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摘  要：采用搅拌摩擦加工(FSP)方法对添加不同聚四氟乙烯(PTFE)含量混合粉末(PTFE+Ni)制备 Ni/Al 复合材料。

采用 SEM、EDS、XRD 及 EPMA 对复合区微观组织进行分析，采用室温拉伸试验对 Ni/Al 复合材料力学性能进

行测试。结果表明：在一定范围内，随着 PTFE 含量的增加，Ni/Al 复合材料的均匀性逐渐提高，且增强相生成量

逐渐增加；当 PTFE 含量达到 7%时，其拉伸强度达到 233 MPa，较添加纯镍制备 Ni/Al 复合材料拉伸强度(163 MPa)

提升了 42.9%；当 PTFE 含量超过 7%时，部分 PTFE 裂解放出大量的热量，使得 Al 与 PTFE 发生反应生成 AlF3

和不同的铝化物，导致局部 Al-Ni 反应过程中 Al 含量不足，部分 Ni 未反生反应，减少了 Al3Ni 金属间化合物生

成物的数量，使得拉伸强度下降。 
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颗粒增强铝基复合材料具有密度小、比强度高、

耐腐蚀、加工性能好以及制备工艺灵活等优点，成为

当前复合材料发展和研究的主流[1]。搅拌摩擦加工

(FSP)技术由于能解决机械合金化产物受污染和传统

复合材料制备工艺中增强体润湿性差等问题，是颗粒

增强铝基复合材料的理想制备技术[2−4]。根据增强颗粒

的获取方式，可划分为原位反应生成与直接外加增强

颗粒相两大类。相比直接加入硬质颗粒相而言，原位

反应生成金属间化合物不但能在搅拌过程中碎化产生

较为均匀的纳米增强颗粒，而且能够与基体金属件形

成很强的结合界面从而有效的阻碍位错运动[5−8]。 

采用搅拌摩擦加工制备原位铝基复合材料时，原

位生成物与基体之间的相界面可以达到孪晶结合，即

形成很强的金属键结合，结合强度高[9]。但是，原位

反应生成增强颗粒工艺存在容易产生颗粒团聚以及原

位生成相较少的缺陷[10−13]。WANG 等[14]用粒径 10 μm

的 SiC 颗粒制备 5A06 轧制铝合金表面复合材料层时， 

发现搅拌针在板材中的旋转和行进剪切力可使颗粒在

基体中流动、分散，但由于基体和颗粒之间的物性差

异，颗粒很难像软化的基体那样流动，导致增强相在

某些区域的团聚。强金丽等[15]研究了粉末粒度对搅拌

摩擦加工制备 Al-Ni 金属间化合物增强铝基复合材料

的影响，发现随着粉末尺寸增大，破碎效果增强，团

聚效应减弱，复合材料中的 Ni 团聚体依次呈近圆形结

构、类椭圆结构和独特叠层状组织。张琪[16]采用 Al

粉末和 Ti 粉末混合热压后再进行搅拌摩擦加工获得

Al-Ti 系复合材料，结果表明随着 Ti 含量的增加复合

材料的拉伸性能不断增加，Al3Ti 金属间化合物量逐渐

增加；但是，Ti 粉与 Al 粉没能完全反应，Al-Ti 试样

中未反应的 Ti 颗粒体积分数约为 4.6%。在前期的相

关研究[17]表明，在搅拌摩擦加工过程中聚四氟乙烯

(PTFE)对 Ni 粉具有一定的润滑的作用，会阻隔 Ni 粉

的团聚，可以提高 Ni/Al 复合材料的均匀性，最终提

高 Ni/Al 复合材料的性能；但 PTFE 添加量对搅拌摩

擦加工制备复合材料的影响如何，未进行系统的研究。 

本文作者通过在原材料 Ni 粉中加入不同含量

PTFE 有机物进行搅拌摩擦加工制备 Ni/Al 复合材料，

通过 SEM、XRD、EPMA、能谱分析等方法对比研究

添加不同含量聚四氟乙烯对搅拌摩擦加工制备 Ni/Al

复合材料组织和性能影响。 
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1  实验 
 

采用 1060 铝合金作为基体金属板材，其尺寸为

300 mm×50 mm×5 mm。通过机械加工的方法在基体

金属板材上加工一排盲孔(孔的直径为 3 mm，深度和

间隙为4 mm)，在盲孔内装填纯球形镍粉(粉末粒度2.3 
μm)以及不同 PTFE 含量(3%、5%、7%、9%，质量分

数)的混合粉末。将盲孔内的粉末压实，然后沿盲孔中

心线对粉末填充区进行搅拌摩擦加工。所采用搅拌头

的轴肩直径为 16 mm，搅拌针为圆台形，其直径分别

为 8 mm、6 mm，搅拌针的长度为 3.7 mm，并且带有

左螺纹。搅拌头的旋转速度为 950 r/min，焊接速度为

30 mm/min，搅拌头倾角 2°，加工道次 5 次。 
搅拌摩擦加工完成后，沿 Al 合金板厚方向截取试

样。利用扫描电镜及电子探针对复合区微观结构及元

素分布进行分析，通过射线衍射仪分析复合区的相组

成，并对复合区的拉伸性能进行测试，拉伸试样尺寸

如图 1 所示，拉伸速率为 1 mm/min，最大载荷设置为

10 kN。 
 

 
图 1  拉伸试样尺寸 

Fig. 1  Size of tensile specimen (Unit: mm) 

 

2  结果及分析 
 

图 2 所示分别为添加纯 Ni 粉、Ni+3%PTFE、
Ni+5%PTFE、Ni+7%PTFE、Ni+9%PTFE 进行搅拌摩

擦加工制备 Ni/Al 复合材料的复合区域宏观图片。从

图 2(a)中可以看出，添加纯 Ni 粉搅拌摩擦加工制备复

合材料后出现了团聚现象，形成大尺寸团聚物，团聚

物的最大尺寸达到 2 mm，且团聚体杂乱无章的分布

在复合区域。从图 2(b)~(d)可知，添加 PTFE 后，Ni/Al
复合材料的复合区域的块状团聚物消失，且随着 PTFE

含量的增加，复合区域的组织均匀性逐渐提高。然而，

当 PTFE 的含量超过 9%时，复合材料的复合区域均匀

性下降，但并未出现块状团聚物，如图 2(e)所示。 
 

 
图 2  复合材料横截面宏观形貌 

Fig. 2  Cross section macro-morphologies of composites: (a) 

Pure Ni; (b) Ni+3% PTFE; (c) Ni+5% PTFE; (d) Ni+7% PTFE; 

(e) Ni+9% PTFE 

 
图 3 所示为添加不同含量 PTFE 经过 5 道次搅拌

摩擦加工制备 Ni/Al 复合材料复合区域的显微组织。

如图 3(a)所示，当 PTFE 含量为 3%时，复合区域出现

杂乱无章的小尺寸团聚物，团聚物的最大尺寸达到 97 
μm。随着 PTFE 含量增加至 7%时，Ni/Al 复合材料复

合区的团聚物大大减少，且团聚物的最大尺寸减小到

17.8 μm，其复合区组织均匀性得到了极大的改善，如

图 3(c)所示。从图 3(a)~(c)可以看出，随着添加 PTFE
含量增加，Ni/Al 复合材料复合区中块状团聚物的数

量、尺寸逐渐减小，复合区组织的均匀性逐渐增加。

分析认为：PTFE 为聚合物，其熔点为 327 ℃，沸点

为 400 ℃。在搅拌摩擦加工过程中，搅拌区的温度高

于 PTFE 的熔点和沸点，因此，分布在复合区中的

PTFE 会因为搅拌摩擦加工过程中温度过高而熔化，

当温度进一步升高时将转变为气体；PTFE 未裂解成

气体前，其润滑作用有益于 Ni 粉的分散，增大 Ni 与
Al 的接触面从而增大 Ni 与 Al 的反应界面，使得反应

程度增大，Al3Ni 金属间化合物的生成数量增多；同

时，搅拌作用使得 Al3Ni 金属间化合物均匀分布在复

合区域，大部分 PTFE 裂解成气体逸出，并不会降低

复合区的性能。然而，当 PTFE 含量超过 7%时，部分
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PTFE 裂解放出的大量热能使得 Al 与 PTFE 反应生成

AlF3和不同的铝化物，导致局部 Al-Ni 反应过程中 Al
含量不足，部分 Ni 未反生反应，从而形成团聚，如图

3(d)所示。 
图 4 所示为添加 7%PTFE 搅拌摩擦加工制备复合

材料的 EPMA 图，EPMA 图中所测试的元素含量采用 
 

 
图 3  Ni/Al 复合材料复合区显微组织 

Fig. 3  Microstructures of composite zone of Ni/Al composite: (a) Ni+3% PTFE; (b) Ni+5% PTFE; (c) Ni+7% PTFE; (d) Ni+9% PTFE 

 

 
图 4  Ni/Al 复合材料横截面 EPMA 图 

Fig. 4  EPMA images of cross section of Ni/Al composite: (a) Secondary electron image; (b) Element distribution of Al; (c) Element 

distribution of Ni; (d) Element distribution of F 
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不同颜色进行标定，深蓝色最少，深红色最多。如图

2(b)所示，Al 元素在基体组织中呈现红色，在 Ni 粉团

聚物中心呈现深蓝色；如图 2(c)所示，Ni 元素在团聚

物处呈现深红色，在基体中呈现深蓝色。弥散分布在

复合区的细小颗粒增强体在 Al 元素分布图和 Ni 元素

分布图中都呈现青绿色。针对 EPMA 图中不同颜色位

置进行元素成分分析，其结果如表 1 所列。从表 1 中

的数据可知，团聚物的主要元素为 Ni，分布在基体中

的青绿色细小颗粒(见点 1)的元素成分为 Al、Ni，且

x(Al):x(Ni)约为 3:1，结合文献可以确定该颗粒为 Al3Ni
增强体。此外，由图 2(d)可知，在复合区的基体位置

并未发现 F 元素的分布，只有极少数的 F 元素存在于

Ni 粉团聚物中，正好验证了上文 PTFE 裂解的气体在

搅拌摩擦过程中逸出。 
图 5 所示为不同含量 PTFE 搅拌摩擦加工制备

Ni/Al 复合材料的 XRD 谱。从图 5 中可以发现，在 FSP
复合区发现了 Al3Ni 相，这证明 Al-Ni 确实发生了原

位反应，且前述青绿色颗粒为 Al3Ni 相增强颗粒的推

测是正确的。随着 PTFE 含量逐渐增加至 7%，复合区

的Al3Ni相衍射峰强度逐渐升高，当 PTFE 含量超过 7% 
 
表 1  图 4 中各点位置的化学成分 

Table 1  Chemical components of points in Fig 4 by EPMA 

Point 
x/% 

Al/Ni C/F 
Al Ni C F 

1 68.6 23.7 7.6 0 2.9 − 

2 96.8 3.1 0 0 − − 

3 71.9 28 0 0 2.6 − 

4 3.1 72.2 24.5 0 − − 

5 36.4 1.7 23.5 38.2 − 0.62

 

 
图 5  不同含量 PTFE 制备 Ni/Al 复合材料 XRD 谱 

Fig. 5  XRD patterns of Ni/Al composites with different 

contents of PTFE 

时，Al3Ni 相衍射峰强度有所下降。这是由于此时局

部 Al-Ni 反应过程中 Al 含量不足，致使部分 Ni 未反

生反应，导致 Al3Ni 金属间化合物生成物的数量下降。 
图 6 所示为添加不同含量 PTFE 搅拌摩擦加工制

备 Ni/Al 复合材料的应力−应变曲线。从图 6 中可知， 
与添加纯镍制备的复合材料相比，添加 PTFE 的复合

材料最大拉伸强度明显增加。其中，未添加 PTFE 的

复合材料的最大拉伸强度为 163 MPa，而添加

3%PTFE 后复合材料的最大拉伸强度为 183 MPa，而

且随着 PTFE 添加量逐渐增加至 7%，其强度逐渐提高

至 233 MPa，较纯镍复合材料的拉伸强度提升了

42.9%。当 PTFE 含量达到 9%时，复合材料的拉伸强

度虽然有所下降，但是依然明显高于纯镍复合材料的

拉伸强度。与添加纯镍制备的复合材料相比，添加

PTFE 后复合材料的伸长率都略有下降。其中，添加

纯镍粉制备的复合材料的伸长率为 20.8%；当 PTFE
添加量为 7%时，复合材料的拉伸强度得到最大提升，

但是其伸长率为 15.2%，降低了 26.9%。分析认为：

虽然高体积分数的细小增强颗粒和相对较高密度的位

错可以大幅度提高复合材料的拉伸强度，但也使材料

的位错储存能力下降；在拉伸过程中，基体内部位错

很容易达到饱和状态，造成材料失稳断裂，因此降低

了材料的伸长率。 
 

 
图 6  不同 PTFE含量制备Ni/Al复合材料的应力−应变曲线

图 

Fig. 6  Tensile stress−strain curves of Ni/Al composites with 

different contents of PTFE 

 

3  结论 
 

1) 在一定范围内，随着 PTFE 含量的增加，复合

材料的均匀性逐渐提高，增强相生成量逐渐增加，从
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而使得复合材料的拉伸强度逐渐提高。添加 7%PTFE
时，复合材料拉伸强度达到 233 MPa，较纯镍复合材

料拉伸强度(163 MPa)提升了 42.9%。 
2) 当 PTFE 含量超过 7%时，部分 PTFE 裂解放

出大量的热量使得 Al 与 PTFE 发生反应生成 AlF3和

不同的铝化物，导致局部 Al-Ni 反应过程中 Al 含量不

足，致使部分 Ni 未反生反应，导致 Al3Ni 金属间化合

物生成物的数量下降，使得拉伸强度下降。 
3) 高体积分数的细小增强颗粒和相对较高密度

的位错虽然可以大幅度提高复合材料的强度，但也使

材料的位错储存能力下降，在拉伸过程中，基体内部

位错很容易达到饱和状态，造成材料失稳断裂，因此

降低了材料的伸长率。 
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Influence of amounts of PTFE on microstructure and 
properties of Ni/Al composites fabricated by FSP 

 
WANG Cheng-jian, HUANG Chun-ping, XIA Chun, KE Li-ming, LIU Fen-cheng 

 
(National Defence Key Discipline Laboratory of Light Alloy Processing Science and Technology, 

Nanchang Hangkong University, Nanchang 330063, China) 

 
Abstract: Ni/Al composites were fabricated by friction stir processing (FSP) through adding different amounts of 

(PTFE+Ni) mixed powders to Al substrate. The microstructures of the composite zone were analyzed by SEM and EDS, 

the phase composition was examined by XRD, the element distributions of the composite zone were analyzed by EPMA, 

and the mechanical properties of the composites were tested by tensile test at room temperature. The results show that, 

within a certain range, the uniformity of composites increases with increasing the amount of PTFE and the number of 

Al3Ni intermetallic compound will be increased. When PTFE content reaches 7%, the tensile strength of composites 

reaches 233 MPa, compared with the composites with pure Ni (its tensile strength is 163 MPa), the tensile strength of 

composites with 7% PTFE increases by 42.9%; when PTFE content exceeds 7%, the reaction degree between Al and Ni 

increases because the PTFE cracked will produce lots of heat, at the same time, different aluminide and AlF3 are 

produced. The agglomerations of Ni are found because the amount of partial Al decreases. As the reaction degree between 

Al and Ni decreases, the number of Al3Ni intermetallic compounds decreases, as well as the tensile strength. 

Key words: friction stir processing; PTFE; composites; in-situ reaction 
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