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Аннотация: В данной работе рассматриваются механизмы формирования высокопрочных состояний в сплаве 

Zn–1%Li–2%Mg в результате его обработки методом интенсивной пластической деформации кручением (ИПДК). 

Впервые показано, что методом ИПДК-обработки в результате варьирования степени деформации при комнатной 

температуре можно повысить значение предела прочности цинкового сплава со 155 до 383 МПа (с повышением 

предела текучести со 149 до 306 МПа), не теряя при этом его пластичности. Для объяснения причин повышения 

механических свойств цинкового сплава проведен анализ его микроструктуры методами растровой электронной 

микроскопии (РЭМ), рентгенофазового анализа (РФА), рентгеноструктурного анализа (РСА) и малоуглового 

рентгеновского рассеяния (МУРР). Впервые методом РФА установлено, что в цинковом сплаве при ИПДК-

обработке реализуются Zn(эвтектика)+β-LiZn4(эвтектика)→~LiZn3+Zn(фаза)+Zn(выделение) и MgZn2→Mg2Zn11 фазовые пре-

вращения. Методом РЭМ показано, что на начальных этапах ИПДК-обработки в β-LiZn3 фазе выпадают частицы 

Zn цилиндрической формы диаметром 330 нм и длиной до 950 нм. При этом методом МУРР показано, что в фазе 

Zn выпадают частицы LiZn4 игольчатой формы диаметром 9 нм и длиной 28 нм. Установлено, что при больших 

степенях ИПДК-обработки выделения Zn и LiZn4 выпадают только сферической формы. Прецизионный анализ 

микроструктуры цинкового сплава показал, что ИПДК-обработка приводит к измельчению зерен, повышению 

величины микроискажения кристаллической решетки, росту плотности дислокаций, относящихся преимущест-

венно к краевому типу. В результате анализа механизмов упрочнения сделан вывод о том, что повышение прочно-

стных характеристик цинкового сплава в основном происходит за счет зернограничного, дислокационного и дис-

персионного упрочнений. 

Ключевые слова: сплав Zn–1%Li–2%Mg; фазовые переходы в цинковом сплаве; интенсивная пластическая де-

формация; методы рентгеновского рассеяния; прочность и пластичность; механизмы деформации.  
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ВВЕДЕНИЕ 

В настоящее время цинк и его сплавы демонстри-

руют высокий потенциал промышленного применения 

в медицине благодаря своим высоким показателям био-

совместимости и коррозионной стойкости [1–3]. Как 

известно [4], чистый Zn является достаточно хрупким 

материалом с низкими прочностными свойствами (пре-

дел текучести – ~29 МПа, предел прочности – ~34 МПа, 

пластичность – ~1 %). В связи с этим он нуждается  

в значительном упрочнении, чтобы соответствовать 

клиническим требованиям для биоразлагаемых метал-

лических стентов (предел текучести – >200 МПа, пре-

дел прочности – >300 МПа, пластичность – >15–18 %) 

[5]. Для повышения физико-механических свойств цин-

ка и расширения области его применения в медицине 

его необходимо легировать определенными биораство-

римыми примесями (литий, магний, кальций и др.)  

и провести термомеханическую обработку по различ-

ным схемам и режимам.  

Среди различных классов цинковых сплавов особый 

интерес представляет система Zn–Li–Mg, поскольку 
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она, с одной стороны, способна к старению, а с другой – 

имеет близкие к чистому цинку показатели коррозион-

ной стойкости и биосовместимости [3; 6; 7]. При тра-

диционных режимах термомеханической обработки 

(прокатка + отжиг) упрочнение в сплавах системы Zn–

Li происходит за счет выпадения частиц LiZn4 в фазе 

Zn и частиц Zn в первичной β-LiZn4 фазе преимущест-

венно игольчатой морфологии, которые, переплетаясь, 

формируют пространственную сетку [3; 6; 7]. Такой 

тип двухфазного выпадения частиц при теплой прокат-

ке позволяет повысить предел прочности данного спла-

ва с 230 до 360 МПа [6]. В недавней работе [8] были 

изучены механические свойства сплавов Zn–0,8%Li, 

Zn–0,8%Li–0,2%Mg и Zn–0,8%Li–0,2%Ag. Было пока-

зано, что сплав системы Zn–Li–Ag обладает высокой 

пластичностью, а сплав системы Zn–Li–Mg имеет са-

мый высокий предел текучести и предел прочности [8]. 

В то же время авторы [1], увеличив содержание Mg  

в сплаве Zn–0,8%Li–0,4%Mg и проведя горячую экс-

трузию, показали, что в нем достигается предел проч-

ности ~647 МПа, что является максимальным значени-

ем в настоящее время.  

Несмотря на относительно высокие показатели 

прочности сплавов системы Zn–Li–Mg, в настоящее 

время все еще ведется активный поиск новых режимов 

и схем термомеханической обработки, направленных на 

дальнейшее повышение прочностных свойств данного 

сплава, поскольку этот вопрос остается очень актуаль-

ным. В недавних исследованиях было продемонстриро-

вано, что повышение прочностных свойств в металлах 

и сплавах можно достичь путем измельчения зеренной 

структуры методами интенсивной пластической де-

формации (ИПД) [9–11]. Стоит заметить, что измельче-

ние зеренной структуры в цинковых сплавах имеет 

свои особенности, поскольку в термически упрочняе-

мых цинковых сплавах наблюдаются процессы старе-

ния, ведущие к выделению нетипичных упрочняющих 

частиц вторых фаз [12]. Это создает дополнительные 

возможности для повышения прочностных свойств 

цинковых сплавов, однако требует оптимизации техно-

логических режимов получения ультрамелкозернистых 

(УМЗ) образцов, сочетающих одновременно высокую 

биосовместимость, повышенную прочность и опти-

мальную скорость коррозии. Вместе с тем в УМЗ ме-

таллических материалах также могут быть задейство-

ваны новые механизмы упрочнения (сегрегации и на-

нокластеры), приводящие к повышению механических 

свойств металлов и сплавов. В связи с этим важно ком-

плексное изучение микроструктуры сформированных 

УМЗ сплавов Zn–Li–Mg с привлечением различных 

методов рентгенофазового анализа (РФА), рентгено-

структурного анализа (РСА), электронной микроскопии  

и малоуглового рентгеновского рассеяния (МУРР). 

Цель исследования – повышение прочностных харак-

теристик цинкового сплава Zn–1%Li–2%Mg в результате 

ИПД, а также установление возможных механизмов  

упрочнения, объясняющих высокопрочные состояния. 

 

МЕТОДИКА ПРОВЕДЕНИЯ ИССЛЕДОВАНИЯ 

В качестве объекта исследований был выбран био-

растворимый сплав Zn–1,0 вес. % Li–2,0 вес. % Mg, 

изготовленный из высокочистых компонентов Zn 

(99,95 мас. %), Mg (99,95 мас. %) и Li (99,95 мас. %). 

Для повышения прочностных характеристик и улучше-

ния коррозионной стойкости данный сплав подвергали 

интенсивной пластической деформации кручением 

(ИПДК) при комнатной температуре с числом оборо-

тов, равным 0,5, 1, 2, 3, 6, 8 и 10. Приложенное при 

ИПДК давление равнялось 6 ГПа, скорость вращения 

бойков – 1 об/мин. Механические испытания на растя-

жение сплава проводили с помощью специализирован-

ной испытательной машины для малых образцов,  

а микротвердость материала измеряли методом Вик-

керса на универсальном твердомере Shimadzu HMV-G 

при нагрузке на индентор 100 г. 

Для определения параметров микроструктуры мето-

дом РСА анализировали дифрактограммы, полученные 

на дифрактометре Bruker D8 Advance (схема Брэгга – 

Брентано). Измерение дифрактограмм проводили в ре-

жиме непрерывной съемки со скоростью 1,5 °/мин  

в пределах угла рассеяния 2θ от 20° до 150° на CuKa 

излучении, сгенерированном при напряжении 40 кВ  

и силе тока 40 мА. Определение периода решетки, рас-

пределения областей когерентного рассеяния по разме-

рам, плотности дислокаций и долю дислокаций краево-

го типа проводили в программе PM2K [13]. Анализ ди-

фрактограмм проводили путем уточнения таких пара-

метров, как смещение образца по глубине и угловому 

положению, период решетки a, плотность дислокаций 

ρ, доля дислокаций краевого типа mixp, эффективный 

радиус дислокаций Re, формы и размеры областей коге-

рентного рассеяния (ОКР) D.  

Качественный рентгенофазовый анализ проводили  

с помощью базы дифрактометрических данных PDF-2  

в программе EVAplus (www.bruker.com). Количествен-

ный рентгенофазовый анализ с определением соотно-

шения выявленных фаз проводили методом Ритфельда 

[14] в программе TOPAS v. 4.2 (www.bruker.com). Кри-

вые рассеяния, необходимые для анализа размера и фор-

мы выделений, получали на дифрактометре Bruker D8 

Advance с малоугловой приставкой в режиме парал-

лельного пучка. Кривые рассеяния измеряли в пределах 

изменения вектора q от 0,0 до 1,5 нм
−1

. Диаметр анали-

зируемой поверхности был равен ~4 мм.  

Анализ микроструктуры исследуемого сплава про-

водили методом растровой электронной микроскопии 

(РЭМ) на растровом электронном микроскопе FEI 

Thermo Scientific Q250. Основные характеристики 

съемки: ускоряющее напряжение электронов – 25 кВ, 

диаметр пучка – 2 мкм, фокусное расстояние – 10,0 мм, 

давление в камере – 5×10
−4

 Па.  

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 

Результаты измерений механических свойств  

Результаты испытаний по измерению микротвердо-

сти и механических свойств цинкового сплава приведе-

ны в таблице 1. Анализ результатов испытаний образ-

цов на растяжение показал, что в исходном состоянии 

сплав характеризуется относительно малыми значения-

ми предела текучести, предела прочности и крайне низ-

кой пластичностью, типичными для крупнокристалли-

ческих аналогов данного сплава [3; 6]. ИПДК-

обработка приводит к ожидаемому росту прочностных 
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Таблица 1. Значения микротвердости и механических свойств сплава Zn–1%Li–2%Mg  

Table 1. The values of microhardness and mechanical properties of the Zn–1%Li–2%Mg alloy 

 

 

Состояние HV σТ, МПа σВ, МПа е, % 

Исходное 170,0±8,0 149 155 ~0,4 

ИПДК 

1 об. 183,8±12,8 256 383 42 

2 об. 176,9±6,8 260 332 41 

3 об. 176,7±12,0 264 361 44 

6 об. 180,6±11,3 278 363 48 

8 об. 179±12,6 301 394 51 

10 об. 178,9±13,3 330 409 47 

Примечание. HV – микротвердость по Виккерсу; σТ – предел текучести; σВ – предел прочности;  

е – относительное удлинение. 

Note. HV – Vickers microhardness; σТ – yield stress; σВ – ultimate strength; е – percentage of elongation. 

 

 

 

характеристик (таблица 1). В частности, уже на началь-

ных этапах ИПДК-обработки (1–2 оборота) значение 

предела текучести возрастает в ~1,7 раза, а величина 

предела прочности повышается более чем в 2 раза по 

сравнению с исходным состоянием. При этом наблюда-

ется резкий рост пластичности. Увеличение значений 

микротвердости сплава также согласуется с данными 

механических испытаний (таблица 1). 

При увеличении числа оборотов ИПДК с 3 до 6 на-

блюдается дальнейшее, хотя и незначительное, повы-

шение прочностных характеристик сплава. Наиболее 

интересными являются результаты после 10 оборотов 

ИПДК (таблица 1). В данном состоянии, по сравнению 

с исходным (литым) состоянием, величина микротвер-

дости увеличивается более чем на 5 %, предел прочно-

сти возрастает более чем в 2 раза, а предел прочности 

повышается в ~2,6 раза. 

Результаты исследований методом РЭМ 

На рис. 1 представлены РЭМ-изображения микро-

структуры сплава в исходном (литом) состоянии. Мик-

роструктура цинкового сплава в литом состоянии ха-

рактеризуется яркими и темными участками (рис. 1 а–

с), при этом яркие участки выделяются двух типов 

(рис. 1 а). Первый тип преимущественно состоит из 

овальной формы со средним диаметром 18 мкм 

(рис. 1 а). Местами наблюдается объединение этих уча-

стков в достаточно большие области. Второй тип ярких 

участков имеет слоистую структуру разной длины 

(рис. 1 b). Средняя ширина слоя равна 800 нм, а их дли-

на варьируется от одного до нескольких десятков мкм. 

Анализ площади светлых областей показал, что ее по-

верхностная доля составляет ~88 %. Как известно [3; 6], 

на фазовой диаграмме сплава Li–Zn при содержании Zn 

около 97 % можно ожидать формирование первичной 

β-LiZn4 фазы, а также фаз Zn и β-LiZn4 эвтектики. Со-

гласно [6] атомы лития имеют гораздо меньший задер-

живающий потенциал, в отличие от атомов цинка. Учиты-

вая данный факт и фазовую диаграмму системы Li–Zn, 

можно утверждать, что светлые (овальные + слоистые) 

области на РЭМ-снимках должны относиться к фазам 

Zn+β-LiZn4 эвтектики. В то же время темные участки  

с поверхностной долей ~12 % должны относиться  

к первичной β-LiZn4 фазе.  

Прецизионные области светлых и темных областей 

при больших увеличениях представлены на рис. 1 b  

и во вставке к нему. При детальном анализе микро-

структуры можно увидеть, что в первичной β-LiZn4 

фазе (темные участки) наблюдаются многочисленные 

мелкие частицы преимущественно игольчатой формы 

(рис. 1 b, во вставке). Средний диаметр частиц состав-

ляет ~80 нм, а их длина варьируется в пределах 60–

230 нм. Согласно литературным данным [3; 6; 7] в пер-

вичной β-LiZn4 фазе при охлаждении сплава обычно 

выпадают частицы цинка (рис. 1 b, во вставке). С дру-

гой стороны, светлые участки, относящиеся к фазе 

Zn+β-LiZn4, имеют пластинчатую структуру, типичную 

для эвтектики (рис. 1 b, во вставке). Поскольку темные 

участки больше подвергнуты процессам коррозии при 

травлении, в РЭМ-изображениях их можно идентифи-

цировать как β-LiZn4 фазы эвтектики (рис. 1 b).  

На рис. 1 с показан нетипичный для сплава системы 

Zn–Li снимок со множеством ярких областей, располо-

женных преимущественно по границам Zn+β-LiZn4 эв-

тектики и первичной β-LiZn4 фазы. Для их идентифи-

кации провели поэлементное картирование, результат 

которого изображен на рис. 1 d. Сравнительный анализ 

изображений (рис. 1 с, 1 d) показал, что в обнаружен-

ных ярких участках сосредоточены атомы Mg, которые, 

как показано ниже методом РФА, относятся к фазе 

MgZn2.  

На рис. 2 представлены РЭМ-изображения сплава 

после различных степеней ИПДК-обработки. Видно, 

что при реализации ИПДК-обработки даже на ранних 

этапах кручения (0,5 оборота) видны изменения в соот-

ношении темных и ярких участков по сравнению с ис-

ходным (литым) состоянием (рис. 2 a). Видно, что  

в первичной β-LiZn4 фазе (темные участки) интенсивно 
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Рис. 1. РЭМ-изображения микроструктуры цинкового сплава в состоянии после литья при различных увеличениях:  

a – ×2000; b – ×8000, во вставке ×80000; c – ×6000; d – распределение атомов Mg на рис. 1 с 

Fig. 1. SEM images of the zinc alloy microstructure in the post-cast state at various magnifications:  

a – ×2000; b – ×8000, in the insert ×80000; c – ×6000; d – distribution of Mg atoms in Fig. 1 с 

 

 

 

растут нитевидные выделения цинка с образованием свое-

образной сетки выделений (рис. 2 a, во вставке). Анализ 

показал, что диаметр выделений цинка варьируется от ~90 

до ~785 нм, а их длина изменяется в пределах от 110 нм  

до 10 мкм. Кроме того, на границе фазы Zn+Mg2Zn11 

(светлые участки, согласно данным РСА, представленным 

ниже) эвтектики, формируется фаза цинка толщиной 

~2 мкм (рис. 2 a, во вставке). Принадлежность данного 

слоя фазе цинка вытекает из того, что между данной фа-

зой и выделениями цинка в первичной β-LiZn4 фазе нет 

четкой переходной границы. Данный факт подтверждает 

принадлежность этих структур одной и той же фазе.  

При увеличении числа оборотов ИПДК (1 оборот) 

формируется полосовая (вытянутая) структура, ориен-

тированная перпендикулярно радиусу ИПДК-заготовки 

(рис. 2 b). Кроме того, в первичной β-LiZn4 фазе видна 

определенная ориентация выделений цинка, которые 

иногда объединяются (рис. 2 b, во вставке). Из фото-

графий видно, что толщина пластин фазы Zn+Mg2Zn11 

еще больше уменьшается.  

Отмечено, что при увеличении числа оборотов 

ИПДК-обработки доля темных участков возрастает,  

а доля светлых – понижается (рис. 2 с, 2 d). Для боль-

ших степеней ИПДК-обработки характерно эффектив-

ное измельчение Zn+~LiZn3 (фаза ~LiZn3 подобна  

β-LiZn4) фазы, а также фаз Zn+Mg2Zn11 и Zn (рис. 2 с, 

2 d). В частности, видно, что средний размер зерен фа-

зы цинка составляет ~230 нм (рис. 2 с, во вставке), на 

которых присутствуют затемненные области, относя-

щиеся к выделениям LiZn4. При этом сами выделения 

Zn в ~LiZn3 фазе выпадают в сферической форме 

(рис. 2 d, во вставке). Обнаруженные методом микро-

скопии сведения свидетельствуют о протекании интен-

сивных фазовых переходов и изменениях, произошед-

ших в тех или иных фазах. В частности, по увеличению 

доли темных областей и результатов РФА можно устано-

вить протекание Zn(эвтектика)+β-LiZn4(эвтектика)+MgZn2→ 

→~LiZn3++Zn(фаза)+Zn(выделение)+Mg2Zn11+β-LiZn4 фазового 

перехода.  

Результаты исследований методом РСА  

На рис. 3 изображены рентгеновские спектры изу-

ченных состояний и пример обработанного участка 

дифрактограммы цинкового сплава. Анализ общего 

вида дифрактограмм показал, что все рентгеновские 

спектры цинкового сплава характеризуются одинако-

вым набором интенсивных пиков (рис. 3 а). При этом 

качественный РФА показал, что выявленные рефлексы 

относятся к фазам Zn, ~LiZn3, β-LiZn4, MgZn2 и Mg2Zn11 

(рис. 3 b). Анализ дифрактограмм показал, что рефлек-

сы исходного сплава достаточно узкие, а ИПДК-

обработка приводит не только к уширению рефлексов, 

но и к количественному изменению соотношения ин-

тенсивностей рефлексов (рис. 3).  

Обнаруженные на дифрактограммах особенности 

свидетельствуют об изменениях в выявленных фа-

зах и протекании в результате ИПДК-обработки 

различных фазовых переходов в исследуемом сплаве. 

120


