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碳纤维表面 α-Fe 的 MOCVD 生长制备及吸波性能研究 

刘 渊, 刘祥萱, 陈 鑫, 王煊军 
(第二炮兵工程大学 603 教研室, 西安 710025) 

摘 要: 以 Fe(CO)5 为前驱体, 通过金属有机化学气相沉积((MOCVD))工艺在碳纤维(CF)表面沉积连续 α-Fe 膜, 从

而制得 CF@Fe 复合材料。用 X 射线衍射仪、扫描电子显微镜和矢量网络分析仪对粉末的结构及电磁性能进行表

征, 并对其吸波性能进行研究。结果表明: 碳纤维表面沉积的膜层为纯 α-Fe 相, 厚度约为 0. 7 μm, 沉积薄膜比较均

匀完整地覆盖在碳纤维表面, 没有裂纹、孔洞等明显缺陷; 碳纤维表面沉积 α-Fe 膜后, 其电磁性能发生了明显改变, 

吸波能力有了较好改善; 利用测得的同轴环样品的电磁参数, 模拟计算出 CF及 CF@Fe 涂层在厚度 d=2 mm条件下

的反射率曲线, 可以看出, 沉积连续 α-Fe 膜后使得样品的吸收峰向高频移动, 最小反射率峰值减小, 小于−10 dB 

的频宽增加 4.2 GHz。 
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Preparation by MOCVD and Microwave Absorbing Properties of CF@Fe 

LIU Yuan, LIU Xiang-Xuan, CHEN Xin, WANG Xuan-Jun 

(1. No. 603 Faculty, Xi‘an Research Institute of High Technology, Xi’an 710025, China) 

Abstract: The CF@Fe composites were prepared by depositing precusor Fe(CO)5 on carbon fiber (CF) to form 

continuous α-Fe film through metal organic chemical vapor deposition (MOCVD) process. The X-ray diffraction (XRD), 

scanning electron microscope (SEM) and a vector network analyzer were used to characterize the structure and 

electromagnetic properties of the powder and to study absorbing properties, The results showed that the film layer deposited 

on the surface of carbon fibers was pure α-Fe phase, at about 0.7 μm in thickness. After being deposited by consecutive α-Fe 

film, the CF electromagnetic properties changed significantly with the absorbing capacity being improved. By using 

electromagnetic parameters of the coaxial ring samples, the reflectance curves of the CF and CF@Fe coating at 

thickness of 2 mm were calculated, The curves showed that absorption peak of the samples deposited by the 

consecutive α-Fe film moved to the high frequency, the value of the minimum reflection peak reduced, and the 

bandwidth (less than −10 dB) increased 4.2 GHz. 
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根据目前吸波材料的发展状况, 一种类型的材

料很难满足隐身技术所提出的“薄、宽、轻、强”

的综合要求, 多种材料之间的优势互补复合已成为

吸波材料研究的重点方向。碳纤维(CF)复合材料具

有密度低、强度高、弹性模量大等优势, 但是 CF
是电阻型损耗材料, 不具有磁性, 单独使用时其吸

收带宽较窄, 为提高其吸波性能, 还应使其兼具磁

损耗[1-3]。同时为了进一步改善碳纤维的性能, 提高
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磁导率、电导率, 增强电磁波的散射和吸收能力, 充
分发挥其优异的力学、电学性能, 通常需对其进行

表面金属化处理[4]。 
目前广泛采用的碳纤维表面处理方法主要有

电镀和化学镀等工艺 , 在碳纤维表面镀覆一层金

属或金属化合物膜 , 以此充分发挥碳纤维增强体

在复合材料中的作用。化学镀工艺中碳纤维一般

要经过复杂的敏化、活化等处理 , 成本高、镀覆

速度慢、时间长、镀覆过程中容易引入其它杂质

元素(如磷元素), 很难获得纯镀层 [5-7]。电镀工艺

存在碳纤维预处理复杂, 镀液繁多、需要制作电极

等缺点 [8-9]。相比之下 , 金属有机化学气相沉积

(MOCVD, Metal Organic Chemical Vapor Deposi-
tion)是选用金属有机化合物为物源进行化学气相

沉积的一项新技术 , 具有沉积温度低、沉积速度

快、沉积灵活性强、合成材料的成分可控等优点。

通过对工艺参数的控制 , 还可精确控制壳层生长

的厚度、组成和掺杂[10-11]。因此, MOCVD 技术日

益受到人们的广泛重视。 
已有研究报道将碳材料(碳纤维和碳纳米管)与

铁粉或 α-Fe 纳米线复合, 从而有效地改善了碳材

料的电磁性能, 取得良好的吸波效果[12-14]。借鉴上

述思路, 本研究采用 MOCVD 法在碳纤维表面生

长 α-Fe。即以高纯 Fe(CO)5 为原料, 高纯 N2 为载

气, 用 MOCVD 工艺在碳纤维表面进行 α-Fe 薄膜

生长沉积, 并研究了所沉积的 CF@Fe 复合材料的

微观结构、电磁性能及吸波性能, 以期为国内外同

行提供参考。 

1  实验 

1.1  样品制备 
1.1.1  试验原料 

碳纤维为日本产 T300-1k(单丝直径 6.5 μm, 
1000 根/束), 由江苏森友公司提供。试验用 Fe(CO)5

由陕西兴化羰基铁粉厂生产, 纯度 99. 9%; 市售 N2

的纯度为 99. 99%; 浓硝酸(分析纯, d=1.37 g/mL), 西
安化学试剂厂; 浓硫酸(分析纯, d=1.84 g/mL), 西安化

学试剂厂; 氢氧化钠(分析纯), 西安三浦精细化工厂。 
1.1.2  碳纤维的预处理 

试验中购买的碳纤维表面存在大量工业用胶膜

等物质, 只有经过一定的表面预处理过程去除碳纤

维表面的胶质才能得到沉积膜层较好的复合碳纤

维。对碳纤维进行如下处理: (1)去胶除油。在真空

管式炉内 N2 氛围保护下, 灼烧温度 420℃, 灼烧时

间 25 min。然后将高温灼烧后的碳纤维置于浓度为

10%的 NaOH 溶液中浸泡 5 min 以除去碳纤维表面

的油渍; (2)粗化。在室温条件下, 将 HNO3 和 H2SO4

按照体积比 1:1 混合后, 投入碳纤维, 粗化时间控

制在 10 min。(3)中和水洗。将经粗化处理后的碳纤

维放入 10%的 NaOH 溶液中, 在室温下浸泡 3 min, 
以中和方法去除粗化时残留在其表面上的酸根离

子。取出后用去离子水清洗, 置于恒温干燥箱内烘

干待用(60℃)。 
1.1.3  MOCVD 工艺步骤 

α-Fe 在碳纤维表面生长的 MOCVD 法原理为:  

5[Fe(CO) ](g) Fe(s)+5CO(g)Δ⎯⎯→  

实验过程如下: 将 1 g 预处理后的 CF 分散缠

绕在支架上和 15 mL Fe(CO)5 分别加入到反应器和

蒸发器中, 接通 N2, 将管路中的空气全部吹出, 关
闭气源, 同时关闭反应器和蒸发器之间的阀门。将

CF 和 Fe(CO)5 加热到 200℃和 80℃时打开反应器和

蒸发器之间的阀门, 同时氮气源以 30 mL/min 的流

量将 Fe(CO)5 蒸气吹入到反应器中。N2 的流量大小

通过气体流量计控制; Fe(CO)5 采用 HH-SA 数显恒

温油浴锅加热, 气态 Fe(CO)5 进入反应器之前的管

路都包覆有一层保温套, 防止气态的 Fe(CO)5 在低

温处凝结, 造成管路不畅。Fe(CO)5 蒸气吹入时间为

30 min, 最后样品在 N2 保护下冷却、收集。 
1.2  粉体表征 

采用 Rigaku D/max-2400X 型 X 射线衍射仪

(XRD)进行物相分析(Cu 靶, Kα射线, λ=0.15418 nm, 
靶电压 40 kV, 靶电流 100 mA, 步进扫描, 步长

0.02°, 扫描速率 15°/min, 扫描范围 15°~80°); 使用

VEGA ІІ XMU INCN 型扫描电子显微镜(SEM)研究

碳纤维表面及截面膜层形貌; 使用 HP-8720ES型矢

量网络分析仪, 用同轴法测量电磁参数。 
电磁参数测试样品的制备过程如下: 分别称量

所需的基体石蜡和吸波剂(CF 和 CF@Fe, 将 CF 和

CF@Fe 切成 2 mm 左右, 质量分数为 4%), 将吸波

剂加入到熔融的石蜡中并充分搅拌, 冷却后用研钵

研磨, 再熔融搅拌, 冷却研磨, 以上步骤反复 3~4
次, 以使吸波剂与石蜡均匀混合; 再加入适量酒精, 
在高速乳化机中剪切分散, 然后蒸干, 研磨成粉末, 
压制成外径为 7 mm、内径为 3 mm、长度为 2~5 mm
的圆形同轴试样。 

2  实验结果及分析 

2.1  XRD 分析 
图 1 为 MOCVD 法制备的碳纤维表面 Fe 涂层 

的 XRD 图谱。由谱线显示 X 射线衍射强度 2θ 
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图 1   CF@Fe 样品的 XRD 图谱 
Fig.1  The XRD pattern of CF@Fe 
 

在 20°~30°范围内有一个“馒头峰”, 为 C 的衍射峰, 
说明 Fe 涂层的厚度较薄; 40°~50°范围内有一个衍

射峰, 衍射峰宽化, 说明晶粒细小。谱线在 2θ=44.8°
处出现了明显的 α-Fe 特征峰, 生长方向为(110), 表
明复合物中含有 α-Fe。 
2.2  SEM 分析 

图 2 为实验中制备的沉积 α-Fe 薄膜后的碳纤维 

SEM 图像, 图 2(a)为表面形貌, 图 2(b)为截面形貌。

由图 2(a)可见, 沉积薄膜比较均匀完整地覆盖在碳

纤维表面, 没有裂纹、孔洞等明显缺陷。除此之外,
在沉积后的碳纤维表面可观察到少量的小球状粒子; 
这可能是由于少量碳纤维在表面预处理时分散性不

好, 导致表面曲率半径较大, 沉积层法向方向上的

沉积速度大于切向方向上的沉积速度所致。由图 2(b)
可见, α-Fe 薄膜厚度约 0.7 μm, 厚度较薄, 这与

XRD 的分析结果相一致。 
2.3  电磁参数分析 

图 3 为 CF 和 CF@Fe 的电磁参数随频率的变化

曲线。从图 3(a)可以看出, CF 表面生长 α-Fe 薄膜后

对其复介电常数的变化有明显影响。CF@Fe 复合材

料的复介电常数实部值 εCF@Fe'在测试频段内明显大

于 CF 的复介电常数实部值 εCF', 分布在 5.27~15.83
之间, 在高频段出现了两个较宽的峰, 对应频率主

要分布在 9.4~13.2 GHz, 14.8~17.0 GHz; 虚部值

εCF@Fe''分布在 1.19~7.78 之间, 与 CF 的虚部值 εCF''相
比, εCF@Fe''在 10 GHz 处的峰值消失, 在整个测试频 

 

图 2  CF@Fe 样品的表面(a)和横切面(b)的 SEM 照片 
Fig. 2  SEM images of CF @ Fe surface (a) and cross section (b) 

 
图 3  CF@Fe 样品的电磁参数 

Fig. 3  Electromagnetic parameters of CF@Fe 
(a) Permittivity; (b) Permeability 
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图 4  CF@Fe 样品的介电损耗角正切和磁损耗角正切 

Fig. 4  Dielectric loss (a) and magnetic loss (b) in the different frequency of CF@Fe 
 

段呈现下降趋势。CF@Fe 复合材料的介电常数表明

了在电磁场作用下有较强的介电损耗性能。从图 3(b)
可以看出复合材料的磁导率的实部值µ'分布在

1.07~1.77 之间, 在 4.0~10.2 GHz 之间有一个较宽的

峰; 虚部值µ''分布在 0.02~1.63 之间, 在整个测试频

段呈现下降趋势。 
用材料的损耗角正切可以表示其介电损耗和磁

损耗。由图 4(a)可以看出, 电磁波频率在 2~18 GHz
范围内, CF@Fe 复合材料的介电损耗角正切出现了三

个宽峰, 分别在 2~6 GHz, 10~13 GHz, 14.9~17 GHz 之
间。它们对应的最大介电损耗角正切分别是

0.481(频率为 2.98 GHz), 0.608(频率为 11.83 GHz), 
0.274(频率为 15.77 GHz)。由图 4(b)可以看出, 电磁

波频率在 2~18 GHz 范围内, CF@Fe 复合材料的磁

损耗角正切出现了多峰吸收的特性, 并且以 10 GHz
为分界, 磁损耗角正切的数值发生了明显的改变。

频率在 2~10 GHz 范围内, 出现了三个明显的宽峰, 
最大磁损耗角正切分别为 0.98(频率为 2.03 GHz), 
0.86(频率为 5.13 GHz)和 0.75(频率为 6.19 GHz); 频
率在 10~18 GHz 范围内, 有三个明显的宽峰, 电磁

波频率分别为 11.9, 14.97 和 17.9 GHz, 对应的最大

磁损耗角正切分别为 0.19, 0.22 和 0.25。 
相较于单独的 CF, CF@Fe 的吸波性能来自其

介电损耗和磁损耗。在微波频段内, 材料的介电损

耗来自于自身极化和界面极化, CF与 α-Fe的大量界

面可以提供更多的界面极化 , 从而增强其介电损

耗。一般的微波磁性材料的磁损耗主要来源于涡流

损耗、磁化矢量转动、自然共振和磁畴壁共振[15]。

磁化矢量转动只有在强磁场下才能发生, 磁畴壁共

振发生在多畴壁材料中[16]。因此, CF@Fe 对电磁波

的损耗主要由自然共振和涡流损耗引起。涡流损耗

依赖于材料的厚度(d)和电导率(σ), 表达式为[17]:  

( )2 2
02 fdμ μ μ σ′′ ′= π  

其中 μ0 为真空磁导率。如果 CF@Fe 的磁损耗只来

自涡流损耗, f--1(μ')-2μ''的数值应该是个常数。图 5
为 CF@Fe 的 f--1(μ')-2μ''值与频率 f 的关系图。可见, 
在 2~10 GHz 内, 随着频率的升高, 其数值表现出下

降的趋势, 因此可以排除涡流损耗, 即 CF@Fe 的磁

损耗主要为自然共振为主; 在 10~18 GHz 内, 随着

频率的升高, 其数值变化不大, 可以认为其磁损耗

以涡流损耗为主。 
2.4  吸波性能分析 

利用测得的同轴环样品的电磁参数, 模拟计算

出 CF 及 CF@Fe 涂层在厚度 d=2 mm 条件下的反射

率曲线, 如图 6 所示。可见, 在 CF 表面生长 α-Fe
薄膜可以有效地改善 CF 的吸波性能, 尤其是在高

频段(10~18 GHz)。CF 表面改性后, 其最小反射率

峰值为−16.8 dB, 出现在 14 GHz, 小于−10 dB 的
频宽为 7.8 GHz。而没有进行表面改性时 CF 的反

射率吸收峰为−13.6 dB, 峰值出现在 13 GHz, 小于

−10 dB 的频宽为 3.6 GHz。 
CF@Fe 有较好的吸波性能主要有以下几个原

因: (1)α-Fe 膜层的高电导率提高了粉体的电损耗能 

 

图 5  CF@Fe 的 f--1(μ')-2μ''值与频率的关系 
Fig. 5  Values of f--1(μ')-2μ'' versus frequency of CF@Fe 
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图 6  CF @ Fe 样品的反射率曲线 
Fig. 6  Microwave reflection loss of CF@Fe 

 

力。(2)CF@Fe 的“核壳”结构对吸波性能的贡献。核

壳型结构增加了电磁波在吸波介质中的波程长, 增
大了对电磁波的损耗。(3)α-Fe 膜层和 CF 表面之间

界面处发生的界面极化和磁晶交换耦合作用均增强

了复合材料对电磁波的吸收。 

3  结论 

本研究初步证实了采用 MOCVD 法可以经济高

效地在 CF 表面生长 α-Fe 沉积膜。在本实验条件下, 
α-Fe 沉积膜层厚度均匀致密, 没有裂纹、孔洞等明显

缺陷, 形态良好。α-Fe 的存在可以有效地改善 CF 的

电磁性能, 较为明显地改善其吸波性能。相比于未进

行表面改性的 CF, CF@Fe 复合材料的最小反射率峰

值减小 3.2 dB, 小于−10 dB 的频宽增加 4.2 GHz。 
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