600 нм, при этом 
в структуре наблюдаются также дисперсные 
частицы размером от 25 нм до 100 нм. По-
сле обработки методом ИПДК при темпера-
туре 200 ℃ размеры структурных элементов 
увеличиваются и варьируются от 500 нм  
до 1,5 мкм

2. Максимальные значения предела проч-
ности 293 МПа при повышенной пластич-
ности 30% достигнуты за счет дополнитель-
ного выделения дисперсных частиц после 
обработки методом ИПДК при температуре  
200 ℃. 

3. Полученные результаты являются пер-
спективными для применения цинкового 
сплава Zn-4Ag-Cu в медицине в качестве ма-
териала для изготовления биодеградируемых 
имплантатов.
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